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La présente invention concerne un dispoditit et procédé d'extraction des cristaux liquides contenus dans un écran du type compre-
nant un premier et un deuxiéme support (P) présentant chacun une face fonctionnelle (PI), lesdites faces fonctionnelles (PI) étant
montées en regard I'une l'autre de maniére a créer un espace contenant lesdits cristaux liquides, selon lequel on sépare lesdits pre-
mier et deuxiéme supports I'un de l'autre, lesdites faces fonctionnelles alors étant au moins partiellement recouvertes d'un film de
cristaux liquides. Selon l'invention, on met en contact ladite face fonctionnelle (PI) dudit premier et/ou deuxiéme support (P) avec
une solution (S) contenant au moins un solvant apte a dissoudre lesdits cristaux liquides présents sur ladite face fonctionnelle de
maniére a ce que ladite solution ne soit pas en contact avec la face opposée a ladite face fonctionnelle.
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PROCEDE D’EXTRACTION DES CRISTAUX LIQUIDES CONTENUS
DANS UN ELEMENT DU TYPE COMPRENANT UN PREMIER ET UN
DEUXIEME SUPPORT- DISPOSITIF ASSOCIE

La présente invention concerne un procédé d’extraction des cristaux
liquides contenus dans un élément du type comprenant un premier et un
deuxiéme support.

Un écran LCD est constitué de deux plaques de verre collées et
scellées I'une a I'autre pour former un seul élément appelée la dalle.

La dalle est formée de la plaque TFT et de la plaque filtre coloré qui
sont montées en face-a-face de maniere a former entre elles, un espace qui
est rempli de cristaux liquides. La plaque TFT est une plaque de verre
recouverte d’une couche de silicium gravee qui forme des transistors (« Thin
Film Transistor ») associés a des capacités de stockage. Un film polarisant en
acétate de polymére est collé sur sa face externe. La surface de la plaque
TFT qui est montée en regard de la plaque filtre coloré est constituée d’'une
matrice ligne-colonne d’'ITO qui permet d’'établir les connexions électriques de
chaque transistor.

La plaque filtre coloré est une plaque de verre sur laquelle sont graves
les pixels constitués des trois couleurs: rouge, vert et bleu. Un film polarisant
en acetate de polymeére est collé sur sa face externe. Toute la surface de la
face montée en regard de la plague TFT est recouverte d’une couche d’'ITO
d’environ 0,2um d’épaisseur. Les pixels précités sous situés sous la couche
d'ITO. La taille d'un pixel est de 240 x 80um. Pour augmenter l'effet de
contraste, I'ensemble des sous-pixels est entouré d’'une zone opaque de
couleur noire appelée Black Matrix, également située sous la couche d'ITO.

L’espace entre ces deux plaques (qui présente une épaisseur de 3 a
5um) est rempli avec des cristaux liquides. La dalle est reliée a tous les
dispositifs électronique et électrique puis intégré dans la coque plastique pour
former I'écran de télévision ou d’ordinateur.

En fin de vie de I'appareil, se pose le probléme du démantélement et de
la séparation de chaque constituant pour la valorisation. D'ou la nécessité de

trouver une solution qui permet d’isoler chaque partie de I'écran sans causer
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la dégradation et la pollution des matériaux récupérés. En particulier, il est
important d’un point de vue environnemental de pouvoir extraire les cristaux
liquides ; d’'un point de vue économique, leur recyclage s’avére aussi
intéressant.

Par ailleurs, les fabricants d’écrans n’utilisent pas tous les mémes
cristaux liquides et ceux-ci se modifient de plus dans le temps ce qui
complique leur recyclage a I'échelle industrielle.

L’abrégé du document TW 527232 décrit un proceédé de traitement d’'un
écran LCD qui met en ceuvre la séparation des deux plaques de la dalle puis
leur traitement par immersion dans des bains d’alcools soumis a ultrasons
pour dissoudre a la fois les cristaux liquides et le filtre coloré précité.

Un tel procédé ne permet pas de recycler facilement les cristaux
liquides extraits du fait de la trop grande complexité du mélange obtenu et de
la contamination engendrée, notamment par les bris de verre, la présence
d’autres particules, comme par exemple des particules métalliques ou autres
provenant la dissolution du filtre coloré et par les flms de couverture des deux
plaques qui sont également dissouts par la solution alcoolique.

Un but de la présente invention est de fournir un nouveau procedé
d’extraction des cristaux liquides contenus dans un élément tel que précité.

