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A SOS LECTEURS

Nous sommes heureux de pouvoir annoncer h nos
lecteurs que, tUs le présent numéro, le supplément
sera doublé. Nous avons chargé un trés ancien
collaborateur de ce journal, M. J. Desaline, de reu-
nir et d'analyser les documents originaux de ma-
niere a donner chaque mois :

I» Un compte rendu des séances des principales
sociétés savantes d’'Europe;

2“ Une analyse des principaux brevets allemands
qui ne sont délivrés, comme chacun sait, qu apres
un examen assez sévere des demandes.

Nous pensons que ces nouvelles inrormations
seront goQtées de nos lecteurs. Nous les prions ins-
tamment de nous communiquer leurs observations
dont nous ne manquerons pas de tenir compte, dans
une aussi large mesure que possilile.

Ch. CoFFiGNien.

La saponification
au moyen des ferments

Uue méthode nouvelle, basée sur la possibilité de
saponifier les huiles au moyen de ferments appro-

Traductions -
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Revues bibiiographiques

FEVIUER 1907

priés parait étre appelée a transformer radicalement
I'industrie de la savonnerie en lui permettant de réa-
liser des bénéfices importants par I'augmentation de
valeur de son rendement, et, dans une certaine
mesure, par ladiminution de scs frais généraux. Elle

se caractérise essentiellement, au point de vue chi-

mique, par la substitution de la Upolyse a I'hy-
drolyse actuellement employée dans toutes les
usines.

D'apreés les travaux de Chevreul, il faut considérer

tous les corps gras, qu'ils soient d origine végétale
ou animale, comme des mélanges en proportions
varial)lesd'éthers glycériques dérivant d'acides de la
série grasse (palmitique, oléigiie, margarique, etc.),
et admettre que, vis-ii-vis des acides gras, la glycé-
rine y joue le réle d'une base, ce qui leur confére
une analogie compléte avec les sels uiélallique.s.
Quant il la glycérine, il faut la considérer it son tour
comme un alcool triatomique, C*I'*i0ll)'. En pré-
sence des alcalis ou dos oxydes mélalliques, les
éthers glycériques se décoinposent (saponification),
la glycérine est libérée, et les acides gras entrent
dans une combinaison nouvelle avec une hase pour
former des sels, ou stirons, solubles si elle est alca-
line, insolubles si elle est terreuse ou métallique. La
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siipuiiillcalion n’est donc pas aiilrc chose qu'une
double décomposition par l'effet de laquelle la gly-
cérine est mise en liberté, tandis que les acides gras,
attaqués par une lessive alcaline, se combinent avec
elle pour former des sels (1).E'k' s'opére par (ixation
lies éléments de I'eau, et elle est inverse de I'éthéri-
(ication de la glycérine : elle s’effectue aisément pour
les composés renfermant un acide gras volatil, avec
plus de difficulté jiour les composés renfermant un
acide fixe.

Si I'on se borne ii considérer le rulc en soi de l'al-
cali. on peut dire que celui-ci ne sert qu'a dissocier
I'éther glycéri({ue, c’esl-a-dirc a séparer les acides
gras de leur base priinilivo ; il est donc possible de
le faire varier dans sa nature en employant indiffé-
remment telle ou telle substance alcaline, ou méme
de le supprimer tout a fail, si, par un artifice quel-
conque, on parvient a se passer de lui tout en obte-
nant la dissociation cherchée. En d’autres termes, il
n’'a qu'une action purement secondaire et constitue
uniguement un moyen qu'il est loisible de ne pas
faire intervenir. De fait, i! existe de nombreux pro-
cédés usuels qui mettenten ceuvre, les uns des bases
alcalines, soude ou potasse (c'est le cas ordinaire en
savonnerie), d'autres la chaux, la magnésie ou
I'acide sulfurique (stéarinerie), d'autres I'ammonia-
que, d'autres enfin I'eau sous pression et a la tempé-
rature de 220, ou la vapeur d’eau surchauffée
a + 300: c'est ainsi qu'opérent certaines usines
anglaises. Ce dernier procédé est, théoriquement, le
plus simple : ou peut le résumer en disant que, par
lui. le corps gras (qu’il faut considérer toujours
comme un éther glycériqiie) fixe trois molécules

(1) Du fait que la glycérine est un alcool Irialomique, il
résulli (out naturellement qu’elle peut former avec les aci-
des inoDobasiques trois éthers neutres, avec élimination de
1, 2 ou 3 molécules d’eau. C'est ainsi que, par exemple,
avec l'acide stéarique 0.C'*1I*O, elle donne ;

0.C'»Q>0 + CW (OHP= H*0 -- ji3'g..s0)

2(0 .C™II* i) -i- CAHSOH)*=: 211%0+ cdD  (©OH)

(0.C'MI*O)»
3(0.C*H* ) -h C?IDOHp  3H*0 -i- C?HGO.C'»IH'0)*.

11 vient ainsi trois éthers neutres, mono =, ili = et tris-
léarine. De méme, les acides oléii(ue, butyrique, inargari-
iJuo. donnent trois oléines, trois butyrines, cl trois marga-
rines. Les cnrps gras neutros ronfernienl ordinairement les
étliors conlenaiit trois molécules d’acide, comme la trisléa-
rine, ou mieux le trisléarate rie glycéryle, C*H'(OC'H*-'Op.
L'équation indiquant, en la résumant, la théorie de la sapo-
nilicalion s'écrira simplement, si I'on cnnsidére, par exem-
ple, lo cas lie la stéarine en I'éaclion avec la soude ;

(*ng0.C'UPU)* + TNaOH . CHHOHI' -f 3[C*H*0 ONal],

Trisléarate Hydrate lilycérine Tri~arato
de glvrérvle de sodium de sodium
(Savon de soude)

d’eau, et se dissoi-ic en une molécule de glycérine
(possédant trois fois la fonction alcool) et trois molé-
cules d'acides gras (1).

