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La [abricalion moderne
du ciment

{Suite} -- -
l‘ar M. L. FABRE, ingénieur

M . _  î» ps\te  < ?p a isK e

Avec des mnllères iirüiiiiôi’es tcnilrcs, mais conte­
nant ries pierres, du snlilc, des rognons de silex, etc., 
le déloyage -permet do sépnror les impuretés plus 
lourdes et nuisililes f\ In fuhriciiLion du ciment port- 
land. On peut opérer cle deux manières : traiter en­
semble ou séparément l’argile et le, calcaire prcnla- 
lilement pesés. Dans ce dernier cas, on délaje 
l'argile dans une quantité llxe d'eiui, ensuite on 1 en­
voie dans un bassin doseur oi'i l’on ajoute la quan­
tité voulue de calcaire ou de pfVlc de ca lo ire .

11 faut viser à produire la pète aussi épaisse que 
possible (environ 30 0 /0  d’ eau) et dans ce but ffliro 
le délayage dans de grands appareils spécialement 
construits.

Ledélayeur (flg. 17) consiste en un grand bassin 
dans lequel de puissantes berses sont entraînées par 
des chaînes, fixées à une forte cliarpente métallique 
animée d'un mouvement horizonlal de rotation. Les 
herses peuvent être relevées de temps îi autre pour 
permettre aux cailloux, etc., de se déposer. Ce dépôt

peut être enlevé périodiquement et môme automati­
quement.

Souvent la pète épaisse conlient encore de petits 
grains, trèsdurs, dont la réduction ne peut être faite 
pa'r’ le délayage. Dans ce cas,on fait usage d’un tnhe- 
hroyelir Dana spécial ,'i pète (fig. 18), ce qui permet 
par exemple d’obtenir une One pète arrivant seule­
ment à fl 0 /0  de refus nu tamis de i.ilOO mailles, 
(inesse pratirpiement impossible à obtenir par les 
procédés è sec.

Ln pète ainsi prodliile coule dans de grands bas­
sins-doseurs munis d’agitateurs (11g. 19). Pendant 
(lu’ un de ces bassins se remplit on corrige éventuel­
lement le contenu du second et on vide le Irmsieme. 
Chacun des bassins est assez grand pour contenir la 
pète produite en 2 i  heures par l’atelier du cru.

La fabrication è pète épaisse (dont la üg. 20 donne 
une idée) permet non seulement l’exploitation avan­
tageuse des fours rotatifs qui la reçoivent et la cm- 
sent directement, mais encore elle facilite la fabrica­
tion avantageuse des líriques pour les autres 
systèmes de fours. Dans ce cas, il sullit d’ une addi­
tion relativement faible de poudre crue pour obte­
nir la consistance convenable pour briqueter.

La force nécessaire pour une installation de d é ­
layage peut être estimée approximalivemenl a H) ou
ir. chevaux-vapeur eiïeclifs. par lonne de ciment 
produit par heure, si un broyage postérienr n'a pas
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élé nécessaire. S i,après le délayage, on veutUiber la 
masse dans le Dana spécial, il faut compter environ 
11) Il 2.“ chevaux-vapeur elTeetifs par lonnede ciment.

C . —  X o u v e a ii p ro cé d é  p a r  v o ie  m iste

Pour le li'iiitement des calcaires de grande et

' M i

•'riî-'ï

Fig, 17, — Dulayeiir

rsv

|72

Fig. 18. — Tiihe-broyeur Dnna à ])4Ib

moyenne dureté, nécessitant Imijoiirs beaucoup de 
force et usant le matériel si l ’on veut Jitteindre une 
grande lines.se, on peut, en liroyant .'i l’eau, doubler

le mouveinenl d'une même force à une même finesse 
et ce, à l’aide du tube Duna.

Un n a pas ainsi à séclier les calcaires pour les pul-
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vuri-sür fit la [nlto obtenue convient plus spécialement 
jiüur la cuisson par four rotatif.

Le calcaire est dégrossi, avec son humidité de car­
rière dans un concasseur ii mâchoires ; il passe en­
suite dans des kominors spéciaux : s’ il s’agit de 
traiter plusieurs sortes de calcaires, on les mélange 
dans le rapport voulu, avant de les passer dans le 
concasseur.' Par contre s’ il s’ agit de préparer, en 
môme temps, des calcaires durs et de l’argile tendre 
et plastique, l’argile est délayée à l’eau et ce n ’est 
que le calcaire qui est préparé, comme il a été dit 
plus haut. Le mélange des grains de calcaire et de la 
pâte d 'argile se fait immédiatement avant l'intro­
duction dans le tube-broyeur Dana h pâte spécial où 
s’ opère la réduction en une pâte épaisse et de grande 
linesse.

Dans les deux cas la pâte épaisse peut être intro­
duite directement dans le four rotatif pour cuisson 
ou bien elle passe dans un cylinch-e-séchoir pour y  
être partiellement séchée au point de pouvoir passer 
à la filière. Les briques obtenues sont ensuite séchées 
comm e il a déjà été dit.

La force nécessaire par ce procédé est de lo  à 20 
chevaux-vapeur eiîectifs par tonne de ciment fabri­
qué par heure, d’où écouoinie sensible sur le procédé 
entièrement à sec qui demande 20 à 28 chevaux-va­
peur eiTectifs.

CuiHSion d u  e im en t

Le système de four dépend du procédé de traite­
ment des matières premières ; avec du cru l)riquelé 
le système de four varie également avec leur nature 
et leur mode de l)riquetage.

Jus([u’ ù maintenant on a principalement employé 
les fours verticaux à feu continu permettant de régler 
facilement la production et d’être réparés, chacun 
séparément, sans dérangement sensible pour l’ex­
ploitation de l ’usitie.

Avec le briquetage à la Olière, on obtient .une 
marche avantageuse <lu four vertical et uii meilleur 
méiuiige des matières premières. Il est nécessaire de 
sécher les briques (contenant en moyenne lo  à 2 00 ,0  
d’eau), mais ce séchage est avantageux [>our la mar­
che du four et économise du combustible, en aug­
mentant la production et en donnant un meilleur 
ciment cuit.

Les briciues préparées à se c (c ’est-à dirc avec très 
peu d ’eau) par des piluns des presses à genouillères 
ou des ))resses liydrauliques .sont généralement en­
fournées sans aucun séchage préalable et dans ce

cas on choisit généralement le four annulaire, cons­
truit suivant le principe Hoffmann.

Actuellement on emploie de plus en plus le four 
rotatif, ayant quelque analogie avec les fours revol­
vers introduits dans les usines de produits chimi­
ques.

Parmi les fours verticaux à marche continue, il 
faut signaler le four « Aalborg » (11g. 21 et 22) qui, 
inventé par M. Schofor, a subi des modifications 
très importantes.

Four « Aalborg
FÎR. 21, — Coupe transversale. Fis. 22. — Elévation.

Les briques crues sont introduites par dans le 
four, à environ 14 mètres au-dessus du sol ; celle 
partie du four constitue le réchauffeur parcouru par 
les gaz de la combustion. Le charbon est introduit 
par des canaux incliuésqui se trouvent à mi-hauteur, 
les roches cuites sont retirées par la grille II. 
suite du tirage des roches, la masse entière descend 
dans le four, Les roches sortent froides, leur refroi­
dissement est produit par l'air froid Hécessaire à I*
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Fi|̂  ̂ 23. — Bâliiiient du four Aalborg. Fabriqua do ciment en Danemark. Sysième F. L. Stnidlli ut C»
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t'oiubustion, lequel Iravei'se la eouelic de roehoN en 
se réchiuifîant îi leur contact avaot d’ai'river an 
foyer. De leur eùté. les fjaz de la coralinslion aban­
donnent leur chaleur aux briques contenues dans le 
réchaufl'eur et sortent par la cheminée. La zone de 
cuisson du four .\alborg est toujours luaiuteiiue au 
liième point tandis qiu; dans le four annulaire cette 
zone change conünne.lleinent.

Comme moyenne anmudle de 10 fours d’une grande 
usine à ciment (fig. 2-3), l ’on a constaté une consom- 
Illation de 130 kilos de charbon anglais par tonne 
soit de 12 à 13 0 0) et le rendement était de 17 il 
1!) tonnes par 24 heures.Pourdes matières premières 
pins difficiles ,'i cuii'B, on arrive dans d ’autres fabri­
ques à une moyenne de 12 à U  tonnes par 24 heures 
avec une consoniinalion de 13 ¡\ 14 0 0 de charbon.

S i  P - '  f

e

. - P i c i

% :
i \

Fig. 24. -  liiUimunl (les fuurs « B » (Smidlh et G»). — Fabrique de ciment Perlland en Russie.

En général le four « .Valborg » marriie sans répara­
tion pendant 18 mois è 2 ans et no, nécessite pour 
son service que deux ouvriers par poste. La chem i­
née du four reposant sur la maçonnerie exlihneiire, 
il s’onsnil que la nmijonnerio inti’rieure et le revète- 
iiienl réfractaire peuvent l'Ire renouvelés indé[ien- 
daiument du reste de la consli'uclioii.

;\ côté de ce système de four, un ri'ncnntre le.s fours 
Dietzsch, les pins répandus, Uts fours Emelé, etc., 
qui sont loin d'ètro aussi économiques, un point de 
vue du rendement et de la consomniation de houille.

Avec le système Dicizscli, l'on com ple on moyenne

une cunsoiiinialionde 1(3 à 17 ü ü,.soit 460à 170 kilo.' 
par tonne de ciment cuit.

Le four vertical <t II >> semble Cire le plus perfer- 
tioimé et le mieux approprié à la cuisson au char­
bon du ciment de Portland (fig. 24). La caracteris- 
tiiiiio de Cl' four (fig. 2o et 20) est un passage B a 
travers le réchauffeur D et juste au-dessus de lazoue 
de cuisson. Par ce passage, les ouvriers ont accès 
aux conduits d’introduction du charbon dans ce 
four, ce ijui pom iel une facile surveillance de la 
chambre do cuisson. Ces conduits sont fermés par 
des couvercles ainuvihh's en fonte. CrAce A oc nn'ile
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déchargement, les collages île la masse aux parois 
lin fmir sont entièrement supprimés,

I,e ciment l'uH, sous forme de i>rii|ues ou de hlocs 
de piite séchés est introduit dans le lonr par les por-
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Fig. ¿7. — 4” étage il'iin bùtimonl de fours o It s.
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Fiy. 28- — 3' étage.

tes.U u  réchaniïeur.Les wagonnets de briques peu- | verser leur contenu, d’où économie de Juain-d’œuvre.
vent être poussés jusque dans le réchauiïeur et y I Chaque chambre de cuisson a deux réchaufîeurs qn
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(îonliemienLensumble BufliMaimiiont üe mulii-i'e i)üiir 
20 tonnes de ciiiuml et sont sépai-iis par la voûte

nonstrnite au-dessus du passage 11. Ils cominuni- 
cpu'iU directement avec la chambre de cuisson ipie

É L
lîig. 29. -2 ‘ étagi'.

^  I

Tr^‘.

I  À

. I

S-'

.» • ■■

Fig. 30.— l"'H ago.

recouvre une voûte réfractaire où sont ménagés les 
conduits de chauffage. Des réchautfeurs D, la masse 
crue tombe d’elle-méme dans la rhamlire de cuisson

et se mélange au charhon introduit par les conduits 
de chaiilfage. La cuisson proprement dite, c’est-a- 
ilire jus((u’h rnmollisseiiiûnL, s’opère en Eavnid îJ“ ®
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les roches descendent dans la cham bre de refroidis­
sement F. Les roches cuites finies sont retirées par
la grille'

Les chambres de cuisson et de refroidissement 
peuvent contenir environ 85 tonnes de klinders, de 
sorte que ceux-ci peuvent rester environ quatre

•V

k r '

• -  .*1J • I ■ «V». - » /M

, -.V ,

Fig. 3d. — Rez-ile-chausséc.

jours dans la chambre de refroidissement, toujours 
exposés à l’air froid ejui' traverse cette chambre et 
l'cnimagasinemenl des roches est aussi considérahle- 
raeiU accéléré.

Oq peut donner au four « R  » dos dimensions bien 
plus grandes qu'aux autres fours verticaux ?i marche 
coütimie, du fait que dans ie passage B le charbon 
est susceptible d'étre distribué facilement et unifor­
mément dans toute la chambre de combustion sans 
nécessiter une augmentation de personne!, mais 
réduisant notablement le prix de revient.

Fours verticaux ordinaires el fours cylindriques à 
marche continue. — Dans le cas où le coke est relati­
vement hou marché et que les matières premières ne 
peuvent supporter la cuisson par les fours verticaux 
è marche continue, oh em ploie des fours verticaux 
cylindriques à feu intermittent ou bien des fours 
cylindriques sans réchnuiïeur. Les premiers sont 
surtout employés en Angleterre ; mais la consomma­
tion en combustible est notuvellement plus élevée 
qu’avec les fours précédemment décrits. Les seconds 
(Dg. 32), dont les frais de premier établissement et 
d’entretien sont moins onéreux que les fours « Aal- 
barg » ou « R o, demandent une attention soutenue

et peuvent aussi donner des klinders supérieurement 
cuits. '

/'bu r roiaii/'. —  Grèce fi ce dispositif, on arrive à 
cuire directement le ciment, sans briqueter le cru, 
c’est-à-dire les matières premières finies, soit en 
poudre plus ou moins humectée, soit à 1 état de pèle 
contenant de 30 à 38 0 /0  d’oau suivant la nature des 
matières premières.

En Amérique où le four rotatif donna un essor 
très considérable à l'industrie du ciment, on .se ser­
vit jusqu 'en 1897 exclusivement d'huiles minérales 
(fig. 33) comm e combustible, ce qui était très coû­
teux, même dans le voisinage des puits américains.

Grâce à l’emploi plus économique du charJion très 
finement pulvérisé comme combustible 1 emploi du 
four rotatif s’est généralisé en Europe.

Le four rotatif (flg. 34 et 35) se compose d ’un long 
corps cylindrique ou tube incliné, tournant lente­
ment ; il est revêtu intérieurement de briques réfrac­
taires. Le tube ou füurest cerclé de trois bandagesou 
chemins de roulement, par lesquels il tourne .surdos 
galets : une couronne dentée placée vers son milieu 
lui imprime le mouvement de rotation. L extrémité 
supérieure du four pénètre dans une chambre à
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fumiges, en matonruirie, qui communique soit nvec 
une cheminée, soit avec les appareils de séchage des 
matières premières. La inalière entre dans le foiirdu

cdté de la cheminée et du fait de la rotation lente du 
lube, avance vers l’autre extrémité inférieure. Fen­
dant eo ¡¡arcours l'eau d'iuiinnetage de la poudre

riii'i

i--:

m l

Fii,’ . 34. — Aleliei' tie fours rota'iV.