Un autre but de la présente invention est de proposer un procédeé tel
que précité qui facilite le recyclage des cristaux liquides, notamment du fait
d’une limitation des polluants tant en quantité qu’en nature lors de I'extraction.

Un autre but de la présente invention est de proposer un procédeé tel
que précité qui soit facile a mettre en ceuvre a I'échelle industrielle.

Un autre but de la présente invention est de proposer un procéde
d’extraction des cristaux liquides qui soit rapide a mettre en ceuvre.

Un autre but de la présente invention est de proposer un procéde
d’extraction et de recyclage des cristaux liquides contenus dans un élément tel
que précité qui présente un bon rendement.

Pour atteindre au moins un des buts précités, la présente invention
propose un procédeé d’extraction des cristaux liquides contenus dans un
élément du type comprenant un premier et un deuxiéme support présentant

chacun une face fonctionnelle, lesdites faces fonctionnelles étant montées en
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regard I'une l'autre de maniére a créer un espace contenant lesdits cristaux
liquides, selon lequel on sépare lesdits premier et deuxiéme supports I'un de
l'autre, lesdites faces fonctionnelles alors étant au moins partiellement
recouvertes d’'un film de cristaux liquides. De maniére caractéristique, selon
I'invention, on met en contact ladite face fonctionnelle dudit premier et/ou
deuxiéme support avec une solution contenant au moins un solvant apte a
dissoudre lesdits cristaux liquides présents sur ladite face fonctionnelle de
maniére a ce que ladite solution ne soit pas en contact avec la face opposée a
ladite face fonctionnelle.

Ainsi, selon l'invention, la face fonctionnelle peut seulement affleurer la
surface libre de la solution. Le support peut également étre disposé dans la
solution, le niveau de solution ne dépassant pas alors I'épaisseur du support.

C’est en effet le mérite des inventeurs que d’avoir mis en évidence que
la dissolution des cristaux liquides ne nécessite pas I'immersion du support.
Au contraire, le seul contact de la face fonctionnelle recouverte de cristaux
liguides avec la solution précitée permet de dissoudre les cristaux liquides
dans la solution sans dissoudre d’autres matériaux.

L’élément traité peut étre un écran d’affichage tel qu'un écran
d'ordinateur ou un écran de télévision ou un écran de dispositif d’affichage
public.

La solution n'est pas limitée selon linvention. Il peut s’agir d'une
solution organique contenant au moins un solvant choisi parmi I'acétone,
I'isopropanol, I'éther de pétrole et les mélanges d’au moins deux de ces
solvants. Par « éther de pétrole », on désigne au sens de la présente
invention, le mélange d'alcanes correspondant a la fraction de distillation du
pétrole ayant le méme point d'ébullition que I'éther éthylique. Ce terme
désigne en particulier, la fraction 40 a 65 °C, appelée essence G. Tout autre
solvant ou mélanges de apolaire aprotique peut étre utilisé selon 'invention.

Selon un mode de mise en ceuvre, ladite solution est de I'acétone.

Avantageusement, on déplace ledit premier et/ou deuxiéme support
dans ladite solution ou a la surface libre de ladite solution. Ce déplacement a
pour effet de briser ou d’empécher la formation d'un film de cristaux liquides a
la surface de la solution. Les cristaux liquides ont en effet tendance a former
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un tel film qui sature localement la solution et empéche la dissolution des
cristaux liquides présents sur la face fonctionnelle dans la solution.

Selon un mode de mise en ceuvre, on dispose ladite face fonctionnelle
de maniére a ce gu’elle soit inclinée vers la surface libre de ladite solution.
Ceci permet d’éviter la formation d’'un film d’air ou de bulles d’air entre les
deux surfaces en contact.

Selon un mode de mise en ceuvre particulier qui peut étre combiné
avec ceux précités, on augmente le niveau de ladite solution de maniére a
mettre en contact ladite face fonctionnelle avec ladite surface libre de ladite
solution. Ceci peut étre mis en ceuvre lorsque le support est disposé au-
dessus de la surface libre de la solution.

Avantageusement la solution est a une température sensiblement egale
ou supérieure a 15°c et sensiblement égale ou inférieure a 30°C, de
preference sensiblement egale 20°C.

Avantageusement, on génére des ultrasons dans ladite solution de
maniére a provoquer le phénomeéne de cavitation, notamment au niveau de
ladite face fonctionnelle. Les ultrasons générés favorisent I'arrachage des
cristaux liquides situés sur la face fonctionnelle.