C’est la, en somme, une des modalités du phéno.
meéne général désigné .sous le nom d'hydrolyse, et
qui consiste en ce fait que l'eau, agissant sur un
corps, diins certaines conditions déterminées de tem-
pérature et de pression, en produit le dédoublement,
en méme temps qu'elle lui céde une partie de ses
éléments. Quand un phénomeéne identique se produit,
non plus sous l'action de I'eau et sous pression éle-
vée, mais a l'air libre et sous la seule influence d'un
ferment, il prend le nom de lipolysc.

C’esl I'appliimtion industrielle de la lipolyse qui
caractérise le nouveau proeédé de travail offert a I'at-
tention des savonniers.

<\i moment de lagermination d’'une graine, toutes
les réserves alimentaires qu’elle contient, I'amidon
et l'aleurone, aussi bien que les graisses dans les
plantes oléagineuses, subissent une série de trans-
formations chimiques qui ont pour résultat de les
faire passer a I'étal soluble, de fagcon a les rendre
assimilables ; cette transformation a lieu suivant un
mécanisme com]ilexe qu’'ont fait connaitre les tra-
vaux récents de Grceii et Siegmand, d'abord, puis de
Nicloux, Urbain, Langon et Pcrruchon ; spéciale-
ment le dédoublement dos graisses s’opéere par l'ac-
tion d'un fermenl spécial, le cyloplasma, qui est la
partie comprise entre la membrane enveloppante et
le noyau des cellules de I'albumen : on le rencontre
surlout en quantités importantes dans la graine du
ricin. Ce cytopl.asma, qui a été isolé par Nicloux et
dont faction spéciale est aujourd'liui pleinement
élucidée, paraitjouer le role de ferment lipolysateur
par rapport aux corps gras indus dans les cellules.

De cette décoiiverle théorique, une application pra-
tiqgue importante est immédialeinent .sortie, qui per-
met (le séparer afair libre, a froid, et sans le secours
des alcalis caustiques, la glycérine des corps gros ;
on obtient ainsi, en une seule opération, une glycé-
rine pure et assez eoneentreie. La méthode présente,

(1) La réarticm peut s'écriro schéiualigiianiont en dési-
gn.ant par H un radical iilcooliqui' :

Clh.cooll H*0 CH*.0U 11.COOR
CH.COOB -h 11*0 = CiVoil -f 11.COOR
CH*.COOR 11*0 Cin.OH JI.COUR,

I7<¥hoi-gryérér1|—i[un -I- amdécules _ Glycérine + 8\’?8'0%%’!%8
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il'aillciirs, quelques points d'analogie avec le procédé
dont se servent les stéariiiiers, et qui consiste a trai-
ter les lililies par Tacide sulfurique au lieu de faire
directement le savon. MM. Nicloux d’aliord, puis
Urbain, PerruchonetLaucon d’autre part, Coiinstein,
iloyer et Warteinberg de I'autre en ont étudié
toutes les phases et l'ont pratiqueinent mise au
point.

Tout d’'abord, ils ont élucidé le luécanisine chiini-
tjue de la gcrmitmtitin. La feriueiUation des matieres
alliuininoides s’accompagne d’un dégagenientd'acidc
carbonique, de la libéraiion d'une certaine quantité
d'azote, et de la formaliuii d'acides aiiiidés: la li[io-
lyse est fonction de ees trois ordres de phénoménes
secondaires, et son activité dépend des équilibres
I'clatifs de leur production. MM. Green et Sigmand
avaientaffirméqu’en broyantdesgrainesoléagineuscs
avec de Teau, il se produit graduellement, sous l'ac-
lion du ferment lipolysateur, une réaction acide de
nature a entraver et méme a paralyser la lipolyse
produite ; MM. Uonnstein, lloyer et Wurtemberg ont
établi, par contre, qu’on observe une production
d'acides gras d'abord lente, puis brusquemenl rapide,
et ils ont montré que le ferment n'agit avec toule sa
force qu'en milieu acide : c'estlaraison pour laquelle
son action, d’abord lente, s’accélere tout a coup quand
le liguide s'acidifie, lis difTérent donc, sur ce point,
de doctrine avec MM. Green et Sigmand, et proposent
d'additionner dans la pratique le mélange primitif
d'une certaine quantité d'acide (acétique de préfé-
rence), ou d'un sel acide, de fagon a modifier le pro-
cessus normal de la lipolyse; ainsi, au bout de
quelques heures, on trouve déja des quantités
d'acides gras de dédoublement égales a celles qui,
normalement, ne sont obtenues qu’aprés plusieurs
jours.

Celle théorie de la graine-ferment une fois posée,
a la suite de travaux dont il serait lrop long de don-
ner le détail, il était logique d'étudier son application
généralisée. C'est ce qu'ont fait MM. Conustein, lloyer
et Warlemberg qui ont trouvé (Jue le dédouhlemenl
des glycérides est produit sans aucune ililTérence
lorsque la graisse employée est de méme nature que
celle que contiennent le,s graines ou loi'squ’elle estde
nature diiiérente. lls ont traité ainsi, de fagon a les
lipolyser, des huiles de colon, des beurres de coco et
de karité, des suifs, des huiles de poisson, etc., et
obtenu dans tous les cas des résultats positifs.