...

• V l

Fig 33. — Atelier des fours rotatifs d’une inslallàtinn pour la cuisson en pète épaisse.

sache ou bien l’eau contenue dans la pAtc est va|)ori- 
see, l’acide carbonique est expulsé, la masse e.st 
chauffée jusqu’à ramollissement sous rinfliience

d’nnc flamme de charbon pulvérisé produite à I ex - 
IréiniLé inférieure du tubeciiiseur.

Les roches cuites sortent par le bout inférieur du
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tube à la grosseur de noix ou de noisettes et tombent 
directement dans un refroidisseur (fig. 36) a cou­
rants inverses, installé sous le four rotatif. Ce refroi­
disseur est spécialement construit pour la récupéra­
tion de l'air chaud. Les roches incandescentes sor­
tant du four et refroidies dans cet appareil, par un 
courant d’air, sont ensuite conduites soit au hangar 
ÎL roches, soit au moulin à ciment à l'aide de wagon­
nets on d e  transporteurs automatiques.

A l’aide d’appareils spéciaux, le charbon pulvérisé 
est dosé et insufflé dans le four rotatif par un cou­
rant d 'air constant. Un conduit concentrique à celui 
du charbon amène l’air nécessaire à la combustion ; 
cet air est préalablement chaiilt'é au contact des klin- 
ders auxquels il prend leur chaleur en les refroidis­
sant. La quantité d'air de combustion est ainsi réglée 
suivant la quantité de charbon brûlé et la partie 
d ’iiir réchaulîé çar  les klinders et non utilisé au

Fig. 36, — Four rotatif avec refroidisseur cylindrique, à Klinders — Typo Smidlh et G*.

foyer est employée au séchage du charbonavant pul­
vérisation.

En insufflant le cl;arboti pulvérisé sous un cou­
rant d'air constant, il s’enflamme toujours au môme 
endroit du four, c ’est-à-dire que la position de la zone 
de cuisson ne change pas : si, au contraire, on 
amène l ’air de combusiion par le môme conduit que 
le charbon ce qui a lieu dans d'anlres systèmes la 
vitesse du courant d'air, qui varie nécessairement, 
déplace constamment la zone de cuisson, ce qui a 
pour résultat d'augmenter la consommation de com­
bustible.

La construction des fours, dans ses grandes lignes, ' 
est le même, aussi bien pour les matières premières r 
les plus diverses que pour le traitement du cru, soit ' 
en poudre soit en pâte. Les fours cuisant la pâle 
sont un peu plus longs, leur revêtement n’est pas 
tout à fait pareil et ils ont une disposition spéci,ile ¡ 
pour l’échappement des fumées qui assure parfaile- 
ment l’évaporation de l’eau.

En combinaison avec le.s fours cuisant de ia pou­
dre sèche, on installe souvent des cylindres-séchoirs 
parcourus par les gaz de combustion et assurant à 
peu de frais le séchage des matières premières.

Dans ce cas les cylindres-séchoirs doivent subir 
une température montant jusqu ’à 600® et 700° C.et 
être disposés pour que la matière séchée en sorte 
froide.

La préparation du charbon pour les fours rotatifs 
se f.nit dans un moulin. Le charbon desséché dans 
un séchoir rotatif par de l’air chaud passe dans un 
tube broyeur d'où il est déversé à l’état pulvérisé au 
moyen d ’une chaîne à godcLs et d’une hélice dans les 
trémies placée.s devant chaque four. Chacune d elles 
suffiL.pour l’aliinentatioii du four pendant 8 heures 
et le comlnistible doit autant que possible être du 
charbon riche en gaz.

La force totale nécessaire pour la marche dun 
four rotatif, y  com pris le moulin à charbon, monte 
à environ 40 chevaux-vapeur effectifs.
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La cuisson du ciment demande 18 ti 23 0 /0  de 
charbon pour la poudre sèche et 22 h 30 0 /0  pour la 
pâte par tonne de ciment cuit. Pour cette cuisson, il 
faut 19 à U  chevaux-vapeur par tonne de ciment 
cu ità l’heure selon qu’ on cuit en poudre ou en pâte.

La production d ’un four rotatif varie de 35 k 
70 tonnes par 24 heures suivant la nature des matiè­
res premières.

Bronage du ciment. —  Les roches obtenues par les 
anciens fours, annulaires ou verticaux, intermittents 
ou continus varient beaucoup comm e grosseur : on 
a des morceaux de 30 à 40 centimètres et aussi de la 
poussière. On les fait passer au concasseur à m âchoi­
res, au broyeur-préparateur ou * kom inor » , moulin 
à boulets spécial et delà au finisseur en tube- 
broyeur.

,\vee les fours rotatifs, on a un produit granulé de 
la grosseur d’une noix à un petit pois. Ces klinders 
transportés mécaniquement peuvent être broyés 
directement au kominor et au tube Dana.

Le ciment Qnement pulvérisé est terminé au point 
de vue de la fabrication .il est ensaché ou mis en 
silos suivant les besoins de l’usine.

R E V U E

DES PÉRIODIQUES FRANÇAIS &  ÉTRANGERS

Préparation é lectro ly tiqu e  du ch loroform e et du 
brom oform e, par M. R. Tbeckzinski (Journal de phar­
macie et de chimie, août 1906, p. 178).
Porter à : 50 gr. de CaCP -f- 6H'^0,'en solution dans 

100 cc. d’eau ; ajouter 0 gr. 6 d’alcool et faire passer le 
courant (force électromotrice 2,5 à 5 volts). Il se forme, 
par éleclrolyse, du chlorure de chaux, agissant sur l'al­
cool aqueux.

En remplaçant CaCR par CaBr ,̂ on obtient du bromo- 
forme. Ch. C.

Vases vinaires et conservation du vin, par M. L. Fon­
taine {Revue de viticulture, août 1906, p. 152).

Elude documentée et curieuse : emploi des outres, des 
amphores romaines, foudres, cuves, etc. Description des 
cuvesà vin eo maçonnerie, verrée à l’ intérieur, d’après le 
système de Saint-Gobain. Cii. C.

Fabrication d’hydrocarbures et élimination du 
soufre (JoMi nal du Pétrole, juilleH906, p. 228)

Description avec figures du procédé Spencer Blaclimore, 
pour obtenir [un’ ’gaz d'éclairage en utilisant l̂es" pétroles 
sullurés de Lima et la réaction type suiranle :

(CH»)2S +  CaC2 =  C'2H* -j- C>H‘  +  CaS

On peut aussi se servir de la réaction pour purifier les 
pétroles sulfurés, Ch. C.

M oyen  de surm onter les d ifficu ltés que peut pré­
senter le  dosage du sucre dans les urines pau­
vres en g lu cose , par M. J. Blaise (diinales de chi­
mie analytique, août 1906, p. 285).
On détermine la précipitation de l’oxyde de cuivre en 

ajoutant, au préalable, quelques cc. d’une solution de glucose 
titrée. L'auteur a reconuu une légère augmentation ou une 
légère diminution du litre réel. Le petit tour de main lui 
permet d’affirmer que la méthode a beaucoup gagné en 
précision. Ch. G.

L a  ferm entation, par M. G. Moheau (/innaies de la 
brasserie el de la dislilierie, août 1906, p. 355).

Compte rendu d'une conférence faite au Congrès des 
brasseries coopératives, à Tourcoing, le 29 juillet 1906. 
Examen Ihéorique el pratique de la fermentation.

Ch. g .

De l ’action  conservatrice des ch lorures de sodium  
et de calcium  sur l’eau ox y g én ée  m édicinale,
par M. Allain {Journal de pharmacie et de chimie, 
août 1906. p. 162).
L’auteur signale comme agents de conservation bien 

supérieurs aux acides phosphorique ou sulfurique, les 
chlorures de sodium ou rie calcium, ii la dose de 10 gr. 
par Mire. La décomposition est dix fois moins rapide 
(résultat d'expériences consignées dans un tableau). Le 
meilleur résultat est obtenu en employant le chlorure de 
sodium el un flacon en verre jaune. Ch. G.

Sur l'acid ité  des ju s  de diffusion, par M. Al . Gros- 
jean {Bulletin de l'Association des chimistes en sucrerie 
et distillerie, juin 1906, p.1418).
La quantité de glucose est faible, la pureté apparente 

peu changée, tant que l’acidité ne dépasse pas 0,120 
d’acide oxalique. Avec une acidité plus grande les réduc­
teurs augmentent, la pureté diminue. Il y a une relation 
étroite entre l’acidité el la quaolilé des réducteurs.

Ch. c .

Sur l ’attaque du platine par l ’acide sulfurique, par
L . Quennessen (Bulf. Soc. Chim., 3* sér., t. XXXV, 
p. 6l9, août 1906).
Avec le platine du commerce el de l'acide sulfurique à 

94 0/0 de SO'H*, exempt de produits nitreux, à 4000, pen­
dant 1 heure, l’attaque a été de 0 gr. 001 par décimètre- 
heure dans le vide et de 0 gr. 124 dans Toxygène.

Avec le platine pur, dans les mêmes conditions, les alla- 
ques ont été de 0 gr. 0006 et 0 gr. 0227.

L’action de l'oxygène est donc très nette.
L’auteur conclut « avec un acide tel que celui livré par 

l’ industrie au commerce, c’est l'oxygène de l'air qui inter­
vient comme agent oxydant ; tandis qu'avec de l’scide sul-
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furique à litre élcvè en l’absence d’oxygène libre, c'esl 
l’anhydride sulfurique en solution dans l’acide sulfurique 
qui fournit l’oxvgène nécessaire à l'oxydalion.

Ch.C .

A ction s chim iques du  radium , par MM. Belu.vi et 
Vaccaiu IBuîî. S o c .  Chim., 3' sér., t. XXXVI, p. 881, 
août 1906).
Avec 0 gr. b de bromure de radium, dans un tube 

recouvert d’une lame d’aluminium, entourée d'un autre 
tube, les auteurs ont constaté la décomposition nette en 
10 jours, des iodures de propyle et d’isopropyle en solu­
tion â 16 0/0 dans le chloroforme. Ch . G.

Sur le  dosage de l ’am m oniaque dans le s  eaux par 
le  réactif de N essler, par M. Albeht Buisson (C. B. 
Acad, des Sciences. 143 , 289).
L'auteur après une étude du procédé arrive aux conr 

elusions suivantes :
La réaction n’est pas totale, il s'établit un état d’èquili? 

bre entre,les divers éléments en présence.
Le dosage de l'ammoniaque dans les eaux, effectué par le 

dosage du mercure dans le précipité, est inexact, la tola- 
lilé de l’ammoniaque n'étant pas précipitée et la composi­
tion du précipité n'étanl pas celle qu’on loi attribue.

Quant au procédé colorimélrique, on admettra qu’il est 
empirique, une partie seulement de l’ammoniaque contri­
buant à donner la coloration qui sert de base au dosage.

Il est vraisemblable de plus, qu'en raison même de la 
réaction limitée, l’intensité de la coloration varie d’une 
façon diiTérente daos la solution type et dans la solution 
à titrer, si les causes qui agissent sur les états d’équilibre ; 
chaleur, dilution, etc-, s’exercent différemment sur les deux 
solutions. J- D.

In fluence de la tem pérature de déshydratation de 
l'a lbâtre sur la prise du plâtre obtenu, par 
E. Leduc et Maurice Pellet (C. fi. Acad, des sciences, 
1 4 3 ,3i7.
Il est admis couramment que le plâtre déshydraté 

au-dessus de 300“ à 350“ ne manifeste plus aucune éner­
gie de prise et que plus il a été déshydr,até lentement plus 
il prend lentement et inversement.

Pour vérifier ces opinions l’auteur a déshydraté de l’al­
bâtre, qui est un sulfate de chaux hydraté, à des tempé­
ratures variables et a déterminé la courbe de prise à l’aide 
du prisomètre Périn.

Pour chaque essai la température a été maintenue 2 heu­
res au minimum, jusqu’à poids constant.

Pour les températures de 120“ et 250“ l’autegr a employé 
un bain d’huile, à 430“ un bain de plomb et pour les tem- 
pèralures supérieures un four électrique à résistance de 
nickel ou un four à gaz.

Les gâchages ont été faits avec 85 0 /0  d’eau.
Pour 120“ le commencement de la prise n'a lieu qu’à la 

8 ' minute, la fin vers la 16“.

Pour 230“ prise beaucoup plus rapide commençant à la 
4« finissant à la 6“.

Pour 450“ prise à la 4“ minute, mais relard de la fin de 
la prise qui n'est pas terminée complètement au bout de 
5 heures 30.

Pour 600“ la masse était très dure le lendemain.
Pour 650“ le produit gâché n’a donné aucune prise 

même après plusieurs jours, il en est de même pour les pro­
duits chauffés à 700“ et 800“.

Pour le produit déshydraté à 230“ on a constaté une élé­
vation de température pendant la prise, maximum après 
12 minutes.

La prise de l’albâtre, déshydraté à 450“, n’a pas donné 
lieu à une élévation sensible de tempéralure.

J. D.

L a  séparation du  fe r  d ’avec le  manganèse, le 
n ickel, le  cobalt et le  zin c par le  procédé à 
l'acétate, par 'W. Punk (Zlsckr. anal, chem., 4 5 , 181).
D’après l’auteur, la précipitation du fer par l’acétale 

dépend du rapport de la proportion d’acétate de soude 
employée à celle de l'acide acétique.

Dans aucun cas la séparation n'est quanlilalive si celte 
proportion est plus petite que celle donnée par le rapport 
1 à 4, en comptant en acétate de soude cristallisé. Ceci n'a 
de valeur que si la quantilê d’acétate est au moins double 
de la quantité nécessaire théoriquement.

Du fer reste en solution si l'on emploie la quantité théo­
rique d’acétate de soude quand le rapport de l'aeétate à 
l’acide acétique est de 7 à 4.

En pratique,la précipilation du fer en acétate basique,en 
tenant compte des considérations de la cominunioalinn du 
Dr O. Bruück (1), s'opère ainsi :

La solution des chlorures métalliques est évaporée au 
baio d’eau après addition de 0 gr. 35 de chlorure de potas­
sium par Ogr. I de fer ; le résidu est écrasé avec l’agila- 
teur et chauffé quelques minutes encore.