Ces ultrasons peuvent avoir une fréquence sensiblement égale ou
supérieure ou égale a 15KHz et sensiblement égale ou inférieure ou égale
a 30KHz Hz.

Avantageusement, on génére des ultrasons ayant une densite de
puissance sensiblement égale ou supérieure a 8W/L et de préférence
sensiblement egale a 24W/L.

Avantageusement, on crée une circulation de ladite solution au moins
au niveau de ladite surface libre de ladite solution. Cette mise en circulation de
la solution permet d’évacuer la chaleur éventuellement produite par les
ultrasons ou autre. En effet, cette mise en circulation augmente la surface de
la solution en contact avec I'air extérieur. Cette mise en circulation permet
donc de stabiliser la température de la solution acide. La mise en circulation
précitée permet également d’homogénéiser la solution: on obtient ainsi une
solution contenant une concentration homogéne en composes dissouts, a

proximité de la face fonctionnelle et ailleurs. La solution n’est ainsi pas saturée
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en cristaux liquides au niveau de la face fonctionnelle ce qui diminuerait son
efficacité. La circulation permet d'éviter la formation d’'un film de cristaux
liquides a la surface de la solution. La mise en circulation peut étre mise en
ceuvre de diverses maniéres, par agitation, par pompage et injection ou tout
autre moyen connu.

La température de la solution peut étre maintenue par tout moyen
approprié. Les ultrasons provoquent un échauffement de la solution.
Avantageusement, on maintient la température de ladite solution en contact
avec ladite face fonctionnelle par ajout d’'une quantité donnée d’'une solution
contenant au moins un solvant apte a dissoudre les cristaux liquides, ladite
solution étant a une température donnée. Ceci permet également de créer un
mouvement dans la solution. Selon I'invention, les supports ne sont pas limités
en forme et en matériaux. Le premier et/ou deuxieme support peut comporter
une face fonctionnelle recouverte d'un filtre coloré lui-méme au moins
partiellement recouvert par une couche d’ITO et ladite face opposée dudit
premier et/ou deuxieme support peut comporter un film solide en matériau
soluble dans ladite solution. Le premier et/ou deuxieme support peut étre en
verre, en matiere plastique ou en tout autre matériau.

Dans le cas précité, le fait de ne pas mettre en contact la face opposée
a la face fonctionnelle avec la solution diminue grandement les risques de
contamination des cristaux liquides contenus dans la solution qui deviennent
ainsi facilement recyclables.

La récupération des cristaux liquides peut étre mise en ceuvre par
distillation ; lorsque la concentration en cristaux liquides dans ladite solution
atteint une valeur donnée, on distille, de préférence sous vide, ladite solution
de maniére a recupérer un mélange de cristaux liquides. Avantageusement,
on filtre on filtre la solution avant distillation afin de séparer les particules
solides des cristaux liquides

Avantageusement, on filtre ledit mélange de cristaux liquides obtenu.

Avantageusement, aprés filtration, on sépare par chromatographie les
différents cristaux liquides en réalisant une chromatographie éclair (« flash »)

dudit mélange de maniére a obtenir au moins deux fractions.
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Selon un mode particulier de mise en ceuvre, on analyse une petite
quantité de chacune desdites fractions afin de déterminer la composition dudit
meélange et de choisir les parameétres opératoires permettant de séparer les
divers cristaux liquides contenus dans ladite fraction et I'on fait passer le reste
de ladite fraction sur une colonne chromatographique préparative en utilisant
lesdits parametres opératoires. Par « paramétres opératoires », on entend au
sens de la présente invention, notamment, la température de I'éluant, sa
nature, la pression appliquée

Avantageusement, lorsque la concentration en cristaux liquides dans
ladite solution atteint ladite valeur donnée, on renouvelle ladite solution et on
teste sur ladite solution contenant ladite quantité donnée de cristaux liquides,
lesdits paramétres opératoires déterminés lors du traitement des fractions
obtenues la solution précédente. On réalise ainsi une extraction en batch.
Quand le bain de solution est saturé en cristaux liquides, on test les
parameétres obtenus pour le traitement du bain précédent. Cela permet de
prendre en compte la diversité de nature des cristaux liquides utilisés selon les
fabricants d’écrans et les modifications dans le temps des cristaux liquides qui
réagissent entre eux, par exemple, ou sont dégradeés.