hes graines-ferments les plus favorables paraissent
étre relies des Eupborbiacées, et spécialement celles
'les ricins. M. Nicloux a isolé leur evtopia.sma et

prouvé qu'on peut se servir avantageusement des
tourteaux obtenus par leur décortication suivie de,
dégraissage soit par expression a froid soit par lixi-
viation au moyen du sulfure ou du tétrachlorure de
carbone. Le fait que ces tourteaux conservent leur
action dédoublante montre bien quele i>rincipe actif
des graines n’est pas unfermenL véritable, et que son
action sur les glycérides ne peut pas étre reportée a
des microorganismes ligurés : il doit étre, d'apres
M. Ferdinand Jean, une diaslasc hydrolysanle ; mais
c'est laune opinion que I'on ne peut admettre comme
absolue, car certains coi'ps organisés interviennent
pOut-(Mrc au principe et dans le cours des réactions.
Cesi, du reste, un [loint obscur qui
été élucidé.

n'a pas encore

(Juelie que soit, du reste, la nature exacte du prin-
cipe lipolysant des tourteaux de ricin, il faut noter
que la facilité avec laquelle les glycérides se dédou-
blent est directement proportionnelle a I'élévation de
leur poids moléculaire. Ceci ludique que le rendement
est meilleur avec certaines graisses qu’avec d’'autres,
et suffit a fixer les cas ou l'on a intérét a appliquer
la méthode lipolytique etala préparer aux méthodes
usuelles.

On lui a fait — industriellemeiit — dos ohjeclion.s
dont deux rloivent surlouL étre retenues. La pre-
miére, c'est que le traitement de grandes quantités
d’huile est rendu difiieile par des fermentations
secondaires complexes s'établissant dans les émul-
sions de graines qui sonttrésaltérables, mais, comme
les frais de finstailatioii matérielle sont minimes,
rien, au point' de vue économique, n'empéche de
recourir .ades opérations multiples dans tous les cas
ou ily aurait inconvénient a opérer en masse. La
seconde objection soulevée porte sur ce fait que
I'acide employé, bien qu'il ne le soit qu'on faibles
guantités,passe presque tout entier dans la glycérine
avec les produits de peptohisalioii des graines : des
lors, s'il faut recourir a une distillation rie la glycérine
on voit mal lI'avantage qu’'il y a a ne pas s’en lenira
la simple déglycérination en autoclave, d'aprés la
méthode anglaise, qui ne revient pas .aplus iled francs
par 100 kilogrammes. Mais les brevets récents de
M. Nicloux sont venus apporter a cette critique une
réfiilalion concluante, puisqu’ils donnent le moyen
d’opérer des l'origine en milieu neutre, cl d'ajouter,
au mélange formé des tourteaux ou du cytoplasma et
du corps gras, une solution saturée rigoureusement
neutre de sulfate de chaux tenant en dissolution une
petite quantité (o pour 1000 nu maxiimim) de sulfate
(le magnésie égnleineiil neulre. Ou comliiil l'opéra-
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tion avec touL autant de facilité qu’en ajoutant de
I'eau acidifiée, le dédoublement belVectue de fafon
parfaitement réguliére, et, de plus, les sels neutres
apparaissent comme de remarquables activants : ils
ameénent le rendement de la saponification a un pour-
centage supérieur a celui que donne le travail en
milieu acide.

Le procédé par lipolyse est donc aujourd’hui connu
dans ses grandes lignes et dans son inécanisiiie.
sinon dans son principe ; mais, si des travaux théo-
rigues restent a faire pour établir la nature cxactedu
ferment qui produit la saponification, la méthode
peut étre considérée comme compléte etcommeindus-
triellement au point.

A cause du prix élevé de laglycérine, la savonnerie
ne peut manquer de trouverd’importants avantages fi
déglycériner les huiles qu’elle met en ceuvre, et & s at-
tacher h lasaponification des acides gras par les alca-
lis carbooatés qui sont de faible valeur tandis que
les alcalis caustiques sont coQteux. La lipolyse lui
donne le moyen de le faire daus d’excellentes condi-
tions : elle n’exige pour étre menée a bien que de
I'eau, des alcalis et des tourteaux de ricin qui sont
un sous-produit agricole a trés bon marché. Les
réactions lipolytiques s'operent O la température
ordinaire, ce qui supprime les dépenses de combus-
lible, et sans outillage spécial, ce qui diminue gran-
dement les frais de premier établissement et d’amor-
tissement du capital engagé. Par elles, les produits
terminaux sont de qualité supérieure et beaucoup
plus faciles ii traiter pour I'obtention de la stéarine,
d’'une oléine blonde, et surtout de la glycérine
qu’'une simple décantation permet de recueillir immé-
diatement, sans concentration, a un litre de 40 a
SO pourlUO.

Il est donc permis de dire que l'industrie se trouve
dotée d’'une méthode nouvelle féconde en résultats
brillants.

Elle sera perfectionnée bien vite, si, comme tout
autorise a le croire, elle donne aux usines qui I'adop-
teront des rendements rémunérateurs : il est dans
I'ordre des choses probables qu'une spécialisation
interviendra pour produire le cytoplasma et pour
accroftre sa puissance lipolysatrice ; sans rien pré-
juger de sa conslitiilion biochimique, il semble qu’il
doive apparaitre alors comme une diastase et peut-
étre comme une sorte de levlre par quoi la saponifi-
cation des graisses sera logiguement obtenue.

Ce ne sera pas un faible sujet d étonnement que de
voir les savonneries de demain ajouter un micros-
cope a l'outillage des laboratoires d'analyse chimi-
que qui guident seuls leur fabrication actuelle.