On introduit 10 à 20 cc. d’eau et une et demi A deux 
fois la quantité d’acétate de soude dissous dans l’eau et 
éventuellement acidulée légèrement par l'acide acétique et 
on dilue de façon â avoir 400 à 500 cc. pourO gr. 2 de fer.

On chauffe ensuite en agitant el l’on maintient quelque 
temps à 60-70“, puis on filtre le précipité.

D’après les recherches de l’auteur oo obtient ainsi du 
premier coup une séparation quantitative du fer d'avec le 
manganèee, le nickel, le cobalt et le zinc.

J. D.

il) Chem. Zeilung, 1904. p. 511.

d’
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DEUXIÈME PARTIE

BREVETS D’INVENTION DE L’INDUSTRIE CHIMIQUE

364 .ü87- __ Pp»c<?ilé «1p  d é c o n ip o sîtio n
(Vhuiles e t c o r p «  o r g a n iq u e «  s im ila ir e « ,

Par M. Edward SIMPSON.

La présente invention concerne la décomposition 
d’huiles et de corps organiques similaires, tels que 
les glycérides, et elle a surtout pour objet d’effectuer 
celte décomposition d’une manière plus satisfaisante 
et expéditive que jusqu’ici et, dans le cas des glycé­
rides, d’obtenir les produits de décomposition à un 
état plus pur et de plus de valeur, bien que le prix 
de revient soit moins élevé que par les procédés 
ordinaires employés actuellement, tel que celui de 
la décomposition en vase ouvert par les alcalis, ou 
la décomposition sous pression dans les autoclaves, 

Suivant la présente invention, on fait subir ii 
l'huilc neutre, au glycéride, ou autre substance ana­
logue, pendant qu’il est sous l ’ influence d'un vide 
tout au moins partiel, une action électrique ou gal­
vanique et l’action directe de la vapeur surchauffée ; 
la substance en traitement est portée et maintenue à 
la température voulue par tout moyen convenable. 
L'action électrique ou galvanique est préférablement 
obtenue nu m oyen d’une ou de plusieurs paires de 
plaques électro-positives et électro-négatives situées 

l’ intérieur du récipient et immergées dans la sub­
stance il traiter ; lesdites plaques sont reliées aux 
bornes d ’une machine dynamo-électrique ou autre 
source appropriée d’électricité, ou simplement reliées 
ensemble, sans l’ interinédiairc d’une source étran­
gère d’électricité, si l’action galvanique seule doit 
être utilisée.

.V titre d'exem ple, un mode de réalisation de l'in­
vention va être décrit.

Un vide partiel est produit de la manière ordinaire 
dans un récipient ou autoclave d’un genre conve­
nable quelconque, et on y  introduit une charge

(h La publication in-evlenso des Brovots d’invention n’en­
gage que l'inventeui-, et la rédaction de la Revue de Chimie 
industrielle entend rester dégagée de la valeur scientifique 
et de la rédaction des brevets.

d’huile à traiter, le volume de celte charge étant 
d’un tiers environ de la capacité du récipient. On 
fait circuler de la vapeur surciiauffée, ii une pression 
d'environ 4,3 kilogrammes par centimètre carré, à 
travers un tuyau placé dans le récipient et disposé 
avantageusement en serpentin ; l'effet de cette cir­
culation est de porter la température de l'hiiile iV 
environ 270 degrés centigrades. Ensuite, on fait 
subir à la charge d ’huile contenue dans le récipient 
l’action directe de vapeur surchauff'ée qu ’on laisse 
passer librement <à trovers et en contact avec 1 huile, 
en l'agitant ainsi, en facilUaul sa décomposition et 
aussi en l’empèehant de se hrCiler ou de se carboni­
ser. Dès que la vapeur surchauffée libre a été admise 
dans l’huile, un circuit électrique, comprenant un 
couple zinc et cuivre, ou tout autre couple galva­
nique ou électrique convenable, est complété à tra­
vers une machine dynamo-électrique ou autre source 
d’électricité, d ’où il résulte qu’un courant électrique 
ù un voltage d’ environ cent dix volts par mètre cube 
d’huile, passe entre les électrodes dudit couple et à 
travers l’huile, et que la décomposition de l'huile 
procède régulièrement à la condilion de ne pas lais­
ser la température descendre au-dessous de colle 
indiquée ci-dessus, c ’est-ù-dire 270 degrés. Pendant 
cette opération, les produits de décomposition, c est- 
à-dire la glycérine et les acides gras, distillent ; on 
tes condense et les sépare partiellement en recevant 
les produits condensés vaporisés dans de nombreux 
condenseurs et récipients collecteurs appropriés. Le 
récipient dans lequel l’huile est traitée est muni d ’un 
tube indicateur permettant de constaier iV tout mo­
ment la quantité d’huile décomposée, et on fournit 
au récipient de nouvelles quantités d huile pour 
remplacer les produits de décomposition distillés, de 
façon à rendre ainsi le procédé continu. La rlurée 
pendant laquelle le procédé peut être continué varie 
suivant la nature de l’huile qu’on décompose ; les 
huiles qui contiennent une quantité considérable 
d'impuretés, matières colorantes, tissus organiques, 
albumine, e tc ., se coagulent et deviennent inlr.aita-

Ayuntamiento de Madrid



340 HßVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE

Lies beaucoup piu8 tôt que les huiles exemptes de 
ces impuretés.

H est extrêmement important d’assurer que la 
température de rim ile clans le récipient ne dépasse 
pas sensiblement celle indiquée ci-dessus, car une 
clmleur excessive produit une décomposition nui­
sible et la furmation d’ncroléine par la carbonisation 
de rim ile et la décomposition de la glycérine ; de 
plus, il faudrait nettoyer et recharger le récipient 
lieaucoup plus fréquemment, ce qui entraînerait une 
grande jierle de temps.

Les iiuUaux formant le couple galvanique ou 
éleclrliiue devront être examinés iiériodiquemcnt et 
renouvelés lorsqu’il le faudra, car avec le temps 
l'action électrique ou galvanique les clélmil.

Le vide dnns le réci])ient n'a pas besoin d'êlro 
détruit sauf pendant les opérations de nettoyage, les 
ooudenseurs et récipients collecteurs étant placés les 
uns au-dessus des autres et munis de conduits de 
communication ayant des soupapes adaptées pour 
cDimnanclor et iiUereepter le iiassnge du contenu 
(lûsdits condenseurs et réci])ienls de l’ un îi I auti’o 
do sorte que les produits de décomposition peuvent 
être enlevés d'un condenseur pendant que la con­
densation a lieu dans un autre.

Les acides gras et la glycérine résultant de la 
décomposition des huiles, comme il est décrit ci- 
dessus, sont enlevés, au moyen d ’une pompe ou 
au lm iient. des condenseurs et récipients collecteurs, 
et amenés dans des cuves revêtues de plom b h ¡’ inté­
rieur, dans lesquelles on les laisse se décanter après 
les avoir traitées à la vaiieur pendant une heure 
environ. Ensuite, la glycérine est soutirée dans des 
biVehes, pais conduite ou aspirée dans des chau­
dières d'évaporation où elle peut être concentrée 
Jusqu’ à ce que la solution litre quatre-vingt-seize à 
quntrc-vingl-dix-huil pour cent sans d'autre Iraite- 
inenl chimique, après quoi on la distille. Les acides 
gras qui restent après la séparation de la glycérine 
(le ces a(Uilc8 seront à un état de pureté tel qu’ils 
])Ourront être employés directement par le fabricant.

3614.fit!). —  ProetfiK* rt’en xelop p p m on t iI p s  
c-1iarg;<>»4 il'i-xplosiTH p o u r  projpctlles«, 
iiiiiiPN o u  torp illoH .Par M. Christum Emu. BICIIEL
Pour remplir les projectiles, les mines ou les tor­

pilles, on est obligé de donner i  l’explosif qui est 
destiné à cet emploi et qui peut être d ’ailleurs quelcon­
que, une forme (ïéterminée par coulée ou compression.

De manière à pouvoir loger dans un espace res­
treint beaucoup d 'explosif, la compression de l’ex­
plosif doit être aussi élevée que possible afin d’obte­
nir une densité aussi grande que possible dudit 
explosif.

Les explosifs qui supportent une torte pression 
lors de la compression, par exemple le trinitroto­
luène, pmivent par suite recevoir des formes quid- 
conques, en ayant une densité très élevée.

Pour pouvoir résister aux chocs ou à la destnii - 
tioii lors d’ une chute, il est très avantageux de 
recouvrir cos explosifs par un tissu élastique geme 
tricot foritianl manclion ou bas, du manière ,’i les 
empêcher de se briser et de tomber en morceaux, les 
rendre ainsi plus résistants et perniellre de les con­
server, Le tissu peut être formé par toutes raatii'rcs 
extensibles empruntées à rindu.strie des textiles, qui 
conviennent dans le but ci-dessus spécifié, que ces 
matières soient d’origine animale ou végétale. 
L’épaisseur de l’enveloppe en tricot peut être choisie 
différeminenl. Ladite enveloppe présente par rapport 
aux enveloppes en carton employées jusqu 'à  présent 
en général un grand avantage, en ce sens qu’elle 
prend beaucoup moins de place et offre en outre une 
grande protection contre les ébranlements auxquels 
sont exposées les charges d’obus, lors du tir du pro­
jectile et du choc dece  dernier contre le but.

On peut procéder en enfilant un tissu très mince 
sur le corps explosif, de manière que le tissu épouse 
la form e de celui-d et soit bien assujeUi Les extré­
mités peuvent être rabottues et collées ou coupées. 
Api'i’'s avoir muni de cette manière le corps explosif 
(lu reviHeinent en fricot, ce revêtement peut être 
maiiitemi en position et sa résistance peut être 
renforcée en le recouvrant d’ une couche de laque ou 
vernis nu en le Irempant dans une de ces matières.

Le but de ce procédé est, ainsi ([u'on l'a déjà men­
tionné ci-dessus, d 'em pêcher les corps explosifs 
fragiles de se briser et de tom ber en morceaux pen­
dant leur manipulation et leur conservation. 11 va 
sans dire qu'un pareil revêtement procure également 
une augmentation de la rési.slance du corps explosif 
contre l'absorption de l’ humidité, ainsi que cela a 
di'j.à été indiqué dans d ’autres procédés.

304.896. —  P r o e id d  p o u r  la  faliricalio*' 
d 'u n  p ro d u it  co iitcn a iit d e  l a  léeîtliiiie 
e t  (servant a I'e.’v lr a e tio n  d e  la  lécithn»« 
l ib r e , Par E(\nsi ZIEGLER.
.lusqu’à présent on a utilisé presque exclusive-
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ment le jaune d'œuf à la production industrielle delà 
lécithine, parce qu ’on ne connaissait pas d'autres 
matières premières pour son extraction ou parce 
que le rendement était trop insifrniflant ; il est, par 
exemple, impossible d 'extraire, d'une manière indus­
triellement salisfaisantc, la lécithine des pois, parce 
qu'elle est concenirée dans une partie très petite des 
pois, savoir dans le germe, que l’on ne peut pas 
séparer mécaniquement des autres parties pauvres 
en lécithine, de ces graines. Pour cette raison les 
pois constituent une matière inutilisable ii l'exlrac- 
lion de la lécithine. Pour les mêmes raisons d'autres 
parties végétales contenant de la lécithine n 'ont pas 
pu être utilisées ¡1 l’extraction industrielle de cette 
substance.

Or, puisque l'importance de la lécithine a été 
reconnue de plus en plus depuis quelques années, 
étant donné qu'elle constitue ?i la fois une substance 
réconfortante pour les nerfs et une sulistance qu ' 
influence d'une manière très favorable l’alimentation 
générale, il est devenu nécessaire de disposer d’un 
pi'océdé simple et peu coûteux pour l’extraction de 
ce corps. 11 est encore û remarquer qu'il résulte des 
analyses et expériences, que les lécLthines de prove­
nances différentes exercent en général la même 
action favorable.

Le procédé qui fait l ’objet de cette invention est 
basé sur l'em ploi d ’uoe matière première dont on 
peut toujours dis|)0scr d ’une manière régulière et à 
bon marché, savoir des germes de froment. Ces 
germes conviennent tout particulièrement pour 
l’extraction de la lécilhine. Pour le procédé hii- 
mème, il importe qu’en raison de certaines propriétés 
physiques, cette matière première se prèle à une 
extraction facile. D’une manière semblable se com- 
portent d'autres céréales, telles que par exemple le 
ma'is, le seigle, l’orge, etc, Là aussi il devient pos­
sible de séparer le germe de la partie farineuse des 
graines, de sorte que ces céréales conviennent 
également à l'extraction de la lécilhine, mais en 
général le froment sera en question en première 
ligne.

Pour extraire la lécithine d’une telle matière pre­
mière, les germes de froment,débarrassés de l'humi­
dité et formant une masse très meuble, sont conve- 
nableraent débarrassés de l’huile, par exemple par 
l’extraction avec l’acétone ou avec l’éther de 
pétrole, ensuite on traite la masse meuble, qui 
reste, par 1',alcool et on précipite la lécithine dans 
celte dissolution par l’ addition de certains sels

minéraux, tels que par exemple le chlorure de 
barium.

1! est d 'une importance très grande pour le pi‘o- 
cédé décrit, que l'extrait, obtenu par le traitement 
par l’alcool, contienne à part de la lécithine, do 
l ’albumine, beaucoup de sucre et des faibles quan­
tités de substances minérales et aromatiques. La 
forte teneur en sucre de cet extrait assure d ’une pari 
une très bonne conservation et d'nulre part le sucre 
acquiert de l'importance pour lu séparation ou pour 
l’extracUon parfaite de la lécithine en une seule 
opération. Il a été constaté, en eli'et, qu’en dissolvant 
cet exlrnit dans de l'alcool à environ 70 0 /0  et en 
précipitant par des sels minéi’uux, tels que par 
exemple le chlorure de barium, on obtient la décom ­
position parfaite aussi bien de la combinaison 
« lécilhine-siicre » que de la combinaison s lécithine- 
albumine » , de sorte qu ’il se forme de la lécithine 
lilu'e, additionnée seulement de peu de substances 
secondaires; il est très prob.able qu ’en même temps 
des combinaisons, sous forme de sels, telles que les 
combinaisons du chlorure de iiarinm avec du soerc 
011 avec de rulbumine sc forment.