La présente invention concerne également un dispositif permettant la
mise en ceuvre du procédeé selon I'invention et qui comprend au moins une
cuve remplie d’une solution contenant au moins un solvant apte a dissoudre
les cristaux liquides, ladite solution forme une surface libre, le dispositif
comporte, en outre, des moyens de convoyage d'un support présentant une
face fonctionnelle au moins partiellement recouverte d’'une couche de cristaux
liquides et ladite cuve et lesdits moyens de convoyage sont adaptés pour
mettre en contact ladite face fonctionnelle avec ladite solution de maniére a ce
que ladite solution ne soit pas en contact avec la face opposée a ladite face
fonctionnelle.

Avantageusement, lesdits moyens de convoyage sont conformés pour
faire affleurer ladite face fonctionnelle au niveau de ladite surface libre, ce qui
permet d’éviter tout contact entre la solution et la face opposée.

Avantageusement, lesdits moyens de convoyage sont conformés pour
déplacer ledit support dans ladite cuve, au moins lorsque ladite face
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fonctionnelle est en contact avec ladite solution contenue dans ladite cuve. Le
temps de passage du support et les dimensions de la cuve sont ajustées pour
obtenir la dissolution souhaitée des cristaux liquides.

Les moyens de convoyage ne sont pas limités selon la présente
invention. Il peut s’agir de cables ou de cordes, de moyens de succion du
support, ou d’'un grillage en acier inoxydable, par exemple.

La cuve peut comporter des moyens générateurs d’ultrasons.

Selon un mode de réalisation, la cuve comporte un bord sensiblement
au niveau duquel se situe ladite surface libre formée par ladite solution, au
moins une ouverture de débordement est ménagée dans ledit bord, ladite
cuve comprend, en outre, un bac de récupération adapté pour recevoir la
solution qui déborde par ladite ouverture de débordement et ledit dispositif
comporte des moyens formant pompe conformés pour injecter la solution
contenue dans ledit bac de récupération dans ladite cuve et créer ainsi une
circulation de ladite solution. Les moyens formant pompe permettent
également d’augmenter les échanges thermiques avec I'extérieur de maniéere
a refroidir la solution ; en effet, lorsque la solution quitte la cuve et circule dans
les conduites reliant la pompe a la cuve, la solution se refroidit a travers les
conduites en contact avec I'air ambiant.

Avantageusement, le dispositif de I'invention permet également le
recyclage des cristaux liquides et comporte, en outre, une colonne a distiller
permettant de séparer les cristaux liquides de ladite solution, un filtre pour
filtrer le mélange de cristaux liquides obtenus par distillation, une colonne de
chromatographie éclair pour fractionner le mélange filtré, une colonne
analytique couplée a des moyens d’identification des composés contenus
dans chacune des fractions pour définir les paramétres opératoires a mettre
en ceuvre pour séparer lesdits composés et une colonne préparative pour
séparer lesdits composés de ladite fraction qui est commandée par des
moyens de contrlle couplés a ladite colonne analytique et auxdits moyens
d’identification de maniére a fonctionner en mettant en ceuvre lesdits
parametres opératoires.

La présente invention, ses caractéristigues et les divers avantages

gu’elle procure apparaitront mieux a la lecture de la description qui suit d’'un
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mode de réalisation de la présente invention, cité en tant qu'exemple non
limitatif et qui fait référence aux dessins annexés sur lesquels :

- la Fig.1 représente une vue schématique selon une coupe
longitudinale d’'un mode de réalisation du dispositif de I'invention ;

- la Fig. 2 représente une vue schématique en coupe selon la largeur
de la cuve du dispositif de la Fig. 1 ;

- la Fig. 3 représente la disposition des moyens générateurs d’ultrasons
dans la cuve du dispositif de la Fig. 1 ; et

- la Fig. 4 représente l'installation de séparation qui permet le recyclage
des cristaux liquides ;

En référence a la Fig. 1, un mode de réalisation particulier du dispositif
de l'invention va maintenant étre décrit.

Comme représenté sur la Fig. 1, le dispositif de I'invention comporte
une cuve 1, de section sensiblement rectangulaire, dont le fond 11 est équipé
de cbnes générateurs d’ultrasons 3 répartis sur le fond 11 de la cuve. La
répartition des cénes sera plus amplement détaillée en référence a la Fig. 3.
Le dispositif de [Iinvention comporte des moyens de convoyage qui
comportent dans le cas présent une pluralité de cables 5, paralléles entre eux.
De chaque c6té de la cuve 1 se trouve un bac de récupération 7 qui permet de
récupérer la solution débordant de la cuve 1. Le dispositif comporte également
une pompe 9 et un réservoir 91. Le réservoir 91 est relié par des conduites au
fond de chacun des bacs de récupération 7. La pompe 9 est reliee au
réservoir 91 et a trois points d’injections ménages dans le fond 11 de la cuve 1.
La pompe 9 est adaptée pour aspirer la solution contenue dans le réservoir 91
et I'injecter dans la cuve 1 de maniére a faire monter le niveau de la solution S
dans la cuve 1.