Francis Marre,
Expert chimiste

prés la Cour d'appal de Paria
et le Tribunal civil de la Seine

ffiralioii (le I'iinile des grillions d'olhes
et parplaei*t:éetr:‘::lhl 7Iuorreu ::ae Ue: rcbaorl:)(:)ne D,

Les grignons d'olives sont les résidus d'oHves
broyées dont on a extrait I'nuile par pressurage au
moyen de presses plus ou moins appropriées. lls
sont d'autant plus riches en liuile que l'ouUllage
employé pour son extraction est moins perfectionné.
Quand on se sert de presses hydrauliques a grand
travail, comme celles qui fonctionnent dans le Midi
de la France, les grignons ne retiennent guére que
I0 0/0 d’huile. En Italie, ils en renferment 10 a
12 0/0; a Tunis 12a 130/0. En Espagne, leur teneur
en huile varie de 120/0 dans le Nord e i 3-16 0/0 dans
le Midi. . .

L’huile contenue dans les grignons frais, venant de
lapresse, a une uciditéquivarie de 1a 2 0/U au maxi-
mum. Mais, dés que ces résidus sont abandonnes a
eux-mémes a l'air libre pendant quelques jours, leur
huile devient de plus en plus acide, perd de sa
valeur et finalement elle devient méme invendable.

On extraitl’huile des grignons par les dissolvants.
A cet elTet. on a installé de grandes usines dans les
centres de production d'olives, qui emploient des dis-
solvants appropriés, tels que I'éther, la benzine et
surtout le sulfui'C de carbone. Malheureusement tous
ces dissolvants sont trés infiainmables et présentent,
en outre, le grave inconvénient de laisser des traces
daus I'huile fabriquée.

Les vapeurs du sulfure de carbone s’enllainineDt a
la température de 140«. Le mélange de sulfure de
carbone et d'oxygéne prend feu avec une extréme
facilité et détermine alors une explosion. Le méme
phénoméne se produit, quoique avec moins d inten-
sité, pour le mélange d'un volume de sulfure de rai-
bone et de 15 volumes d’air. De plus, ie sulfure de

(1) Rapport présenté par le D' Jurgensen au Congres
| international de Ghimio appliquée U Rome.

(le
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ciU'ljone est toxique et empoisonne les ouvriers qui
sont obligés de le respirer.

La benzine et I'éther sont également trés inllain-
inables.

Les grandes fabriques qui se livrent a l'extraction
(le i'huile des geignons sont obligées de faire des
approvisionnements considérables de ces résidus et
de les conserver en tas ou dans des fosses, afin de les
soustraire le mieux pos.siblo au contact do l'air, Un
les lave parfois a i'eau de mer. Lorsqu’ils sont con-
servés dans des fosses, elles s'échaulfent rapideiueut
et entrent en fermentalion. Pendant ce temps leur
acidité se développe considérablement.

Quoi qu'il en soit, ces fabriques n’en obtiennent
jilinais une huile neutre, comme celle extraite par la
pre.ssion ; par suite, cette huile estimpropre a I'ensi-
iiiage de la laine, au graissage des machines, notam-
iiient des machines marines. Elle est bonne tout au
plus pour la savonnerie, Ur, la dilTérencc de prix
entre les deux sortes d'huiles estires grande. Les
huiles neutres sont vendues couramment 03 francs
sur les lieux de production, tandis que les huiles
arides ne trouvent pas toujours acquéreur a 45 fr.

Les grandes usines ont, en outre, de gros frais
résultantde I'approvisionnement, des manipulations
et du transport des m.aliéres premiéres, etc.; ces
frais s'élevent souvent a plus de 33 0/0 de la valeur
(les giignoiis; les frais généraux sont également
importants, vu rju'on ne travaille qu'une partie de
I'année.

1z producteur de grignons qui posséde une huile-
rie d'une certaine importance aurait donc tout inté-
rét a traiter lui-mémeces résidus. 11y gagnerait par-
fois plus que sur les huiles neutres qu’il
avec ses presses;

fabrique
mais pour cela il a besoin d'au
appareil facile k conduire, facile a alimenter de dis-
solvant et lui olTrant toute sécurité 3 tous les points
de vue.

Le Iclivchlonire de carbone, découvert pur Régnault
et Dumas, est un dissolvaiil inexplosible, ininflam-
mable; il estdoncappelé a remplacer tous les autres
dissolvants. Malheureusement, jusqu’en ces dernie-
res années, son prix élevé constituaitun obstaelca son
application dans l'industrie ; on a reconnu égale-
ment qu'il exige I'emploi d'un nppnrei! de cons-
truction spéciale. Mais grace a la nouvelle méthode
de fabrication par voie électrochimiqué, le tétra-
chlorure est produit actuellement a un état chimi-
gquement pur et vendu a un prix tres’ abordable.

Indépendanmment de I'extraction de I' luiilc, ce dis-
solvart se recommande encore pour I'exli‘aclion de

da

la matiére grasse des déchets de viande et des os. La
graisse extraite par le tétrachlorure a une belle cou-
leur blanche, elle est inodore et vautde 5 a li francs
de plus par 100 kg. Quand elle est extraite au moyen
de la benzine, elle conserve toujours l'odeur de ce
dissolvant ; elle contient, en outre, certains produits
de décomposition qui donnent au suifd’os une mau-
vaise odeur.

Les os extraits a basse température au nioyen du
tétrachlorure de carbone conviennent tres bien aux
fabriques de colle, qui en obtiennent un rendement
élevé de colle d’excellente qualité.

A tous ces avantages vient s’'ajouter celui qui

.résulte de la dilférence des primes d’assurance qui

sont peu élevées pour les usines qui emploient le
tétraclilorure. 7’iu' suite de I'ininllammabilité de ce
dissolvant les appareils d'extraction peuvent étre
installés n’imporle ou dans l'usine existante. Cet
avantage esttres appréciable quand il s'agit de mettre
en ceuvre des matiéres qui, comme les grignons, sont
exposées a se détériorer par la fermentation.