Ceci est d ’autant plus surprenant, que tout ce qui 
a été connu jusqu ’à, présent sur la l·l)aclion de la 
lécithine avec les sels minéraux ou sur les réactions 
de dissolutions alcooliques de la lécithine, ou sur les 
réactions de la lécilhine en présence d'albumine, 
faisait supposer le contraire. On ti'ouve par exemple 
dans la littériilure (Zeütchrift fuer ■phjiikalisclte 
Cliemie, vol. XV, p. WG) l’ indication que la léciUiiiie 
se trouve dans des graines probablement en combi­
naison meuble avec une substance albumineuse, qui 
se décompose pai' suite du chauffage dans l’cspril- 
de-viii- l'iie  telle dccoiii]>osition d’ une coiiibinaisoii 
meuble de la lécilhine avec un autre corps, lors ilu 
chaufTage de la matière première dans de I alcool 
est également supposée dans la Zeilscliriflfner phijii- 
kalisclie Cliemie, vol. X lll, p. 374.

On li'ouve encore quelques notices sur les reac­
tions de la lécitliine envers des sels métalliques ou 
sur la précipitation de dissolutions alcooliques do 
lécithine par de tels sels. Il est par exemple dit 
(Zeitschrifi fuer plajeilmlische Chemie, vol. XV, p . 408) 
que la lécilhine de graines de vesces ou de lupins 
est précipitée dans une dissolution éthérique alcooli­
que par du chlorure de cadmium et cela, comme il 
résulte de la description du corps sous forme d’un 
sel double : lécithine et chlorure de cadmium. Fina­
lement il est encore dit {Zeitschrift fuer phi/sHcalisclie 
Chemie, voi, XXXVIl, p. 184) que des véritables sels
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rlfi la lécithine se forment avec le cadmium, le 
plom b, Pic., dans une dissolution alcoolique, savoir 
même exclu.sivemeiit dans une dissolution alcooli­
q u e ; il est à rrmarquer toutefois tjii’ il s’ aail dans 
ce cas de lécithine extraite de la cervedle.

Envers ces nbsei'valions et indications, les réac- 
lions do la lécithine obtenue par l’application du 
nouveau procédé paraissent excessivemenl surpre­
nantes. Il est probable (pie la nature spéciale de la 
niatii'-re. preiiiich'e einployi’e (germes au lieu des 
graines enlic'Tps) fait obtenir une espèce particu­
lière. de léeitbine, qui se comporte d'une manière 
bien différenle d(i celles des lôcilhines connues, 
notamment de celle dite « ovoh'cilhine ».

Si la b'eilhine obtenue par le procédé décrit doit 
subir une épuration ultérieure, ce qui du reste n’est 
pas nécessaire pour beaucoup de ses emplois, on la 
récupiTc dans les dissolvants connus, tels que jiar 
exemple l’éther ou le rhlom form e, en la dissolvanl,' 
en éliminant par la filtration les petites quantibis' 
d’ impuretés et eu évaporant le dissolvanl. Une UVi-' 
Ihine pré-parée de celte manière est très pure (!I0 ci 
Do 0 /0 ) et elle convient parfaitement pour le traite­
ment ultérieur ou pour ses dill'érents emplois.

Exemple I. —  4 parties de germes frais de froment, 
séchées <i environ 70* C., sont Iraib'es dans l’un des' 
appeareils d’extrartion connus, par environ 10 parties 
d ’acétone, en opérant de’  manière que les germes' 
soient toujours traités par de l'acétone frais, tandis 
que la dissolution huileuse est recueillie dans la 
partie inférieurede l'appareil. Quand l’extraction est 
lerminée, on débarrasse le résidu du reslant d'acétone 
en le chauffant (de ]iréfércnce en ulilisant le vide) ; 
mais on |iciil aussi faire éliminer l'acétone par un 
eoiiranL d ’air chaud et sec.

La masse très meuble qui reste, et dont la teinte 
est dcvciuie plus claire, subit une nouvelle extrac­
tion dans un a|ipareil avec environ 10 jiarlies 
d 'alcool (00 à i)‘ i 0 /0 ). L ’appareil est dans ce cas 
disposé de préf('‘i‘ence de manière telle que l’cxlrac- 
lion .se fait par le eontacl entre la masse à traiter et 
de l'alcool chaud, tandis que l’extrait est recueilli 
dans la partie inférieure de l’appareil.

Quand rexlrnctioii progresse et se rapproche de 
sa fin, rette dissolution alcoolique ch.aude précipite 
par suite de sa concentration croissante, une masse 
sueirc, de couleur brune claire, qui ressemble du 
miel et (pii renferme la lécithine avec des corps 
d'alhiimine et avec des substances aromati(jues. 
L'extrait peut ('tre conservé longtemps dans cet étal 
et on peut ;i tout moment le traiter en vue do l’extrac­

tion de la l(;cithioe ou l’em ployer à la pr('paration de 
produits alimentaires.

Quand on veut en extraire la lécithine'on élimine 
l'alcool de cet extrait par la distillation (de préfé- 
l’ence dans le vide). La masse épaisse est uniformé­
ment distribuée par l’alcool en ébullition, ce qui e-̂ t 
favorable pour la dissolution suivante dans U(' 
l ’alcool d(i (>Ü ,'i 8Ü 0 /0 . Pour extraire la lécithine du 
résidu on dissout 15 parties de ce dernier dans 
environ 150 parties d’aleool à 70 0 /0  ; on en élimine 
[>ar la filtration les faibles quantités de substances 
non dissoutes et (ju précipite par I'aildilion d(( chlu- 
rure de barium. On opère cette précipitation en ajou­
tant à la dissolution alcoolique une dissoluliun 
aqueuse cliaude. à 10 0 /0  de ce. sel et en agitant jus- 
([u’îi CO qu’une épreuve ne doune plus aucune piv'ci- 
pitalion de lécithine.

La présence du sucre empêche pendant ce travail 
la (lécompusition de la k^cithine, dont la plus grande 
partie est précipifiV à l’état libre, tandis que le sel 
métallique employé reste dissous. La l('·cithine con­
tient bien encore des petites ((unntités d'im|iurct(-.-i. 
Pour les éliminer on dissout le produit brut dans 
environ 5 parties de chloroform e, oo  élimine les 
petites quantités d’ impuretés par la filtration et on 
obtient la lécithine par l’évaporation du dissolvant, 
de préférence dans le vide, et par une dessiccation 
aussi parfaite que possible. 15 parties dudit résida 
de l'extrait donnent en m oyenne une partie de léci­
thine. Le produit, ainsi obtenu, est une masse brune 
claire, gr.asse au toucher et ressemblant à de la cire ; 
il a  une odeur aromatique caractérisante, contraire­
ment à la lécithine obtenue du jaune d’œuf, qui a 
en général une odeur rance. A  part cela ce produit 
se cuni|iorle normalement comm e les autres léri- 
thines ; le dosage du phosphore a donné une teneur 
moyenne, de. !)2 0 /0  de lécithine pure.

Exemple If. —  Dans beaucoup de cas il n’est pas 
nécessaire de récupérer la lécithine à l’état pur, il 
suffil au contraire, surtout pour la fiiliricalion de 
produits alimentaires, d ’em ployer la masse sucrée 
qui, ressemblant ^ du miel, a été obtenue par le 
traitement des germes désluiilés par de l ’alcool de 
DO il 95 0/ü et renferme la lécithine eu pia'sencc 
d ’albumine et de substances aromaliques.

Pour préparer cette masse, on peut opérer comme 
dans rexem ple 1 ou on peut opérer de la manière 
suivante :

A  la place de l’acétone, employé dans l’exemple 1. 
l ’étlicr de juHrolc, par exemple celui qui a son point 
d'ébullition environ entre 55 et 57®, convient aussi
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Irùs bien pour l’exU-action ; on ou emploie à peu près 
20 parties sur 4 parties de germes et on eoiuliiit 
rextraction comme dans l’exemple 1, c ’est-à-dire en 
se servant d’iin appareil d'extraction approprié. Là 
aussi le dissolvant précipite, en s’enricliissant pro­
gressivement en substances dissoutes, une masse 
non lioinogène, ressemblant au miel. Cette masse 
consiste en une substance sucrée, dans laquelle la 
lécithine est distsibuée irrégulièrement et qui con­
tient en outre de ralbum ine et des substances aroma­
tiques.

Si on veut obtenir de l’exlrait par le traitement de 
cette masse, il devient nécessaire de la distribuer 
uniformément, ce qu'on peut obtenir en la pressant 
par un tamis en crin ou en procédant d'une autre 
manière appropriée. Ou arrive aussi au même résul­
tat, si on évapore le restant d 'alcool dans un vide 
prononcé en accroissant en même temps la concen­
tration. Ün obtient ainsi un sirop à peu près hom o­
gène et très épais, dans lequel la lécithine est distri­
buée d'autant plus finement et uniformément, que la 
masse est plus concentrée. D’après les remarques 
faites jusqu’à présent, la masse augmente sa consis­
tance pendant un repos prolongé et devient finale­
ment solide, sans perdre rien de ses propriétés 
précieuses. L’extrait ainsi obtenu se compose piànci- 
palement d’un mélange de lécithine, de sucre et 
d’albumine ; le sucre consiste eu sa plus grande 
partie en sucre de canne et en une petite partie en 
raffmose. Il y  a encore de faible quantités de sub­
stances minérales, que l’extraction a également 
retirées des germe.s.

La composition entière de cet extrait, formé de 
lécithine, de sucre et d ’albumine et représentant le 
mélange naturel de ces substances, démontre qu ’ il a 
une grande valeur nutritive. De plus il se conserve 
durant un temps presque illimité, particularité 
propre par exemple au miel. Cet extrait se prête 
donc particulièrement à la préparation de cacao à 
sels nutritifs, de chocolat, do farines nutritives, etc.; 
il sert en outre comm e addition à d’autres matières 
ou mélanges, dont il augmente considérablement les 
propriétés nutritives

Les exemples qui précèdent sont deux formes 
ly|)iquf‘s de l ’appliralion rlu procédé, mais on peut 
uaturcllemenl opérer des modifications variées pour 
se conformer aux conditions re.spectives, en rem­
plaçant par exemple l ’acétone pour déshuiler les 
germes, par de l'éther de pétrole, du sulfure de car­
bone ou de l'éther ou en modifiant les quantités de 
ces dissolvants, sebjii la nature, des aj^pareils em-

plüvés. A la place de l’alcool éüiylique on peut aussi 
em ployer de l’alcool méthylique à l'extracliou des 
germes déshuilés ; l’extraction même peut s'opérer 
à froid ou à chaud, suivant les com lilions pariicu- 
lièrcs dont on doit tenir compte.

l’ our préparer la lécithine pure de l'extrait il n’est 
pas nécessaire d ’éliminer entièrement l’alcool, etc., 
de l'extrait par l’évaporation; il sufiit aussi d’éli­
miner une partie de l'alcool par la distillation et 
d’obtenir ensuite une dissolution de l’extrait dans de 
l’alcool à approximalivciiieiil 70 0 /0, par l'addition 
de quantités correspondantes d’eau ou d’alcool dilué, 
selon la nature du blé ou des germes employés. Mais 
dans ce cas il est avantageux de rendre la masse 
uniforme par un traitement Jiiécanique pour ol)teriir 
une dissolution régulière de l’extrait, (jui est ulile 
pour la précipitation ultérieure de la lécilliine.

Quand on procède, à la précipitation de la lécilhine, 
il est avantageux de maintenir d ’abord cbaude la 
dissolulion alcoolique à traiter et de la lnis.scr 
refroidir ensuite quand un échantillon indique la 
précipitation parfaite. 11 sufiit de laisser refroidir à 
la température ordinaire, mais rien ne s'oppose à ce 
qu'on refroidisse à la fempératarc de 0“ G. ou même 
à une température plus basse. Au lieu de précipiter 
avec du chlorure de barium on peut emidoyor beau­
coup d'autres sels minéraux, tels que par exemple 
le chlorure de zinc, le chlorure de cadmium, le 
clilorure de sodium, le chlorure de ])Otassiuin, etc. 
Là aussi les conditions spéciales établies par des 
essais déterminent le choix du sel à employer et 
l’emploi de ce sel en solution aqueuse ou en solution 
alcoolique.

Pour la (]is.solutiüii de la lécilliine en vue de la 
porter à un degré de pureté de bO à Do Odl on peut 
aussi utiliser, en dehors des dissolvants usuel.s : 
chloroform e, alcool, sulfurg,dc carbone, de l’éthei', 
de l’ éther acétique, du benzol, ete.

Le nouveau procédé fait obtenir comme sous- 
produits les germes traités et l’huile de germ es; cette 
dernière peut être traitée en vue de la production 
de glycérine et d ’acides gras, on, en sa (|iiulité 
d ’huile siccative, elle peut servir à la faliricafioii de 
laques et de vernis. I.es germes traités ont encore 
une teneur assez élevée en alliumine et puisqu'ils 
n'ont pas subi de modifications ehimiijiies impor­
tantes, on peut les utiliser jmr exemple pour la nour­
riture du bétail.
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304,TiS. —  F n b i'U 'atio ii d u  litlio p u n c Mtalile 
ît la  lu m iô re ,

Par M. \ V iL iiE i.M  OSTWALD,

On fi\ljri(|ue lu matière colorante blanche dite 
( lilliopone » en précipitant, de manière connue, le 
sulfure de baryum obtenu par réduction do la baryte 
sulfatée naturelle, par des dissolutions de sels de 
zinc contenant surtout des sulfates de zinc mais pou­
vant contenir en outre encore d'autres sels de zinc. 
Ün sèclic le mélange de sulfure de zinc ou de sulfate 
de baryte ainsi obtenu, on le chuuiïe, on le saisit en 
le plongeant dans l'eau et on le broie en poudre tlne 
(¡ni eonsliliie la matière colorante.

A eOlé de propriétés très précieuses, notamment 
son innocuité relative et sa stabilité vis-ù-vis de 
l'hydrogène sulfuré, cette matière colorante a cepen­
dant un défaut que, jusqu 'ici, l’on n’est pas parvenu 
il supprimer ; h la lumière du soleil, en elïet, elle 
devient grise et redevient lilanche dans l’obscurité. 
L ’on ne sait encore à quoi attribuer ce pliéoomènei, 
pas plus qu’on n'a ])U le supprimer.

Or, la présente invention est basée sur le fait 
inconnu ju.squ’ ici que le lithopone, qui devient gris 
à la lumière du soleil, est rendu stable à la lumière 
ai un la traite par une combinaison saline capable de 
précipiter les dissolutions de sels de zinc et n'ayant 
pas de réaction acide. Les sels qui conviennent le 
mieux pour ce procédé sont ceux du sodium et du 
potassium. Ainsi l'on obtient du lithopone stable 
à la lumière en laissant le lithopone ordinaire repo­
ser pendant quelque temps avec une solution de 
soude et en éliminant ensuite par lavage les sels solu­
bles. Au lieu de soude ou peut employer du carbo­
nate de pnlnsse, ou des phosphates alcalins, des 
borates, des cyanures, des bicarbonates, des forro- 
cyanures, des sulfures, de» sulfhydrates, des hydra- 
le.s ainsi que des mélanges de ces sels. Les sels 
ammoniacaux ne conviennent pus ou général parce 
qu'ils linissenl à la longue par devenir acides en 
pcü'dnnl leur ammoniaque, Far contre, on peut em­
ployer dans bien des cas, en outre des sets de bases 
alcalines, ceux des bases alcalino-leireuses.