La Fig. 1 représente le dispositif de l'invention avant passage du
support P au-dessus de la cuve 1. Le support P présente une épaisseur e et
comporte une face fonctionnelle P1 recouverte d’'une couche de cristaux
liquides. La face fonctionnelle P1 est posée sur les cables 5. Les cables 5 sont
tendus au-dessus de la cuve 1 et sont distants de la surface de la solution S
contenue dans la cuve 1. Des moyens de mise en mouvement (non

représentes) permettent de déplacer les cables 5 selon leur longueur, ce qui a
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pour effet de déplacer le support P posé sur les cables 5 vers la cuve 1. Les
cables 5 sont paralléles a la longueur de la cuve 1.

Comme représenté sur la Fig. 2, les parois de la cuve 1 qui sont
perpendiculaires aux cables 5 comportent des ouvertures de débordement 13
pour le passage des cables 5. Les ouvertures de débordement 13 débouchent
au niveau du bord supérieur de la cuve 1. Ainsi, lorsque la pompe 9 est a
I'arrét, la surface de la solution S se trouve au niveau du fond des ouvertures
de débordement 13 ; les cables 5 ne sont ainsi pas en contact avec la solution.
Un espace d’environ 1mm sépare les cables 5 du fond des ouvertures 13.
Dans le mode de réalisation représenté, le dispositif de I'invention comporte
trois cables 5 paralléles qui passent chacun dans une ouverture de
débordement 13 précitée. Les ouvertures de débordement 13 permettent a la
solution de déborder dans les bacs de récupération 7, lorsque son niveau
dépasse le fond de ces derniéres.

La Fig. 3 représente la disposition des cbnes générateurs d’ultrasons 3
sur le fond 11 de la cuve 1. Les cbnes 3 sont disposés selon 4 lignes
paralléles a la largeur de la cuve 1 et donc perpendiculaires aux cables 5.
Chaque ligne comprend 8 générateurs d’ultrasons 3. Si I'on considére deux
lignes contigles, les cones 3 d’une ligne sont disposeés au niveau des espaces
qui séparent les cones 3 de l'autre ligne.

Le procede de I'invention va maintenant étre décrit en reférence aux Fig.
1 et 2. Le support P est disposé sur les cables 5, la face fonctionnelle P1
recouverte d’un film de cristaux liquides en appui sur ces derniers. Les cables
5 sont ensuite mis en mouvement. Le mouvement des cables 5 entraine le
support P vers la cuve 1. La vitesse de déroulement des cébles 5 est ajustée
pour obtenir une dissolution satisfaisante du film de cristaux liquides . La
pompe 9 est mise en route avant que le support P ne se trouve au-dessus de
la cuve 1. Le niveau de la solution dans la cuve 1 augmente et celle-ci
déborde au niveau des ouvertures de débordement 13 sans que son niveau
ne s’abaisse. Le support P approche de la cuve 1 et la surface fonctionnelle
affleure alors la surface libre de la solution. Ce contact entre les deux surfaces,
se fait sans qu’il n’y ait de bulles ou de film d’air entre les deux surfaces. Les

ultrasons genéres accelerent la dissolution des cristaux liquides dans la
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solution. Le débordement de la solution au niveau des ouvertures de
débordement 13 permet de ne pas avoir un film de cristaux liquides a la
surface de la solution, ce qui génerait la dissolution du film de cristaux liquides
recouvrant la face fonctionnelle P1. Les cébles 5 étant toujours en mouvement,
le support P continue d’avancer dans la solution S, la pompe 9 ajoute en
continue de la solution provenant du réservoir 91 et/ou des bacs de
récupération 7 ce qui permet de maintenir le niveau de la solution S dans la
cuve, de refroidir cette derniére et d’éviter la formation d’'un film de cristaux
liquides a la surface de la solution. Les cbnes générateurs d’ultrasons 3
geénerent des ultrasons qui provoquent la cavitation au niveau de la face P1 :
des microbulles se forment au niveau de la surface de la face P1; ces
microbulles implosent a la surface de la face fonctionnelle du support,
favorisant un décrochage plus rapide des cristaux liquides. On constate que le
film de cristaux liquides est dissout car la face fonctionnelle ne présente plus
un aspect huileux.