Connue nous le disions plus haut, I'huile extraite
des grignons frais (sortant de la presse) a une aci-
dité de 1-2 0/0 et est considérée comme huile lam-
pante, neutre.

Paul Bernard, a Arras, a construit un appareil
d'extraction qui réunit toutes les conditions requises
par le tétrachlorure de carbone. Cet appareil fonc-
tionne déja depuis plus d'un an.

Les résultats qu’il a fournis dans I'extraction de
I’huile des grignons sont excellents. 11 est construit
en trois types dont le plus petit, plus spécialement
destiné aux petits fabricants d’huile d'olive, peut
mettre en teiivre C.000 kg. de grignons par 24 heu-
res; les autres types peuvent mettre en ceuvre 9.000
et 16.000 legs en 24 heures. La principale caracté-
ristique (de cel appareil, appelé Novo, consiste dans
la continuité de lacirculation du dissolvant a travers
ses organes, tandis que dans les autres appareils
con.slniitsjusqu’alors la circulalion est intermittente.
Cet aj)parcil est entiéerement en fer et iie porte pas de
rcvelemeiilde plomb a I'intérieur; malgré cela, I'ins-
pection la plus minutieuse a laquelle il a été soumis
a plusieurs repri.ses, n'a révélé aucune détérioration
qui put étre attribuée au tétrachlorure.

Calculons maintenant le bénéfice que le fabricant
d’iuitc d'olives peut réaliser en installant, a coté de
son outillage habitue), unappareil Novo pour extraire
lui-meme I'huile des grignons. Nous prendrons
comme exemple, un appareil Novo U deux extrac-
teurs pouvant mettre en ceuvre 16.000 kg. de gri-
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,nous ,,ar2i-Heure. Connue la fabr.cal.nn ce 1hi le
;i,ve, environ 100 jours par an, le fabncanl travail e-
-uil clone au total IO-UOO tonnes de gnhgnons. La
ciuanUKT U'luiile cjn’il produira, en se basant sur un

.le 1110,0, se,-,.cl,’ '
sera de I'luiilc lampante vendue bS fr. = 10i.000 fi.

Bi'j'ensex.

I" Malicu-es premiéres (e'esl-a-dire
prix de vente des grignons) a 2o franes

latonne= 10.dUOIONNES...ovvvvreereenn, 40.Uro fr.
2.000 -

2" OUVIIErS. e,
3" Perles de dissolvant, environ

2 litres D= | g X

(i-iOn kg. a flO francs i-eiidu a Tusinc. 0.12(1
2.000
A0 e
l)éi>enses totales. 49.720 fr.
1)« , ™ :1¢s?é0 ™ ra 101.000 tanc», jl
iTsle un solde de 34.280 franes demi il faut retnin-

,.her encore les frais d’amorlissemeul, les frais gene-
raux. les inléréls du capital, les frais

Mais, eomme rapiiarcil n'a travaille que 100jours, 1
peut servir le reste de I'année ii 1exUucUon de grai-
nes oléagineuses, de lourleaiix, de suif, d os, gm lais-
sera également un bénéfice. _

La perte de dissolvant est I'objet d un rompte Ire.,
i..portant dans luKlustrie des corps gras. Comme
,0is I'avons dit plus haut, la perle de tclrachioruie
ne dépasse pas 4 kg. par tonne de gngnons, soit a
peu prés 0,3-0,6 0, 0 du dissolvant employé. Pour
| sulfure de carbone., la perte est beaucoup plus éle-
vée; elle u’est pas moindre de 7,5 a 10 kg. par tonne.
Les frais de fabrication sont les mémes dans les deux
cas ; mais, I'huile obtenue au moyen du sulfure de
carbone vaut 20 franes de moins par 100 kg-, que
celle extraite des grignons frais au moyen du tetra-
rhlorure (Le rapporteur soumet au Congres deux
échantillons d’luiiles : dont rnn.extrail au moyen du
sulfure de carbone, dégage I'odeur caractéristique
e ce dissolvant, tandis que l'autre extrait au moyeu
du tétrachlorure est inodore et de belle couleui veit
clair).

\u Congreés international do Chimie appliquée qui
s'est tenu a Paris en 1900, nous avons parlé de l'iili-
lisation des grignons épuisés par un dissolvant ; ces
résidus peuvent étre soumis a la distillatioo serbe et
fournissent alors les mémes produits (pie ceux que
r.m relire du bois. llest intéressant de constater que
les grignons extraits au moyen du tétrachlorure
donnent par distillalion séche un rendeimml iilus
élevé en produits secondaires que ceux traités par le

sulfure de carbone. Nous avons remarqué cjiic dans
la distillation sfchc I'azote contenu dans la pulpe des
.ri-i.-Hons se combinait avec le soufre, et formait avec
hii du sulfate d’'ammoniaciue dont nous avons trouvé
de petites cpiantitésa I'étatcristallisé, euconcentrant
I’esprit de bois obtenu.