I.e mode de Irailemenl |)eiit consister à ajouter 
sini|ilemeitt à la matière, à sec, les susdits sels en 
((uantilé voulue pour produire l’ eiïet qu'oii désire 
obtenir ; ou bien aussi en laissant la matière reposer 
pendant ijiudque temps avec des dissolutions des sels 
mentionnés, on employant par exemple ces dissolu­
tions pour parachever le projet humide broyé. L'ofl'el 
voulu ayant été übleiiii oo  peut éliminer par lavage

les sels solubles, mais il est préférable de ne pas éli­
miner les sels ajoutés.

On peut ainsi utiliser une dissolution d ’un onde 
plusieurs de ces sels pour refroidir, en l’y  déversant, 
le mélange chauffé de sulfate de baryte et de sulfure 
de zinc.

Quant il la quantité de ces sels ii employer, elle 
doit être telle qu'elle ne puisse pas avoir pour résul­
tat de transformer complètement les combinaisun.s 
du zinc existant dons le lithopone. La quantité des 
sels est déterminée par dos essais. En général des 
qunnlilés égales h moins de 10 0 /0  de celle du 
lithopone sufllronl. Le procédé est applicable aussi 
h des liüiopones renfermant encore d'autres combi­
naisons, par exemple des combinaisons de c.alcitim.

3G4.807. — Pi'ocütl<! p o u r  Iti l'aliW eatioii
«i ’uiie m atiiiro  t-oloium lp appi-opi'ipp à ia
p rp p a i'a tio ii «le Isiquosi,

Boeiété : LUCIL'S et BRCJNING.

Par condensation de la form aldéhyde avec la 
paraxytidino, on obtient la tétraméthyldioinidodi- 
phénylméthane qui, diazoté et com biné avec le 
« sel R O donne une matièrecolorante télrazoïque.

Or, on a trouvé que cette matière colorante se 
prête d’ une manière remarquable à la préparation 
de laques. Elle est lixée facileraeiitd'aprôs les métho­
des usuelles sur des substrata y  étant nbaolumeiit 
résistante à l’eau et donne alors des laques qui se 
distinguent par leurs nuances rouge bleu brillantes 
de grande pureté.

On obtient la matière colorante, par exemple, 
comm e suit :

25kilüg.4 de télrainéthyldiamidodiphénylméthaiie 
sont diazütés avec 60 kilogram m es d ’acide chlorhy­
drique et 13 kilog. 8 de nitrite. La solution diazotée 
est ensuite introduite dans une solution de 70 kilo- 
grammes de «  sel II » avec 40 kilogrammes de soude 
calcinée,On achève la matière colorante de la manière 
usuelle.

Pour iiréparer une laque do cette matière colo­
rante, on procède, par exemple, comm e suit ;

200 kilogrammes de baryte sont cmpiUés avec une, 
solution (le 50 kilogrammes do .sulfate d'aluminium 
contenant 18 0 .0  d'alumine en ajoutant dans leur 
ordre les solutions de 25 kilogrammes de soude cal­
cinée, de 20 kilogrammes de colorant, de 80 kilo­
grammes de chlorure de barium cristallisé. La laque 
ainsi obtenue peut être em ployée sous forme depflte 
ou il l’ état sec.
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B6Í.803. —  P ro c é d é  tic fa b r ic a t io n  d ’ e x p lo -  
h  b a se  de n itr o g ly c é r in e  d îlfic ilc - 

m ent c o n g e la h le s ,
l’ar M- Conrad CLASSEN.

I.e danger d’explosion résultant de la manipula­
tion d’explosifs contenant de la nitroglycérine lors­
que ladite nitroglycérine est congelée n provoqué 
depuis ])Uisieur8 années de nombreuses tentatives 
pour abaisser par addition de corps convenables le 
point décongélation de la nitroglycérine.

Déjà, on t86(), A. E. Iludberg a décrit un procédé 
dans lequel le benzène ou le nitrobenzène est einjdoyé 
comme moyen produisant rabaissement du point de 
congélation. Parmi les corps qui ont été proposés 
successivement il convient de mentionner 1 acétine, 
l'acétate d'éthyle, i’acétone, le nitrotoluène, en outre 
les uilrates aliphatiques et en particulier aussi la 
mono et la dinitroglycérine. Ün a objecté contre l’em­
ploi de ces corps qu ’ils ne jiroduisent que d’une 
manière incomplète Tefîûl voulu ou bien qu'ils don­
nent lieu à une diminution de la force explosive ou 
bien encore qu’ils dégagent des gaz nuisibles à la 
santé, et aussi qu ’ ils sont solubles dans l’eau.

Dans le brevet allemand 38.957, du 17 août 1890,
A. Vohl propose de faire usage, pour abaisser le 
point de congélation, d ’une addition de polyglycérine 
qu'il cherche à obtenir en chauffant la glycérine 
avant la nitration par de l’acide sulfurique concen­
tré. Dans ce procédé dont l'exécution a été mise en 
doute {Nnuckhoff Zeilichrift fnr angewandte Chemie, 
1995, v o lu m e !, page 13), l’acide sulfurique, d’après 
IVxpérience du demandeur, engendre des impuretés 
considérables (les acides de la série thioniques ou 
d'autres produits dont la nature est complètement 
iiieoûmie.

Le demandeur n’a )ias réussi à déceler lu forma­
tion de polyglycérines ; de même il n’a pas été 
apporté aucune démonstration expérimentale d ’après 
laquelle il se forme dans cette réaction des di ou 
polyglycérines. Le procédé n'n d’ailleurs pas trouvé 
son application dans la pratique, évidemment poul­
ies rnÎHons précédentes,

Le demandeur a trouvé que la glycérine du com­
merce peut être transformée par sim ple chauffage et 
sans addition en diglycérine lorsqu’on la porte à 
l'ébullition pendant un certain temps à la pression 
onlinaire et que l’ on a en môme temps le soin de 
faire en sorte que l'eau form ée puisse distiller etque 
la glycérine reste dans ie résidu. La température 
s’élève dans cette opération peu à peu en même

temps que la solution s'enrichit en diglycérine. Si 
l’on fait tomber la température jusqu'à 19. 15» au- 
dessus du point d’ ébullition de la glycérine pure, il 
se forme alors environ de 69 à 70 0 /0  de glycérine 
et simultanément une iielite quantité de polyglycc- 
rines.

On ])cut alors ajouter à la glycérine la diglycérine 
ainsi obtenue, ilireclenient dans le produit de la 
réaction ou après son épuration par la distillation 
dans le vide, avant la nilration de la glycérine, ou 
encore la nilrcr séparément et ensuite mélanger le 
produit nitré (télrnnitrodiglycérine) avec la trinitro- 
glycérine dans des proportions quelconques. Ce pro­
duit s’ est com porté beaucoup mieux que tous les 
produits connus jusqu ’à présent, pour produire 
ral)ai8.sement du point de congélation de la nitrogly­
cérine. Par exem ple, une nitroglycérine obtenue par 
nitration d’une glycérine coiilenanL 25 0 /0  de digly- 
cérine ne.se congèle pas pour un refroidissement de 
— 18" cnnligrades, ce qui est un succès (|ui n’a 
jam ais pu être obtenu d’ après les essais du deman­
deur dans les mômes conditions avec les corps addi­
tionnels connus jusqu’à présent.

364.690. ~  P p o f f i d é  d e  f t ib r l e a t i o n  d 'u n e
H ubstaiiee p la n tiq u e  in in n a m m a b le  r e m ­
p la ç a n t  le  c e llu lo ïd ,

l’ar M. Antoine BLANCIIIN.

Le procédé consiste à produire, par l’elfel de la 
dénitration de la nitro-cellulose, une substance plas­
tique ininflammable, opaque ou translucide, suscep­
tible do remplacer le celluloïd dans tous ses emplois.

Pour cela on dissout 10 kilos du cellulose nitrée et 
blanchie par les procédé» ordinaires, dans un 
mélange d’alcool et d'éther, dans du méthylène, de 
l’acétone ou LouL autre dissolvant do lu nilro-cellu- 
lose.

On ajoute à celte solution ;
Huile de r ic in ......................  \

ou g ly c é r in e ...........................| Ok. 500 à l  k. 21)0.

Acide Hulfuriipie il 66” . . 0 k. 30(1 à I k. 000.
Chlorure de calcium . . . l k. 000 à 2 k. 500.
Chlorure de mangoDèse . U k. 500 à 1 k. 500.
On peut encore ajouter à volonté un chlorure de 

carbone (di-lri ou tètra) 10 à 500 grammes, suivant 
le chlorure em ployé, atin de donner à lu matière un 
aspect plus brillant, san» diminuer pour cela 1 ellet 
ignifuge produit.

Le mélange ci-dessus est introduit dans un appa-
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reil distillatoire dans le vide, muni d’un agitateur ù 
patettes et on distille pour recueillir une partie du 
dissolvant.

On retire le résidu lorsqu'il présente la con.sistance 
d ’une pâte épaisse, puis on lui fait .suliir quelques 
tours au laminoir avant de le porter sous la presse 
hydraulique pour en form er un bloc destiné îi être 
découpé en plaques et séché de la même manière que 
le celluloïd. On peut également lui donner toutes les 
formes obtenues avec ce dernier.

On a ainsi, à l ’état sec, une matière inodore et 
sans saveur si elle est exempte de camphre et de plus 
rendue ininllammalile par l’effet de la déuitratisn 
produite au moyen des .sulfates de calcium et de 
manganèse introduits h l’état naissant par la com bi­
naison des chlorures de calcium et de manganèse 
avec l’acide sulfurique. ’

La .substance peut être transparente ou opaqup, 
incolore ou colorée, .suivant qu ’on y  ajoute les sels 
ou colorants chimiques nécessaires employés pour te 
celluloïd.

Le bot de celte invention consiste donc à obtenir 
une matière plastique ininflammable identique au 
celluloïd et dont les qualités nouvelles permettront 
de l’appliquer non seulement aux mêmes usages, 
mais encore à d’autres nouveaux.

L ’inventeur a donné à ce produit le nom spécial 
de Pyrosa.

1164.641.—  L iè g e  a r tiü e ie l,
l’ar M. Gaston CHANDON DK BRIa ILLES.

Par analogie avec l’écorce du chêne-liège, qui se 
com pose d’un enchevêtrement de cellules à cloisons 
imperméables en celluiose, !e liège artificiel faisant 
l'objet du présent brevet, se compose de cellulose 
granuleuse et amorphe, dans certains cas, de cellu-, 
lose ühi'euse et de cellulose agglutinante.

La cellulose amorphe dérive des moelles de jonc, 
des coques de noix de cocotier, d’écorces d’arbre.s 
divers, des pâtes ¡i papier, etc.

La cellulose fibreuse dérive cle duvets tenaces, de 
textiles debarrassés rlu ligneux, de fibres diver-, 
ses, etc. La cellulose agglutinante est de la cellulose 
épurée el iiUrée et <iu'on peut dissoudre dans cer­
tains solvants entièrement volatils, ou toute autre 
cellulose dissoute dans une liqueur cuproammonique 
ou autre analogue.

En mélangeant intimement en proportions couve-' 
nables ces trois sortes de cellulose et en les agglomé­
rant sous pression, dans des innules appro]ii'iés,

puis en les soumettant aux effets du vide, on obtient 
de la cohésion, de l'élasticité et des surfaces lisses et 
glissantes dans les jilaques ou objets moulés, en liège 
artificiel.

L ’emploi du vide, pour extraire des agglornéiés 
ci-dessus, le solvant volatil contenu dans la celluio.se 
soluble, offre de grands avantages par rapport i  
l’emploi de la chaleur. Les cellules ne durcissent pas 
et les vapeurs des solvants peuvent se liquéfier par 
le jeu de la machine pneumatique, sans qu’il soit 
nécessaire de se servir d ’appareils à distiller.

La fabrication du liège artificiel comprend les 
diverses opérations suivantes :

Le traitement de la cellulose am orphe consiste 
dans sa séparation des corp.s étrangers qui l’entou­
rent ou qui sont enchevêtrés avec elle.
• On broie les corps végétaux renfermant la cellu­
lose am orphe, et on les réduit en poudre grossière, 
on les lexivie ensuite. La cellulose, plus légère, se 
sépare du bois, du ligneux et autres corps plus 
lourds.

La cellulose de noix de cocotier se sépare de ses 
fibres â l’aide de peignes tournant avec une grande 
vitesse. On peut séparer certaines moelles du ligneux 
peu consistant qui les enveloppe en les laissant 
exposées è l’air, aux actions du soleil et de la pluie.

La cellulose fibreuse se trouve dans les duvets de 
chardons divers et autres plantes analogues, dans le 
coton , et les textiles, l’alfa et le bois, etc.

On coupe celte cellulose suivant une longueur con­
venable de fibres.

La cellulose agglutinante s’obtient par l’épuration 
préalable et un traitement de nitratation approprié- 
On fait dissoudre la cellulose nitrée dans un solvant 
com posé d’ éther sulfurique et d ’alcool entièrement 
volatil.

Les trois sortes essentielles de cellulose étant pré­
parées ainsi, on les mélange en proportions conve­
nables, puis on moule la pâte hom ogène obtenue 
dans diverses sortes de moules.

On peut obtenir direclement les bouchons de for­
mes et de dimensions voulues ou bien des plaques 
calibrées, d'épaisspur, dans lesquelles on i>eut décou­
per les objets à \‘olonté avec des einporte-pièces, des 
l)urins ou des couteaux divers.

1,'iutérièur des moules doit être très lisse, aliii que 
la pâte agglutinante ne s’accroche pas aux aspérités. 
On peut, pour obtenir ce résultat, employer un revê­
tement intérieur en verre.

Les moules de bouchons pour toutes les dimen­
sions SP composent d’ une série d ’éléments sembla-
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les

)n-

bles, comprenant une partie cylindrique et deux cou­
vercles lisses, calibrés et perpendiculaires à la 
génératrice du cylindre. Les couvercles laissent 
échapper facilement les vapeurs par leur ])Ourtour, 
suivant des orifices très petits. La pdte est empilée, 
tassée et comprimée dans chaque moule. Les couver­
cles de celui-ci sont assujettis sous pression.