La solution contenue dans la cuve 1 peut servir a traiter plusieurs
supports. Elle est ensuite traitée afin de recycler les cristaux liquides.

En référence a la Fig. 4, la solution contenue dans la cuve 1 et
contenant une quantité donnée de cristaux liquides est introduite dans une
colonne a distiller 100 de maniére a évaporer la solution. On obtient d’'une part
la solution régénéreée qui est recyclée vers la cuve 1 et un mélange de cristaux
liquides. Ce mélange est filtré sur un filtre a poche 200. Le mélange filtré est
ensuite analysé.

EXEMPLE

L’efficacité du procédé a été testé grace a des essais avec une
machine pilote sur une trentaine d’écrans LCD de différentes dimensions. Le
résultat obtenu est un nettoyage parfait du substrat de verre démontrant ainsi
la solubilisation des cristaux liquides dans le solvant qui dans le cas présent
était de I'acétone. Comme les cristaux liquides se présentent sous la forme de
gel visqueux, ils laissent apparaitre sur la surface de la plague de verre un
aspect huileux facilitant ainsi, le contréle visuel de leur solubilisation.

La cuve pilote a été mise en ceuvre pour permettre des essais en

laboratoire. Elle présente des dimensions de 750 mm x 600 mm x 30 mm avec
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une capacité de 13,5 L de solvant. La hauteur du solvant est donc de 30 mm
avec une inclinaison de 1,5°. L’activation ultrasonore est assurée par une
serie de 16 cones collés en fond de cuve correspondant a 2 générateurs qui
fournissent un total de 800 W mais I'extraction des cristaux liquides ne
nécessite que 30% de la puissance totale soit 240 W.

Le solvant utilisé est I'acétone pure. La solution contenue dans la cuve
1 est donc de I'acétone.

Un support provenant d’un écran LCD est traité en 44s selon le procédé
de l'invention, quelles que soient ses diemnsions.

Aprés traitement de plusieurs écrans, I'acétone contenant les cristaux
liquides dissouts est distillée. Les essais de distillation ont été réalisés au
laboratoire avec un évaporateur rotatif sous vide.

Pour accélérer davantage I'évaporation, le ballon 1 est plongé dans un
bain marie d’eau chaude (la température est ajustée en fonction du point
d’ébullition du solvant). On procéde ainsi a I'évaporation jusqu’a disparition
compléte du solvant du ballon. D'un autre c6té on recueille le solvant aprés
condensation, autrement dit le solvant recycle.

Le résidu de la distillation correspondant aux cristaux liquides
récupérés et du solvant résiduel est placé dans une étuve maintenue a une
température qui prend en compte le point d’ébullition du solvant (56°C pour
'acétone) pendant environ 3h. A la sortie de I'étuve, des opérations
successives de pesees et séjours a I'étuve sont effectuées environ toutes les
dix minutes pour contrdler I'évaporation compléte des résidus de solvant. Cet
objectif est atteint lorsqu’une stabilisation de la masse de I'échantillon de
cristaux liquides est observée.

La bonne qualité de ces matiéres a été vérifiee grace a différentes
études de caractérisation physico-chimique. Il ressort des analyses par
spectroscopie infrarouge et RMN 'H que les produits récupérés présentant
des noyaux aromatiques et des chaines aliphatiques conformes a la
description théorique de ces molécules. En spectroscopie infrarouge (IRTF),
on observe des liaisons C-H (autour de 3000 cm™') des noyaux aromatiques
confirmés par des pics représentant les vibrations des liaisons C-H (1600-
1500 cm™") ou C=C (970-960 cm™') et des chaines aliphatiques — CH, (1470-
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1430 cm™), CHs (1400-1350 cm™) — et/ou alors d’autres types liaisons telles
que N-H (1640-1480 cm™) ou C-O (1150 cm™). En spectroscopie RMN 'H, on
observe des signaux correspondant aux groupements chimiques identifiés par
IRTF.

5 La chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectroscopie de
masse nous a permis d’identifier un certain nombre de cristaux liquides
contenus dans les dalles LCD.