Nous terminons en rappelant les grands avantages
nue préscntcH-ail I'installation d’appareils a distillerie
bois dans les fabriques dluiiie de geignons d’olives
qui emploientletétrac-bloriirc de carbone; la distilla-
tion seche des geignons épuisés constituerait certai-
nement le meilleur mode d’utilisation qu’on puisse

trouver pour ces résidus.
J. Fuitsch

KRRATA

Uncerreur d'impressionqui s’est glisséednns notre
article de janvier sur les Fours mécaniques nous a
fait dire, page U, colonne 1, « Four Piperca.it » alors
que c'est Four Pipereaut » qu'd faut hre™

LE ROUGE D’ANDRffIOPLE

Le rouife d’Andrinuplc est un chromate basique de
plomb dont la nuance est relevée par une trés faible
quantité d'éosinale de plomb. Nous avons dosé, dans
un produit venant d'Angleterre, I'acide ebromique et
le plomb cl nous avons trouvé 14,06 0/0 d’acide chro-
niimie correspondant a 59,20 0/0 du chromate de
plomb. La quantité de plomb total permettait d assi-
o-ncr a la couleur la composition suivante ;

Chromate de plomb. . COTb. 59,0
Oxvde de plomb. . < PKkda. -40,5)

La couleur est donc bien un chromate de plomb
basique CrO'Pb.Pb.U. On peut obtenir ce chromate
basique, d'un beau rouge cinalire. en versant une
solution de nitrate de plomb dans une solution de
chromate de potasse contenant un excés d alcali-

Liehig et Wohler I'ont préparé par voie seehe en
proiclant du chromate de plomb dans du mirale de
potasse fondu au ronge. H se dégage de l'ucide min-
giie. On arréte I'opération avant que tout le nitre soit
décomposé. Le chromate basique est au fond, on
sépare le sel fondu par décantation eton lave le ronge
rapidement. "

Roseniield précipite ce ronge en ajoutant de ‘'~
a un mélange intime de deux molécules d oxy e
plomb et de 1 molécule de chroinalc de potasse.

tes

nv



REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE 33

Prinvanit remplace I'oxyde de plomb par du car-
bonate de plomb et dissout le chromate de potasse
dans 50 parties d’eau. Eu faisant bouillir, il obtient
un sel violet (plus basiiiuo). Traité par un aride
étendu il se convertit en rouge de chrome (1).

Nous avons employé la réruse, sans observer le sel
violet de PrinvcUill:

| 2 3
Céruse. I partie 2 parties 3 partis.
Chromate de
potasse. . 1 » 1 “

Tl se passe la réaction suivante :

2[((IOn"h~Pbn] + 3CrO'K™ = 3 CrO'-Pb,Pb()
+ 3 CCPK*-1- CQ9+ O.

Ce fjui nous a fait adopter les proportions suiv.an-

les pour la ))réparaliondu rouge d'Aiulrinople ;
Chromate de potasse 500
CAruUSe. ..o 1325

Aprés élmllition, la poudre rouge qui se dépose est
lavéea I'eau. On ajoute une trés faible quantité d'éo-
sine qu'on pi'éripite par l'aeétalc de plomb.

On obtient de cette facon un rouge analogue au
rouge d’'Andrinople fabriqué en Angleterre, mais sou
prix de revient est tel qu’il est bien difficile de lutter
avec le produit anglais vendu hun prix trés bas.

Un consomme encore d'assez sérieuses quantités de
rouge d’.tndrinople, principalement dans la fabrica-
lion des papiers peints.

Cil. COFFI'3NLCR.

LES EXPLOSIFS SU PORTUGJL

Par HIG'.<E ACKERMANN

En 1889 le capitaine d'artillerie Barrelo, aujour-
d’hui lieutenant-colonel et directeur de la fabrique
(le Xellas, fut chargé par le commandant général de
I'artillerie Pacheco d’'étudier la fabrication d'une
poudre sans fumée destinée au chargcnienl des
armes poi'tatives et des bouches a feu. En 1894 alors
(pie la majeure partie des pays n’avaient pas de
poudre sans fumée on se contentaient d'acheter les
brevets pris par Nobel dans les divers pays, Barrelo
était arrivé a obtenir un produit supérieur aux
(xplusifs similaires, la ballistite cl la corditc anglai-
ses. Méme plus tard en 1904, T « Explosives Com-
uiiltee » a abaissé la teneur de la nitroglycérine de

'b SiicicUé industvieili' de Rnuen, 1875.

sa cordite pour obtenir le méme dosage rpie le pro-
duit portugais.

Actuellement la poudre Barrelo s’emploie pour le
chargement des fusils k. 8 ni. de la (;arabine de
6 mm. 5 et des bouches a fcii Krupp a tii' rapide de
7 cm. 5et 15 cm.

C.oupée en parallélipipcdes de 2 mm. X 2 mm.
X 0mm. 5 on obtient avec elle une vitesse de 700
I)Qur le fusil te. 8 m. avec une pression égale a celle
que donnerait, pour 532 ni., 4,5 gr. de poudre noire
élrangére qui autrefois servait ail cliargemenl de ce
fusil. Une charge de 2 gr. | de celle méme poudre
Barreto dans la carabine .Manliclier fournit, avec
moins (le pression, une vitesse de 000 m. oliLomie
avec 3 gr. de poudre nitrocellulosée Schwab que I'on
employait primitivement pour le chargement de celte
arme.

La poudre en liobéches de 75 mm. de diametre
extérieur, de 25 mm. de (liamétre de découpure cen-
trale et de 1 mm. 2 d’épaisseur, destinée aux piéces
Krupp de 7 cm. 5 donne une vitesse de 500 m. aver
une charge de 480 gr.

Les houebes a feu de 13 cm. de tir i'a]>ide sont
I'hargées avec 7 kgr. do poudre cylindrique perfon-e
(le 12 mm. de haut, de 5 mm. de diaraéire inlérieur
cl 10 mm. de diameétre extérieur et donnent une
vitesse de GOO m.

En ce moment on étudie une autre poudre cylin-
drique perforée de trés petit diameétre pour le nou-
veau fusil Mauser ainsi que pour les piéces d'artil-
lerie de campagne Schneider-Canrt dont va étre doté
le Portugal. Dans ces poudres on réduit la teneur en
nitroglycérine.