Le moulage en plaques, du liège artificiel, s'eiïec- 
lue dans-des moules du même principe, à plus gran­
des dimensions. On peut mouler à l ’aide de séries de 
moules ou employer des moules multiples. Les j)ié- 
ces moulées sont placées sous des cloches à vide. Une 
marhine jirieumatique, mue par un moteur, aspire 
continuellement les vapeurs des solvants de la cellu­
lose agglutinante. Ces vapeurs sont refoulées dans 
un récipient, ou à froid, sous Teffet de la détente 
d'iibord, puis de la compression, elles se liquéfient.

On récupéré ainsi tout le solvant em ployé. On se 
base sur la quantité de solvant h retirer des objets 
placés sous les cloches à vide et l’on n ’arrête l'opéra­
tion que si, fl la liquéfaction, on constate la présence 
d'un volume sensiblement égal.

Les solvants étant entièrement volatils, et étant 
ciiinplètement extraits par l’actiondu vide, les objets 
en liège artificiel sont considérés comme à l’état sec 
et complètement sans odeur.

La nitro-cellulose se contracte par la dessiccation 
et exerce une action de cohésion très grande sur 
toutes les particules élastiques et imperméabilisées à 
leur pourtour.

La cellulose fibreuse sert fi augmenter cette cohé­
sion et à rendre le liège artificiel incassable.

Les objets en liège artificiel séchés dans le vide 
sont ensuite soumis l'action d’un désoxydnnt qui a 
pour effet de transformer la nitro-cellulose en cellu­
lose.

L’acide nitrique du groupe éther cellulosique s'éli­
mine sons la forme de bioxyde d ’azote ou d’hypoazo- 
hte. On fait .suivre la désoxydation, de lavages ame­
nant la neutralisation totale.

La cellulose dérivant de la cellulose nilrée et plus 
encore celle dérivant d'une solution cuproammoni- 
que est plus sensible à l’action de rimmidification 
que la cellulose ordinaire.

Pour la rendre réfractaire h l'action de l’eau et des 
liquides alimentaires avec lesquels elle se trouvera 
en presence, on l’ immerge pendant un certain temps 
dans une solution alcaline faible d 'oxyde de tung­
stène ou de tout autre métal analogue.

On élimine l’alcali par un dernier lavage acide,

puis on laisse sécher le liège artificiel comme 5. l ’or­
dinaire.

La faible porosité que ce liège a présentée pour les 
divcrse.s réactions a permis bi pénétration par des 
liquides doués il'un grand pouvoir de pénétration ; 
mais l’eau et les li(|iiides alimentaires ne sont pus 
doués des mêmes propriétés.

Hfiô.OüO. —  P ro c é d é  de fa b r ic a tio n  d es  
b icarbon ates« alcalins«.

Par M, Johann Gottlikb BEHHIîNS.

La présente invention comporte un procédé puur 
la fabrication du bicarbonate de soude et du bicar­
bonate de potasse, en faisant agir, sur les monocur- 
bonates anhydres, un mélange gazeux contenant de 
l’acide carbonique,) (anhydride carbonique) et de la 
vapeur d’eau, en quantités équiiuoléculaires, ce 
traitement ayant lieu sous une pression élevée cor- 
re.spondant ¡i la température de. décomposition du 
bicarbonate h obtenir.

On obtient d'habitude les bicarbonates alcalins en 
dissolvant le monocarbonate dans de l’eau et en fai­
sant passer dans la solution un courant d’acide car­
bonique.

I! existe cependant encore un autre procédé de 
fabrication de bicarbonate de soude, qui consiste ii 
faire passer de l’acide carbonique sur du carbonate 
de soude cristallisé ordinaire. Dans ce procédé, une 
partie de l’eau de cristallisation est séparée et 
entraîne, pendant son écoulement, les impuretés du 
carbonate de soude brut employé. On a, en effet : 

Na’ COM 0II’ O - f C O ’  =
2NaIICO’ 4- blUO

La première méthode fournit une dissolution du 
bicarbonate, tandis que, par la dernière méthode, 
on obtient le bicarbonate <i l’état solide.

C’est surtout en vue de l’obtention de l’acide car­
bonique liquide que l ’on a recours au procédé de 
fabrication du bicarbonate sous forme liquide, vu 
qu’une telle solution dégage, déjà, à la température 
d’ébullition, la moitié de sa teneur en acide carlwni- 
qiie. que l'on obtient de celte manière à l'état de 
pureté, tandis que du inonocarbonale re.sle en .solu­
tion d’après l’équation suivante :

2NiiHCO’  =  Na^CO" - f  11^0 +i'A i\

Or, comm e les solutions employées pour l'exécu­
tion de ce procédé ne contiennent ordinairement que 
15 0..Ü de bicarbonate, il est évident que l'on réilui- 
rnit de beaucoup les frais de fabrication en jirovo-
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quant la dissociation du bicarbonate pai- lechauffiige 
riu l)icarbonate sous forme d ’une pouilre séché, au 
lieu de faire bouillir la solnlion ne contenant que 
15 0 /0  lie bicarbonate. En opérant ainsi la dissocia­
tion de la poudre do bicarbonate sèche on obtient 
naturellement, comme résidu, du monocarbonate 
sec, que l'on doit de nouveau transformer en bicar­
bonate en lui faisant absorber de l’acide carbonique 
et de l’eau, d’ après l’équation :

' NaH'.D’ - f lP l )  +  C()= =  2NaïïCO^

Or, la réalisation pratique de cette dernière réac­
tion oifre de grandes difficultés, étant donné que la 
réussite dépend essentiellement de la manière dont 
on fait entrer l'eau dans la réaction. En olîet, en
a.spcrgeant d ’eau la poudre sèche de nionocorbonate 
de soude, celui-ci jierd sa porosilé et se prend en 
masse, de sorte que la saturation avec de l’aride car- 
bouiiiue ne peut s’accom plir qu’iinparfaitement. 
C'est pourquoi celte manière de procéder n ’u pu 
trouver d ’application dans l’ industrie.

Le problème posé est donc celui-ci : trouver un 
procédé porm eltnntde fabriquer du bicarbonate sec 
avec du monocarbonate anhydre.

On a essayé de résoudre ce problème en mélan­
geant, avec la quantité de vapeur d'eau nécessaire, 
les gaz de combustion du coke, qui contienneot de 
l’iicide carbonique, en vue d'obtenir une répartition 
uniforme de l’ eau, c l en conduisant les gaz ainsi 
suturés sur le monocarbonnte ii Iransformcr.

Toutefois, dans le mémoire descriptif du brevet 
pris pour ce procédé, il est 'lit que, pour éviter la 
condensation de la vapeur d’eau il faut maintenir il 
70" lii lempéraUiro du mélange de gaz et de vapeur.

Or, rinveiiteur du procédé faisant l’objet de la 
préseiile invention c l décrit ci-après, a élalili, par 
des exiiérie.nces spéciales, que le monocarbonate de 
sonde sec n’est plus à même d ’absorlier. à la tempé­
rature de ZO) et sous la pression alm osphéi'ique, 
l'aciile crirhnnique et l’eau contenus ilansie mélange 
précité de gaz de combustion et de vapeur d’ eau en 
raison de ce ipu* celle température est trop rappru- 
cliée de la température de décomposition du bicar­
bonate pour qu’ une réaction puisse avoir lieu.

En poursuivant ses expériences, l'inventeur a 
toutefois constaté qu ’ il était néanmoins possible de 
fnirn naître la réaction en faisant agir, sur le mono- 
carlmnate, le mélange de gaz et de vapeur, après 
l’ avoir comprimé. C’est sur celte découverte qu'est 
basée la présente invention Le degré de compre.s- 
sion auquel il faut avoir recours correspond nalurel-

lement ?i la température de décom position du bicar­
bonate, car la pression partielle du mélange d’aride 
carbonique et de vapeur d’eau dilué par l'azote doit 
surmonter la tension de décom position du bicarbo­
nate b celte température. Pour la réussite de la réac­
tion, ce ii’est pas seulement la pression qui joue un 
rôle important, mais aussi In présence de fazole 
contenu dans le mélange de produits de combustion 
gazeux.

En effet, si on voulait com prim er un mélange 
d ’acide carbonique pur et de vapeur deau , il y 
aurait à craindre que, par suite de l’élévation de la 
pression, la vapeur d’eau ne soit condensée prénia- 
turémeiiL. C’est pourquoi la présence d’un gaz indif­
férent, en l’occurrence de l'azole, est d’ une graiule 
importance pour maintenir, de toute façon, 1 eau îi 
l’état de vniieur dans le mélange comprimé.

La découverte décrite ci-dessus peut trouver son 
application industrielle dans la fabrication de l’adde 
carl)onique liquide, en opérant de la manière sui­
vante ; de longs tuyanx de petit diamètre, disposés 
horizontalement, contiennent une telle quantité de 
monocarbonate en poudre i[ue la moitié environ de 
la section du tuyau en est occupée.

L’autre moitié de la section reste libre pour per­
mettre le passage du mélange de produits de com­
bustion gazeux contenant l’acide carbonique et la 
quantité éqii¡moléculaire de vapeur d'eau. C’est donc 
dans ces tuyaux que s’ accomplissent les réactions. 
Or, tandis que, dans les procédés connus jusquà 
présent, l'absorption de l’acide carbonique riait 
effectuée, par principe, sous la pression atmosplui'i- 
qiie normale et ,'i basse température, et la aéparnlion 
de l’acide curboiiii|uc k une température élevée., imus 
sous la même pression, c ’est exactement l'inverse 
qui a lieu dans le présent procédé, dans lequel la 
pression varie, tandis que la température reste la 
même. Précisions. Le carbonate sec en poudre, con­
tenu dans les tuyaux chauffés de rexlérieur, est 
maintenu constamment k la température de décom­
position du l)icarl)onale et, dès que le mélange de 
gaz et lie vapeur contenant l’ acide carbonique vient 
en contact avec le monocarbonate, après avoir ét 
sofRsamment com prim é, on doilobten ir, d'après es 
principes exposés ci-dessus, du liicurbonalc ® 
soude, malgré In température élevée. Mais si, dan̂  
la suite, on abaisse la pression, le l)icarbonale se 
décompose aussitôt en dégageant de l’ acide carboni­
que et de l’eau . ( lette dernière est éliminée par con­
densation et dessiccation, et l'aride carbonique pU'’
restant est liquélié parcom pressiun. L ’absorption e
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l’acide carbonique est donc obtenue par l’élévation, 
la l'omise en liberté, par l’abaissement de la pression. 
Cette modification de lapression à la môme tempéra­
ture présente, sur la modification de la température 
à la môme pression (atmosphérique), l’avaiilage 
d’étre plus commode.

En efïet, il est très difficile de faire varier les 
températures, étant donné que ,1e carbonate et le 
bicarbonate secs en poudre sont de très mauvais 
conducleursde la chaleur. Le procédé que l’un vient 
de décrire permet de retirer, des gaz de comlnistion, 
environ 75 0 /0  de leur teneur on acide carlionique.

l ’n procédé pour la fabrication de bicarbonate de 
soudequi, ■'i première vue, par,ait avoir quelque ana­
logie avec le présent procédé, a été lu'oposé par Bal)- 
bit. Cet autour veut .accélérer l’absorption en ell'ec- 
tuant le traitement du carbonale de soude pur l'acide 
carbonique, sous pression, dans une chamiu'e en fer 
offrant nneforte résistance. Dans ce procédé, la pres­
sion n’ .a qu ’nn effet accélérant, car, comme B.abbit 
veut travailler sans élever la température, la réac­
tion .s’accomplit aussi sans le concours de la pression, 
quoique plus ientement S i,par contre, on veut faire 
l’absorption de l’ acide carbonique à une température 
élevée correspondant à la température de décom po­
sition du liicarbonnte, il est impossible do travailler 
sous la pression normale, et l ’on est forcé de travail­
ler, de toute façon, il une pression plus élevée, pour 
surmonter la tension de décom position. Donc, dans 
Je présent procédé, la pression n'augmente pas sim­
plement, comm e dans le procédé Hnldiit, la vitesse 
d’absorption; elle constitue, au contraire, un fac­
teur essentiel, indispensable, sans lequel la réaction 
ne peut s’accomplir. C’ est dans ce fait que réside la 
différence rondamentale enti'e les deux procédés.

Pour l’application industrielle du procédé, il est 
néccss.aire de conduire, par-dessus le monocarban.ale 
sec, l’acide carbonique et l’ e.au en proportions molé­
culaires selon l’équalion de ré.action ;

Na*ai= +  jis o  -I- LO’  4 - 2NalIC(F

il faut, de toute façon, éviter un excès de vapeur 
d’ean, vu que, dans ce cas, la poudre sèche de car­
bonate absorber.ait cet excès d'eau et se transforme­
rait en une masse cristalline, dure et impénétrable, 
il est évident que cet accident arrêterait toute la 
réaction. La porosité permanente de la masse d’iib- 
sorplion, tant à l'état de monocarbonate que sous 
forme de bicarlranate, est donc un facteur essentiel 
pour la réussite du procédé et de la réacliun et, pour 
celle raison, il y  a lieu de veiller ;i ce qu'on tout

leiiqis le volume voulu de vapeur d’e.au soit intro­
duit dans le mélange de gaz de combustion conte­
nant l’acide cai'bonique.

Le m oyen le plus silr et In plus sini|de pniic arri­
ver au résultat précité est d’em])Ioyer les gaz 
d’échappement d’un moteur à gaz pauvre, ou gaz de 
générateur. En effet, comme le gaz produit dans le 
générateur d ’après l’équation (1 II’ O =  CO -j-ID , 
est brûlé dans le cylindre du moteur selon l’équation 
CO -(- 11- +  0^ =  CO* +  IDO, les gaz d’ échappe­
ment contiennent l ’acide carbonique et la vapeur 
d’eau en proportions exactement moléculaires et 
peuvent, par conséijuent, être condails directement 
sur le moDocai'))onale see. D'aiilre part, les gaz 
d’échappemetil étant fortement dilués d’nzule, il 
n’y  a aucun danger iiue, même en cas de forte 
compression du mélange gazeux, il y ait conclen- 
satiou prématurée d<i vapeur d’eau. Il résulte de ce 
qui précède que la composition spéciale des gaz 
d'échappement d’un moteur à g.az pauvre fournit la 
liase pour la meilleure forme d’exécution de la pré­
sente invenlion.