Il est a noter qu’au cours de l'analyse, les premieres molécules qui
migrent dans la colonne, et qui sont représentées sur I'axe des abscisses (X)
10 entre 0 et 14 minutes de temps d’élution, correspondent a des entités
reléguées par le septum (pastille en caoutchouc localisée en téte de colonne).
Les molécules correspondantes aux pics du chromatogramme ont été
identifieces a la suite de I'exploitation des résultats de la spectrométrie de
masse grace a l'exploitation d’une base de données regroupant un certain

15 nombre de structures moléculaires connues.
Les molécules suivantes ont été identifices grace a cette
technique dans le cas d'un écran de la marque Samsung® traité selon le

procéde de l'invention:

- 1-methoxy-4-(4-propylcyclohexyl) penzene frans-p-{4-
20 prapyicyclohexyl) phenetole ; CAS-81936-32
) e
§ \\.N“““{;-" A \ :}M;&ﬁ:
By N AN '.
- -Ethowy-4-(d-propyl-cycichexyil-benzeéne trans-p-{4-

vropyicyclohexyl) phenetole ; CAS-RN: 80944-44-1

25 - 4'-Propyl-4-p-tolyl-bicyclohexyl benzéne, 1-methyl-4-[(trans,trans)-4'-
propyl[1,1'-bicyclohexyl]-4-yl], CAS/84656-75-7
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Revendications :

1. Procédé d’extraction des cristaux liquides contenus dans élément du
type comprenant un premier et un deuxiéme support présentant chacun une
face fonctionnelle, lesdites faces fonctionnelles étant montées en regard 'une
I'autre de maniere a créer un espace contenant lesdits cristaux liquides, selon
lequel on sépare lesdits premier et deuxiéme supports I'un de l'autre, lesdites
faces fonctionnelles étant alors au moins partiellement recouvertes d’une
couche de cristaux liquides, caractérisé en ce que I'on met en contact ladite
face fonctionnelle dudit premier et/ou deuxieme support avec une solution
contenant au moins un solvant apte a dissoudre lesdits cristaux liquides
présents sur ladite face fonctionnelle de maniére a ce que ladite solution ne
soit pas en contact avec la face opposée a ladite face fonctionnelle.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que ladite solution
est une solution organique contenant au moins un solvant choisi parmi
I'acétone, I'isopropanol, I'éther de pétrole et les mélanges d’au moins deux de
ces solvants.

3. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 et 2, caractérisé
en ce que ladite solution est de I'acétone.

4. Procédé selon l'une quelconque des revendications préceédentes,
caractérisé en ce que I'on déplace ledit premier et/ou deuxiéme support dans
ladite solution.

5. Procédé selon l'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisé en ce qu'on dispose ladite face fonctionnelle de maniére a ce
gu’elle soit inclinée vers la surface libre de ladite solution.

6. Procédé selon l'une quelconque des revendications préceédentes,
caractérisé en ce que I'on augmente le niveau de ladite solution dans ledit
bain de manieére a mettre en contact ladite face fonctionnelle avec ladite
surface libre de ladite solution.

7. Procédé selon l'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisé en ce que ladite solution est a une température sensiblement
égale ou supérieure a 15°C et sensiblement égale ou inférieure a 30°C, de

preference sensiblement egale 20°C.
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8. Procédé selon l'une quelconque des revendications préceédentes,
caractérisé en ce qu’on génere des ultrasons dans ladite solution de maniere
a provoquer le phénoméne de cavitation, notamment au niveau de ladite face
fonctionnelle.

9. Procédé selon la revendication 10, caractérisé en ce que I'on génére
des ultrasons ayant une fréquence sensiblement égale ou supérieure ou égale
a 15KHz et sensiblement égale ou inférieure ou égale a 30KHz.

10. Procédé selon I'une quelconque des revendications 8 et 9, caractérisé
en ce que l'on génére des ultrasons ayant une densité de puissance
sensiblement égale ou supérieure a 8 W/L et de préférence sensiblement
égale a 24W/L.

11. Procédé selon l'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisé en ce que lI'on crée une circulation de ladite solution au moins au
niveau de ladite surface libre de ladite solution.

12. Procédé selon l'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisé en ce que I'on maintient la température de ladite solution en
contact avec ladite face fonctionnelle par ajout d’'une quantité donnée d’'une
solution contenant au moins un solvant apte a dissoudre les cristaux liquides,
ladite solution étant a une température donnée.