C’est en 1898 que commencerent les travaux pour
la construction de la poudrerie de Xellas. La force
motrice employée aux ateliers est I'électricité pro-
duite a distance par une machine a vaiieur Suizer,
type suisse, mais les machines des ateliers sont
d’'origine allemande.

L’établissement peut fournir annuellemcnl 30 t
de poudre iiilroglycérique et 40 L de nitrocellulose.

l.a préparation préliminaire ainsi (Jue le lavage
du coton el la nitration s’effecluonL de la fagon
usuelle.

Dans la méme fabrique on opére aussi le charge-
ment des capsules et cart(iiiclie.s pour armes porta-
tives.

.le rappelle que le.s oulres poudreries du Portugal
sont ; la falirique de poudre noii'e de Barcarena qui
travaille pour la guerre, la marine et le commerce,
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commerciale et la faljrifjixie de dynomUe de Trafaria
ou I'on opére d'aprés les brevets de Nobel. A Tra-
faria on fahricjue également des amorces.

En 1905 l'adininistralion militaire avait insisté .sur
la nécessité de fabriquer h I'arsenal de lI'armée les
projectiles modernes, alin d'éviter d’élre tributaire
de I'étranger. Une commission d’officiers alla étudier
les fabriques les plus importantes de France. d'Alle-
magne. d'Autriche et de Suisse. Elle se prononga en
faveur du procédé de fabrication Heinrich Ehrhardt
employé par la « Rheinische Mcfallwaaren und Mas-
chinenfabrik » de Dusseldorf. Dans ce procédé on
part d'un prisme en acier que I'on chauffe au rouge-
cerise et que I'on soumet a l'action d'une forte pres-
sion hydraulique. En une seule opération le métal
est soumis h l'action d'une matrice et d’un poingon
et on obtient la forme définitive. Ce procédé commu-
nique h I'acier une qualité supérieure qui se mani-
feste par un accroissement de résistance et par la
possibilité de donner une épaisseur moindre h la
paroi. Il en résulte que la sécurilé du projectile aug-
mente en ce sens qu’il est moins exposé a éclater u
I'intérieur de la bouche u feu. En outre I'épaisseur
des parois étant réduite, on peuty loger d’autant plus
de balles.

Le ministére de la guerre portugais avait déju fait
venir une partie des niacliines et se proposait de
fabriquer des 190C les projectiles aux nouveaux ate-
liers de I'arsenal h Brago de Praia. On devait com-

mencer par y faire les munitions pour toutes les

bouches u feu jusqu’au calibre de la cm., mais la
situation financiére du pays qui n'ajamais été bien
bonne n'a pas permis jusqu'il présent de réaliser ces
projets.

Je dirai h ce sujet qu’il y a peu de temps des ingé-
nieurs civils portugais avaient fait un projet simi-
laire. Il s’agissait de fabriquer des projectiles pour le
compte de la marine portugaise, mais on a reconnu
que cela colterait infiniment plus cher que de les
faire venir de I'étranger. D’autant plus qu’au Por-
tugal on ne fabrique ni acier, ni laiton et que lon
est obligé de faire venir les matiéres premiéres de
I’étranger. Malgré cela il est bien possible que d'ici
quelque temps on fulirique les projectiles de lartil-

lerie au Portugal méme (Cela dépend surtout du

retour au pouvoir de certains personnages).

L'armement comporte des canons des syst">mes
Krupp et Schneider-Caiiet pour rarlillerie. des fusils
Kropalcheck et Mauser modifié pour l'infanlene des
carabines Kropalcheck cl Mannlicher pour la cava-
lerie.

Le détonateur employé pour les capsules des armes
portugaises u la composition suivante :
Fulminate de mercure .

Okgr. 0037
Chlorate de potasse. . . 0 0037
Sulfure d'antimoine .o 0 fli25

Pour les amorces u frottement en cuivre on

emploie 1/2 p. de chlorate de potasse et 2/3 p. de
sulfure d’anlimoine, tandis que pour celles eu carton
on emploie 0 p. de chlorate de potasse pour 0 p. de
sulfure d’antimoine.

Eco, AcKEnMAXN.

REVUE
DES PERIODIQOES FRANCAIS & ETRANGERS

Etude de quelques silioiures de cuivre industriels,
par M. En. Vioooroux {Bull. Soc. Ckim., t. XXXV,
p. 1233, 1906).

Polémique entre fauteur et M. P. Lebeau, au sujet des
formules SiCu* et biCu' pour exprimer la limite de combi-
naison du cuivre et du silicium.

Ch. C.

Sur la distribution du phosphore dans les aliments,
par M. Ballanu (Journoi de Pharmacie et de Chimie,
janvier 1907, p. 9).

Le dosage du phosphore a été opéré sur les produits ualu-
rels ou desséchés a I'étuve. Dans les blés il y a de 0,6u
“a 1,11 0/0 de phosphore exprimé en anhydride pbosplio-
rigiie; il y a moins de phosphore dans les larmes de pre-
mier jet, le maximum se trouve dans les sons. Conclusion .
ne pas bluUer les farinas d'une facon exagérée. Les carot-
tes, choux, navels, oignons, contiennent 0 g. iO de P*0O"
les truffes 0,50, les haricols et les lentilles 1,33. les féves
1,43. Dans les fruits ordinaires, la teneur est inférieure
a 0,10, dans les figues et les dalles 0,30 et dans les aman-
des et noisettes séches 0,90. La moyenne, dans les viandes,
ns dépasse pas 0/i5, dans les poissons 0,60. Le Brie accuse
0,78, le Hollande 1,62 et le gruyére 1.81. Dans I'ceuf de
poule 0,26 dont 0,013 seulement pour le blanc.
Cil. C.

Etude de quelques copals dAmérique, par M. Ch.
COFFIQNIER (Bull. Soc. Chim., 1. XXXV. 1906, p.
1143).