L’ idée d'uliliser les gaz d'éiduqtpement d un 
moteur à gaz pour la fabricaliou de bicarbonates 
n ’est pas nouvelle mais il n'existe qu une seule 
form e d’application de celte idée, qui consiste à faire 
passer les gaz dans une solution aqueuse de m ono- 
carbonate, pour isoler, par absür[>Uon, 1 acide carbo­
nique contenu dans le ménage gazeux. L azote ne 
joue donc aucun rôle dans la réaction, et la teneur 
des gaz en vapeur d'eau est sans importance, puis- 
([ue les gaz sont conduits dans une lessive aqueuse. 
L erù le iin e  jouent les g,az d’échappemenl (laiis les 
lieux formes d'appliealioii est donc tout à fait diilé- 
renl. Dans le procédé déj.è. connu, les gaz servent 
simplement de source d’acide cnriionique. ta.nilis 
que, dans le jirocédé i[ui fait l'objet de la pccsenle 
invention, clmcune des trois parlics consLilulives des 
gaz d'éctiappement joue un rôle spécial, lu vapeur 
d'eau et l'aride carbonique enlranl dans la rcaclioii 
chimique, et l’azote empêchant la condensation 
anticipée de la vapeur d’eau.

yjo __T p siitem on t tlo i-ertu iiioN  lu i i-
lew o u  {çpaiNWPS, n otsu n m en t «le c pIIoh «lu 
^piipp «lu k a r i t é  en  vu«- «|·ol>^<*llil· un«- 
n iH lièpe jçoiiim «“U!se.

SociSTK HOCGA. TASSY e t  » b KüL'X,

Celte iiiveoliim a pour objet l’obtention d une ma­
tière gommeuse par le traitement de certains corps
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gnis, en parliciilier des luiiles on i{>'nisses du genre 
karité, shea nyt, etc., et d'autres matières grasses 
contenant en dissolution une iimlièi'C goninieusc.

Ce procédé consiste en principe <à traiter cette huile 
uii graisse par un acide foi't avec lequel le corps gras 
est laissé en contact un tem ps suflisant.

Voici, à titre d ’exem ple, un mode opératoire qui 
convient notamment pour le tr.aitement du karité:

On iniroduil dans l'huile un acide fort (plus spé­
cialement de l’ aeide sulfurique, à la dose de 5 p . tÜO 
et au lili'e. de CH® Baumé) et on laisse la m as;e ainsi 
pendant deux jours à la température d'environ 
50" C., puis on additionne de trois fois son s'olume 
d'eau chaude.

La masse est laissée en contact pendant le temps 
nécessaire pour retirer une grande partie de riuiile 
par déranlation et recueillir ù la parlie inférieure la 
matière gommeuse qu'il s’agit de recueillir, et qui 
s’est trouvée ainsi transfomiée, isolée et ensuite 
séparée.On n’a ])liis alors qu’à éliininerde la Jiiaüère gouii- meuse ainsi obtenue les impuretés et l’huile qu’elle conlieiit cncoi’C- Acetelfet, on lui fait subir des lava­ges successifs a l’eau et à un dissolvant de corps gras, ou on a recours à tout autre moyen approju'ié pourpurilier la matière gommeuse ainsi extraite.

L'ûcidc fort auquel le corps gnas est soumis agit 
sur la gom m e qu’il contient, soit par coagulation, 
soit en formant avec elle une combinaison (jai est 
ensuite détruite par l’eau, le résultat étant que la 
gom m e se trouve séparée.

Les solutions ainsi ol)tcnues présentent le très 
grand avantage, vis-à-vis de toutes celles connues 
jnsqu ’ ici, d'étre stables au moins cinq fois plus long­
temps à la même température sans se décomposer' 
et sans devenir iraproi)res à la production de fils.

Eu préparant les solutions il n’est pas nécessaire 
lie tenir compte des proportions moléculaires. Même 
en prenant un excès de sel liasique, relativement à 
l’ammoniaque ou a l’allcylamine, ce sel se dissout 
dès i|iie la cellulose a été introduite, de sorte qu'on 
üblicnl une solution claire. Il est évident que l'excès 
ne devra pas être trop grand.

Les solutions obtenues sont introduites sous pres­
sion, de la manière connue, à travers des ouvertures 
capillaires dans un liquide coagulatcur; pour la coa­
gulation, on peut employer des acides, de.s alcali.s, 
des .solutions de sels et même certains liquides orga­
niques, tels quelles hydrocarbures, l’alcool, elc.-Les- 
Ills ainsi formés sont alors enroulés sur des bobines

de la manière connue et traités ultérieumnent dans 
cet état d’après les procéilés connus.

I.es dispositions i-i-dessns no sont données qu’à 
titre d'exem jile; les détails d ’exéculion du proréilé 
pourront varier suivant le cas sans miiditier le prin­
cipe de l’ invention.

304.481. — d e  p i 'é ^ p a ra t io n  d u  c i t r a l
i iy d i 'u ly s ié .

SooiiSLé a iIü lT , NAEF et C .

L’action des acides sur le d ira i a été étudiée par 
Tiemann, mais ce savant n ’a pu obtenir que des rési­
nes et du cym ol ; il constata en outre que sous l’ iii- 
Ilucncc des acides, la combinaison labile du citral- 
dihydro-disulfonate de sodium se transformait en 
combinaison stable, de laquelle le citral ne pouvait 
pbi.s être régénéré par l’action des alcalis.

Les iiivenieiirs ont trouvé cepeiulanl que dans cer­
taines conditions cette, combinaison labile du citral, 
peut se transformer sous l'action des acides en une 
nouvelle combinaison, non du citral, mais du cytral 
bydrolysé, combinaison de laquelle ce corps lui- 
même peut facilement être séparé.

Ce nouveau produit, dû à l’hydrolyse du citral : 
le d ira i bydrolysé possède une odeur douce spé­
ciale, susceptible d ’être utilisée en parfumerie et 
savonnerie ; en outre, ce corps peut servir de matière 
première pour la préparation de nouveaux parfums; 
il donne de plus, facilement par condensation avec 
l’acétone ou ses hom ologues : la pseudoionone bydro- 
lysée ou ses hom ologues, substances qui sont elles- 
mêmes des matières premières très avantageuses 
pour la fabrication de l'ionone et de ses homologues 
(voir le brevet français n" 320.1)82 du 3 décem­
bre 1902).

Le citral bydrolysé possède les propriétés suivan­
tes : huile incolore passant ù 142 143" sous 8 mm, à 
la clistillalion et ayant la densité D .”) =  0,960; il se 
dissout facilement dans le bisulfite de soude.

Exemple. —  On fait In combinaison dihyclrodisul- 
fonique du citral en dissolvant en agitant, 500 p. de 
citral dans 1.750 p. de sulfite de sodium cri.stallisé 
e t4 .000  d’eau en ayant .soin de laisser couler peu a 
peu d e i’ucide sulfurique étendu, de manière à neu­
traliser à mesure la soude caustique qui se produit 
dans la réaction de la dissolution. Après avoir éli­
miné les parties non dissoutes par uii dissolvant, on 
ajoute à la solution sulfitiquc 2,580 p. d'arido 
sulfurique 50 0 /0 , en rcfroidissantextérieureinenl le
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méinage vers 0'>, on laisse ensuite celui-ci peiKlaiit 
heures en contact h la température ordinaire.

Au bout (le CO temps, on verse le iiu'lange en 
remuant, dans 6 000 p . de solution de soude causti­
que a 30 0/0, et reprend au m oyen d'un dissolvant 
riiulle mise en liberté ; ce dissolvant chassé, on sou­
met le résidu h l'action des vapeurs d’ eau, qui entraî­
nent (les parties volatiles et laissent le citral liydro- 
Ij’sé sous forme d'une huile jaune qui est distillée 
dans le vide ; la plus grande partie passe entre 150 
et 155“ à 13 mm. sous forme d'une huile presipie, 
incolore, mais il se trouve aussi du l)on produit 
dans les portions |)nssanf un peu plus liant et mi 
peu plus bas.

On peut le puriiier par une deuxième distillatiou 
ou par dissolution dans les sulilles alcalins.

Les proportions d'acide, les conditions de concen­
tration, de temps, etc., peuvent naturelienieut être 
variées,

3G4.480.—  X o u v e a u  px*oc<^ilé p o u r  l a  p ré­
p a ra tio n  d 'io n o n c . <lc psíeudoioiioite Iiy- 
«li'olyséc e t (le leu r.s  h o m o lo g u e s .

Socièti CHUIT. NAEF et C».

11 est connu que l'action des acides sur les produits 
de condensation du citral avec les acides cyanaeéti- 
que et malonique et leurs éthers, ainsi qu’avec les 
amines primaires, transforme ceux-ci, suivant que 
‘•elte action est plus ou m oins énergique, en dérivés 
du cyclocitral et du citral hydrolyse.

Les inventeurs ont trouvé qu ’en faisant réagii' ces 
produits (le condensation du cyclocitral ou du citral 
hydrolysé ou le citral hydrolysé lui-même sur l’acé­
tone en présence d ’agents alcalins, il se produit de 
l’ ionone ou de la pseudoionone hydroiysée ou encore 
un mélange de ces deux combinaisons, si la matière 
première employée est elle-mêm e un mélange.

îsi l'on remplace dans cette réaction l’acétone par 
un de ses homologues, on obtient alors les hom olo­
gues de rionone et de la pseudoionone hydroiysée.

La pseudoionone hydroiysée ou ses homologues 
peuvent servir h la préparation d 'ion on eou d e  ses 
homologues suivant les procédés décrits dans le bre­
vet français 11” 32G.982 du 3 décembre 1902.

Quant au nouveau procédé de préparation d'io- 
nonc (pii fait l’objet du présent brevet, il présenle 
l'avantage d ’une plus grande simplicité que les procé­
dés connus, qui isolent d’abord le cyclocitral pour le 
condenser ensuite avec l'acétoncet permet d’obtenir 
de meilleurs rendemenl.s que ces iirucédés combinés,

ce qui peut facilement ,s’ex[iliquei' par le plus grand 
nombre d’ opérations qui sont iiéces.saires dans ce der­
nier cas, et surtout par la facile destruction par les 
agents chim iques et l’oxydabilili'- à l'état libre du 
cyclocitral.

Lorsqu'on obtient des mélanges de pseudoionone 
hydroiysée et d'ionone, ces deux corps peuvent être 
aisément séparés parles moyens connus.

Exemple. —  t» Le mélange, contenant de racido 
cyc.locilrylididencyauacétique o.f un peu d ’acide citry- 
lidencyanaïuhiqm; hydrolyse obtenu en traitant 
142 parties d’acide cytrilidencyaiiacélique par 
700 parties d'acide sulfuaiqiie 8Ü (I 0 à froid ou par 
(le l’ acide sulfurique étendu à chaud, est dissous 
dans 125 parties de potas.se causlkpie 30 Ü/0 puis 
mis à l'êbullition avec 250 parties d ’acétone pendant 
48 heures ; on distille ensuite l’aeétone en excès, puis 
reprend îi l'aide d ’un dissolvant l'huile (pii s’est for­
m ée ; après distillation du dissolvant, l’huile res­
tante est soumise à la distillation aux vapeurs d ’eau, 
qui entraînent rionone, tandis que la pseudoionone 
hydroiysée qui a pris naissance par suite d(> la pré­
sence d’un peu de dérivé du citral hydrolysé à C(Hé 
de celui du cyclocitral, reste avec la partie non vola­
tile, de la((uelle elle peut être extraite par distillation 
ou par traitement au moyen des sulfites alcnlin.s.

La solution alcaline contenant encore des pro­
duits de condensation du cyclocitral et du citral 
hydrolysé peut de nouveau être additionnée d’acé­
tone en excès et chauffée à l'ébullition jusqu’il ce 
qu ’il n’y  ait plus de production d’ iononc et pseudo­
ionone hydroiysée ; on peut également de suite faire, 
bouillir ce mélange pendant un temps plus long ou 
bien le chauffer à une température plus élevée en 
autoclave ; un peu d ’un dissolvant : benzène, 
toluène, etc., peut être aussi ajouté au mélange pour 
soustraire les produits formés à l’action de la potasse 
caustique.

L ’ionone oiitenue est purifiée suivant les moyens 
connus :

2“ 140 parties d ’étlier cytrilidencyanacétique 
hydrolysé sont mélangés avec une solution de 70 par­
ties de pota.sse caustique dans 200 parties d'eau et 
avec un excès d'acétone, puis on fait bouillir le 
mélange pendant au moins 12 heures.

Après extraction par un dissolvant du produit 
obtenu, on le dislilie dans le vide, éventuellement 
après un traitement préalable aux vapeurs d'(;au, 
qui éloignent un peu de parties volatiles; ht portion 
du produit passant entre 130 et 210“ à lü mm. con ­
tient la pseudoionone hydroiysée qui peut être
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(im pbyi'e telle quelle, pour la préparation de l'io- 
nonc, ou seulement après avoir subi une piiritlcalion 
pai' distillation ou dissolution dans ies sullites aicn- 
lins ;

3° Ou ajoute peu à peu à un mélange do 100 par­
ties de citral hydrolyse et do 200 parties d’aeétone, 
2 parties de peroxyde do sodium en refroidissiiut 
extiTieurniient. Ou iaisse ensuite queiques lieures 
en ronlaet le mélange qui devient hm n ; on ajoute 
de l'eau, éveiiLiieitenienl après distillation préa­
lable de l'acétone en excès, puis reprend le ])ro- 
duil par un dissolvant. Après avoir chassé rclu i-d , 
le résidu qui contient la pseiuloionone hybrolysée est 
distillé duns le vide ; ou peut éventuellement puri­
fier la pseudüionone iiydrolysée oblenuo, pur une 
nouvelle distillation ou par dissolution dans les sul- 
ülos alralins. mais pour la transformation ea 
ionoiie,. le produit lirul peut être employé.

On peut em ployer comm e agent de condensation h 
la place du peroxyde de sodium, d'autres produits 
tels que i'élliylute de sodium , ie sodium-amide, la 
soude ou in potasse caustiques en poudres sèches, 
ou en solutions, etc.

3(>1-825. —  Proc<Td<* poui* la  i'abrit-ation  ilc 
poroxyil«»« piclioN tli> niaisiiéisium et <1e 
M lle -

Par M- PniBPBicu HINZ,

La faiu-icalion du peroxyde de magnésium, en fai­
sant réagir du [leroxy Je de sodium sur des seds de 
magnésium solubles dans l’eau, est connue. Mais 
avec les applications jusqu 'à  présent connues de ce 
procédé, il n’était pas imssihle d'obtenir de bons pro­
duits dont la teneur ea peroxyde dépasse sensible­
ment 20 Ü/0 de bioxyde de inagaésimn (MgO*), ce 
ijui doit être atti'ibué priiicipulement à l'action 
décompo.sante rie l'eau sur le bioxyde -le magnésium 
fi'alcliement jirécipité.