13. Procédé selon l'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisé en ce que ledit premier et/ou deuxiéme support comporte une face
fonctionnelle recouverte d'un filtre coloré lui-méme au moins partiellement
recouvert par une couche d’ITO et en ce que ladite face opposée dudit
premier et/ou deuxieme support comporte un film solide en matériau soluble
dans ladite solution.

14. Procédé selon l'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisé en ce que lorsque la concentration en cristaux liquides dans ladite
solution atteint une valeur donnée, on distille, de préférence sous vide, ladite
solution de maniere a récupérer un meélange de cristaux liquides.

15. Préceédé selon la revendication 14, caractérisé en ce que I'on filtre ledit
meélange de cristaux liquides obtenu.

16. Procédé selon la revendication 14, caractérisée en ce qu’apres filtration,
on sépare par chromatographie les différents cristaux liquides en réalisant une
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chromatographie éclair dudit mélange de maniére a obtenir au moins deux
fractions.

17. Procédé selon la revendication 16, caractérisé en ce que I'on analyse
une petite quantité de chacune desdites fractions afin de déterminer la
composition dudit mélange et de choisir les paramétres opératoires permettant
de séparer les divers cristaux liquides contenus dans ladite fraction et en ce
que l'on fait passer le reste de ladite fraction sur une colonne
chromatographique préparative en utilisant lesdits paramétres opératoires.

18. Procédé selon la revendication 17, caractérisé en ce que lorsque la
concentration en cristaux liquides dans ladite solution atteint ladite valeur
donnée, on renouvelle ladite solution et en ce que on teste sur ladite solution
contenant ladite quantité donnée de cristaux liquides, lesdits parametres
opératoires déterminés lors du traitement des fractions obtenues la solution
précédente.

19. Dispositif permettant la mise en ceuvre du procéde selon l'une
guelconque des revendications précédentes, caractérisé en ce qu’il comprend
au moins une cuve (1) remplie d’'une solution contenant au moins un solvant
apte a dissoudre les cristaux liquides, en ce que ladite solution forme une
surface libre, en ce qu’il comporte, en outre, des moyens de convoyage (50)
d’'un support présentant une face fonctionnelle au moins partiellement
recouverte d'un film de cristaux liquides et en ce que ladite cuve (1) et lesdits
moyens de convoyage sont adaptés pour mettre en contact ladite face
fonctionnelle avec ladite solution de maniére a ce que ladite solution ne soit
pas en contact avec la face opposée a ladite face fonctionnelle.

20. Dispositif selon la revendication 19, caractérisé en ce que lesdits
moyens de convoyage sont conformés pour faire affleurer ladite face
fonctionnelle au niveau de ladite surface libre.

21.  Dispositif selon I'une des revendications 19 a 20, caractérisé en ce que
lesdits moyens de convoyage comportent au moins un cable apte a venir en
contact avec ladite face fonctionnelle pour supporter ledit support

22. Dispositif selon l'une quelconque des revendications 19 a 21,
caractérisé en ce que ladite cuve (21) comporte des moyens générateurs
d’'ultrasons (3).
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23. Dispositif selon l'une quelconque des revendications 19 a 22,
caractérisé en ce que ladite cuve (1) comporte un bord sensiblement au
niveau duquel se situe ladite surface libre formée par ladite solution, en ce
qu’au moins une ouverture de débordement (13) est ménagée dans ledit bord,
en ce que ladite cuve (1) comprend, en outre, un bac de récupération (7)
adapté pour recevoir la solution qui déborde par ladite ouverture de
débordement (13) et en ce que ledit dispositif comporte des moyens formant
pompe (9) conformés pour injecter la solution contenue dans ledit bac de
récupération dans ladite cuve (1) et créer ainsi une circulation de ladite
solution dans ladite cuve.

24. Dispositif selon l'une quelconque des revendications 19 a 23,
caractérisé en ce qu’il comporte, en outre, une colonne a distiller (100)
permettant de séparer les cristaux liquides de ladite solution, un filtre (200)
pour filtrer le mélange de cristaux liquides obtenus par distillation, une colonne
de chromatographie éclair pour fractionner le mélange filtré, une colonne
analytique couplée a des moyens d’identification des composés contenus
dans chacune des fractions pour définir les paramétres opératoires a mettre
en ceuvre pour separer lesdits composés et une colonne préparative pour
séparer lesdits composés de ladite fraction qui est commandée par des
moyens de contrlle couplés a ladite colonne analytique et auxdits moyens
d’'identification de maniere a fonctionner en mettant en ceuvre lesdits

parametres opératoires.
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