Eu faisant l’application du jiroeédé qui fait l'olijet 
de cette iuveniion, on évite l’acUou décumpusantede 
l ’eau sur le bioxyde de magnésium fraîchement pré­
cipité, en employant comm e dissolvant ilu peroxyde 
(riiydrogcne. Il a eu elfet été établi par des expérien­
ces nombreuses, que le liioxyde de magnésium fra î- 
chemenL précipité ne se décompose que ti'ès lente­
ment dans ce dissolvant. Pour celle raison il est aussi 
à peu près iiuiitïérenl si ou emploie ptmr la disso­
lution des sels de uiagnésium, une quantité plus ou 
moins grande de dissolution de peroxyde d ’iiydn)- 
géne. 11 est utile d ’employer le peroxyde d ’hydro-

gèno en abomianee, parce qu ’il se dér:ompuse |)lus 
facilement dans dos dissolutions de sels coneeiitrérs 
que dans des dissolutions faibles.

Un autre avantage de la présente invention con­
siste eu ce que la ritdiesse en bioxyde de magnésium 
(MgO*) du }irorltjil obtenu ne dépend pas de lu 
teneur en bioxydt! de sotllum (Na’ O«) du peroxyde île 
sodium employé, il estcoiiiui que la teneur du pep. 
oxyde de sodium ilu commerce varie plus oumoinsot 
à cela vient encore s'ajouter aux procédés actuels, 
qu ’il l'introduetioii du peroxyde de sodium une pur- 
tic de celui-ci sc décompose sans être utilisée à lu 
foniintion de peroxyde lie magnésium. Li' ciirbonnle 
ou l'hydrate ilc soude ainsi formés diminuent la 
richesse en oxygène do peroxyde de magnésium 
obtenu. Mais ee défaut qui accompagne loiijuiirs 
l'i'oiploi du pemxyile de soilium, disparaît entière­
ment quand on emploie du peroxyde d’hydrogène 
comm e dissolvant. Même .si la composition du per­
oxyde de sodium a été assez con.sidérable, il résulte 
de la présence d’ un large excès de peroxyde d’hydro­
gène (IUO‘ ) que seuls du pei'oxyde de magnésium 
(MgO^) (111 son liydralc sont précipités.

L ’apjilication de ce procédé, qui fait obtenir dos 
préparations de peroxyde de magnésium avec une 
teneur de 40 à ‘iO 0/0 de MgO'^ se fait de la manière 
suivante :

Ün dissout .3 kilogrammes de clilorurc de magné­
sium dans 5 litres d ’une dissolution concentrée neu­
tre ou failjlemeiiL acide, de peroxyde d’hydrogène et 
en refroidissant et en agitant fortement on y iijmitc 
pou à peu 1 kilogram m e de peroxyde de sodium. 11 
est ù observer qii’aulant que possible la température 
ne doit pas monter au-dessus de 10° C. L'opéralion 
terminée on Ijiisse reposer le produit pendant envi­
ron une heure, ensuite on soulire le précipité et sans 
en enlever par le lavage les sels qui l ’aceompngnrnl, 
on le sèche le plus vite possible à une température 
allant jusqu'à 70“ C . Après le sécliago le produit est 
broyé, lavé et séché de nouveau.

La fabrication de peroxyde de zinc est absolumeni 
analogue. On dissout donc environ 2 kilogramim's de 
ehlorun: de zinc dans environ 3 litres de peroxyde 
d'iiydrogène et en refroidissant fortement un y  ajoute 
peu ù peu 1 kilogram m ede peroxyde de sodium. Le 
lirécipilé reste environ une heure au repos, ensuite 
on le soutire et ou le sèche le plus vile possible. Le 
produit obtenu est alors lavéet séclié de nouveau.

Ayuntamiento de Madrid



m îVUli DI' CHIMIIÎ iN D U ST R lliLÜ î

riie-

Hdi.liOi. — PiMicéiU; do
llu«ll^I·os in ia lo g u o s  a u  ooIIu IomI.

l'ar M. CoNnAi» CÎhAESSKN.

Diiusr(i« derniers tcmiis de nomlmnix brevets oui 
été pris iKHir l'ulilisatiau do Unité une série de suhs- 
tanees or^^miiques, qui séliüinise la nitrorellulose 
en vue de remplacer le camiibre dans la fabrication 
du relluloïd. Outre la propriété de produire la ^ela- 
üiiisntiQn de la cellulose, les corps qui remplacent 
lu campbredoiveiil remplir toutû une série d autres 
vunditions. Jusqu’ il présent on ne eonm iilpas de lois 
établissant une relation entre la l'ariilté do fournir 
nu moyen de la nitro=celliili)se un celluloïd uUlisablc 
et la composition chimique des cui'iis. On en est réduil, 
en général, ii des recherches purement empiriques. 
Le demandeur a rléconvert tiuc dans les urées eom- 
plèteiiient substituées (telles que les urées dans les­
quelles les qiiuLre atomes d’oxygéoe des restes 
d’ammoniaque sont remplacés par des radicaux orga­
niques) il existe des corps qui cotvviennenl parlieu- 
lièreineiit bien pour reinplacer le camphre dans 
l’ industrie du celluloïd, donlrairement aux urées 
iiiGomplétement substituées telles que la diphenyl- 
urée qui ne possède aueuiie faculté de gélatinisation 
pour la nitro-eellulosG, ces corps ci-dessus inenlion- 
nés gélatinisent le pyroxyle d'uiio manièri' paefaile 
Ha fournissent, avec ou sans addition Je camphre 
en les travaillant i\ la manière ordinaire, un celluloid 
résistant et ne cassant pas. La plupart de ces corps 
présentent par rapport au camphre touto une série 
d'avanlages ; ils permelteot de fabimpier un cellu­
loïd sans odeur ét suivant les besoins de préparer 
des celluloïds qui peuvent être travaillés cmnplMc- 
ment à la température déterminée et désirée poiii' 
chaque cas particulier, car les urées télrasiiLslituées 
peuvent être obtenues avec, des points de fusion très 
différents. Ainsi la diétbyldiphénylurée asymélriqiie 
fond à 54« G., la diélliyldiphénylurée symétrique, 
à 7'Jo G., la létraphénylurée à 183” C. Par un choix 
convenable de l’ urée ou d’ un mélange de.s urées on 
est donc en loesunî au jouyeu du point de fusion <le 
modifier la température à laquelle les articles en 
celluloïd peuvent être comprimés, et la possibilité de 
régler cotte température peut être il’un grand avan­
tage. Il suffit de rappeler l'im porlance qu ’a la hau­
teur de la température qui doit être ejoployée dans 
la fabrication du cellulrnd, en ce qui concerne la 
résistance ou la durée de la nitro-cellulo.se et par 
conséquent de rarticle en celluloïd.

Dans la fahrication du celluloïd on procède par

exemple, lorsque l’on emploie la diélhyldiphényl- 
urée, en tiavaillant ii la manière ordinairement en 
usage dans l’ industrie du celluloïd par laminage et 
compression la nilro-cellnlose avec environ la moitié 
de son poids d ’urée. Pour certaines ai)|iliciilimis ¡1 
convient d’ajouter du camphre pour la gélatinisn- 
lion.

30Í.3Ü8. — P ro cé d iï de fa lir ie a iio n , a u
iiioyi‘11 d o s  liu ilo s  otfsiiiousos, do, p r « -  
d u îlsr« ïs iu o u x l'a e llo in o iit  s o lu b le s  d an s  
lo s  u lo a lis  d ilu é s .l'ar II, NÜKUnUNGKR
La présente invention est relative à un procédé de. 

fabrication de produits résineux facilement solubles 
ilans les liquides alcalins, procédé permettant d ’ob ­
tenir, en mémo temps, des produits de distillation 
liuilleux et aqueux.
' I.e procédé consisto à traiter des huiles résineuses 

(parmi lesquelles on doit eom[>rendre aussi les pro­
duits de distillation huileux, provenant de la fusion 
de résines fossiles, comme par exemple de copal) et 
plus spécialement les huiles résiiiruses lourdes, fi des 
tempéralures supérieures h lOÜ®, avec un courant 
énergique d'air, d’oxygène ou d’air ozonisé, et cela 
jusqu’ à ce que le résidu soit devenu soluble dans les 
liijuides alcalins dilués. l.jes vapeurs s’écliappant 
avec le courant de gaz sont condensées nu cours de 
ce traitement pour obtenir les produits de distillation 
huileux et aqueux.

Les produits oblrims d’après re |)roeedé, et facile­
ment solubles même dans les liquides alcalins dilués, 
peuvent recevoir les applicalions les pins divei’se.s en 
raison de leur couleur claire et de leur nature rési­
neuse. Les produits distillés résultant du procceilé 
se composent de deux cimehes superposées, a savoir : 
une couche huileuse et une couche aqueuse. La partie 
huileuse notamment peut recevoir de multiples appli­
cations ; elle peut être utilisée, par exemple, comme 
succédané de l'hiiile de léréhciilhine ou pour d'autres 
applications techniques et industrielles. Gonlraire- 
ment aux produits obtenus au moyen des huiles 
résieuses, d'après d ’autres procialés connus, par un 
chiiulïage peu prolongé iiune tt’ mp<;rature basse, les 
produits obtenus d'après le présent proetide sont 
solides à la température ordinaire et cuiislituent des 
résines complètement saponiüables qui possèdent le 
caractère de l’acide résinique et soûl donc complète­
ment solubles dans les Ibiuides alcalins.

L’exécuUou du procédé est décrite ci-après k l’aide
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d’exemples, mais il est bien entendu que les propor- 
tiuiis indiquées peuvent varier suivant les cas ;

1® Dans un appareil de distillation avec récipient, 
on fait chauiTerffraduellenientjusqu’à 165“ C., en fai­
sant passer un courant d ’air énergique, 100 parties 
d ’ Iudlcs résineuse épaisse ordinaire. Dans l’appareil 
de distillation, il reste 54 parties 1 /2  d'une résine 
solide d’ une couleur rougeâtre analogue à celle de la 
laque rubis. Le produit fond à 60“ C ., il possède les 
propriétés de l'acide résiniqur et se dissout facile­
ment dans l'amm oniaque diluée, les lessives diluées 
et ralcool chaud. Dans la benzine froide, il est pres­
que insoluble.

Ou obtient, en même temps, comme produit dis­
tillé. 40 à 50 parties d ’une huile jaune épaisse.

2“ On traite dans le même appareil et dans les 
mômes conditions 100 parties d 'huile de copal et on 
les chauffe jusqu ’à 200“ C. On obtient 66.7 parties 
d’un résidu de la distillation formant un acide résini- 
que insoluble dans la benzine. Comme produit dis­
tillé, on obtient .10 à 40 parties d ’une huile jaune, 
épaisse, dégageant une odeur aromatique et conte­
nant 30,6 p . 0 /0  d’ acide libre (évalué comm e acide 
abiétique).

Contrairement à ce qui est le cas avec la distilla­
tion sèche ordinaire des huiles résineuse, on n'obtient 
pas comm e résidu, d’après le présent procédé, des 
huiles solubles dans la benzine, mais un résidu 
d’acide résinique solide presque insoluble a froid dans 
la benzine.

364.279. —  Pericütiouiiom entM  appoi*(«?si 
daii«« la  i'alH'icsttiou «le la  fl«>ur de n ou - 
IV«^.

Par M. .Tules LAGACHE.

La marche intensive des appareils de sublimation 
du soufre se heurte à divers obstacles :

1“ Transmission insufiisante de la chaleur a tra­
vers les parois des chambres de condensation, en 
raison de leur épaisseur et de leur mauvaise conduc- 
tibüité ;

2“ Mauvaise répartition de la chaleur qui reste con­
centrée dans la partie des chambres la plus prociie 
des appareils de distillation ;

3“ Condensation du soufre dans un milieu relative­
ment calme, où il n’existe d'autres courants gazeux 
que ceux dus aux différences de température et, par 
suite, tendance h form er du grésil.

T.a présente invention a ,pour objet de remédier à 
ces inconvénients de la façon suivante :

Les chambres sont construites soit en béton armé.

notamment en béton armé de métal déployé ou de 
treillage métallique, soit en briques minces placées 
de champ et appuyées contre un réseau métallique, 
auquel elles sont Axées par du mortier de ciment.

Ces deux dispositions permettent de réduire les 
parois à l ’épaisseur d ’une cloison, cinq centimètres 
environ. On peut môme les faire entièrement métal­
liques.

La répartition uniforme de la chaleur et l’agitation 
du milieu, sont obtenues par un venlilateurà grand 
déplacement de gaz, tel que ventilateur hélicoïdal, 
ou en form e de volet tournant autour de son axe, ou 
de toute autre forme appropriée, et placé soit dans la 
chambre elle-m êm e, soit dans un tuyau à grande 
section prenant les gaz du côté de la chambre opposé 
aux appareils de distillation et les refoulant à l’ inté­
rieur de la chambre par la paroi de tète,

364.130. Artaud. —  Appareil à distiller.
364.190. Berard. —  Filtre a débit réglable, pour 

bidons.
364.254. Bülze. —  Procédé et appareil de fillratiou.
364.127. Pécile. —  Nouveau procédé pour reproduire 

sur bois un dessin im ilant le placage.
.364.444. Badische Anilin. — Production d’éthers de 

bornyle et d’isobornyle.
364.4(16. Parbenfabrilcen. —  Procédé pour la produc­

tion de nouvelles matières colorantes azoïques.
304.585. Badische .\niliii. —  Production d’éthers 

inonoalcooliques du 1-4 bioxynaphtaline et des 
colorants mono et disazoïques qui en dérivent.

364.413. Duttenholfer. —  Procédé de fabrication de 
poudres pour fusils et canons ne dégageant pas 
de flammes aux embouchures.

.164.401. Venier. —  Explosif, son em ploi et dispo­
sitifs pour Tutiliser pratiquement.

304.480. Chuit. — Nouveau procédé pour la prépa­
ration d ’ionone, de pseudoinone hydroliséo et de 
leurs lioinolognes.

364.481. Chuit. —  Procédé de préparation d'un 
corps nouveau, le citral hydrolisé, applicable à la 
parfumerie et a la préparation de produits pouvant 
servir également dans la parfumerie.

304.587. Simpson. —  Procédé de décomposiliuu 
d’huiles et corps organiques similaires.

Le directeur gérant : Bernard TIGNOL.
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