Description de trois variétés ; Dernerara, Colombie et
Brésil ; aciion des principaux dissolvant?. Le copa ®
Dernerara, trés semblable a celui de Madagascar, peut en
étre différencié facilement. 11 prend a la pulvérisation une

odeur caractéristique d’acide valérianique. Altaqu pa
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I'analine, il laisse un insoluble de 82,20 0/0 et celui de

Madasascar 26,10 0/0 seulement.
| | Ch. C.

La pasteurisation de la biére, par M. FEBNnAcii
(,4nnai«s de la Brasiene et de la disliUerie, décembre
1906, p. 538).

Examen des dirers moyens : chaufTage simple (pasleu-
rlsalion) i chauffages successifs (sterilisation fractionnée).
Considération sur les températures nécessaii’es, variables
avec la composition des biéres (températures d’autant plus
basses que la biére lient plus d'alcool, d’acide carbonique

et de houblon. .
Cil. C,

Contribution a I'étude des composés organo-ma-
gnesiens, par M. A. RaycHUENn (Bulletin de la SociéU
chimiquede Belgique, aolt et septembre 1906).

Série de recherches sur ces composés si importants au

point de vue théorique.
Ch. c.

Sur le dosage volumétrique du mercure, par E. Hurp
(Deuisch. Chem. Getetl. Ber. 39, 3702).

Ce procédé est basé sur les réactions suivantes :

Le mercure est précipité de ses solutions alcalines par la
formaldéhyde; le métal obtenu traité par un excés de solu-
tion d'iode N/IO est transformé en iodure mercurique ;
I'excés d'iode est titré par rhyposulfite.

Voici ia marche du dosage ; environ O gr. 2 du sel mer-
curique, dans 25 U bO cc. d'eau sont décomposés par I'io-
dure de potassium ajouté en excés jusqu'a redissolulion du
précipité. On alcalinise alors par la potasse ou la soude
caustique et I'on ajoute 2 a 3 cc. d'aldéhyde formique a
40 0/0 préableraenl diluée par 10 cc. d’eau.
et on ajoute un excés d'une solution d'iodn N/10.

Apreés disparilioD du métal, on titre I'exces diode par
I'hyposulfite,

+ + 2KI = K = K~™Hgl'
0gr. 01002 de mercure correspondent a d cc. de solution
décloormale d’iode.

Dans le cas de sel mercureux, il faut le transformer en
sel au maximum, par oxydation.

Par le dosage du cyauure mercurique ou doit ajouter un
peu dacide sulfurique dans la liqueur provenant de la
dissolution du mercure dans la solution d'iode, afin d évi-

ter la formation d’ioduie de cyanogéne. D

Dosage de l'acide picrique, par E. FnuEn (ZUehr.
Unters. Nahrungs u, (lenussm. 12. 216).

L’acide picrique peut étre évaluée par titrage au moyen
d'une solution décime normale de potasse en employant la
phénolphtaléine comme indicateur.

On peut encore plus avantageusement le faire réagir sur

une solution d'iodure et d’iodale de potassium et titrer
I'iode mis en liberté au moyen d’'une solution d'hyposul-
file de soude.

1 00. d'une solution décime normale d'hyposulfite ainsi
qu'un centimetre cube de solution décime normale do
potasse correspondant a 22,9 milligrammes d'acide pi-
crique.

Si i'on opeére le dosage en solution saline ou si I'on est
obligé ri'ueiduler a I'acide chlorhydri jue, on doit extraire
a la beoziiie, évaporer ce dissolvant, puis dissoudra le
résidu dans l'eau et opérer le titrage dans cette solution

aqueuse. non

Préparation d’acide chromique (Chemische Fabril
Grieekeim-Electron, Frankfurt, D, R, P. 179 301).

Le procédé consiste a transformer les chromates alcalins
et les bichromates en un mélange d'acide chromique et de
bisulfate alcalin.

On obtient par fusion deux couches liqui les non nuisi-
bles de bisulfate et d'acide chromique que lI'on peut sépa-
rer mécaniquement.

Par exemple, dans une marmite en fer permeltant la
décantation, on chauffe en agitant un mélange tls 100 kgs
de bichromate de soude grossierement pulvérisé avec
67 kgs d'acide sulfurique a 65®,5 Bauaé.

Tout d'abord il s’évapore de I'eau, puis la massa com-
mence a entrer en fusion et I'on obtient un brai de bisul-
fate de souda fondu et d'acide chromique solide.

On continue a chauffer en élevant la température jus-
qgu’'a ce que toute la masse soit devenue liquide, puis on
laisse refroidir jusqu’'a 1bO».

L'acide chromique se décante da la couche de bisulfate
qui reste liquide et qu’'on soutire.

L’acide chromique restant est séparé mécaniquement du
peu de bisulfate qui y adhere.

Il ne contient pas plus de 1,5 a2 0/0 de bisulfate.

J. D.

Safranol et Malanol (Seifen fabrikant, 26. 1032).

Dans cet article on indique I'emploi de deux nouveaux
produits : le safranol et le malanol, dans I'industrie de la
parfumerie.

Le safranol est un parfum économique ; aussi I'emploie-
t-on pour les savons de ménage. Son odeur est pénétrante
et agréable.

L’auteur donne quelques recettes pour parfumer avec
ce produit, les savons a froid de coco, savons a la glycé-
rine, etc.

Le malanol possede une odeur d'eillet trés fine rappe-
lant un peu la giroflée. .o -iti

On I'emploie dans les savons fins de toilette, 1 « idéal

parfum », etc. non
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Sur le blanchiment de la cellulose de bois,
A. KtEi.v (IUodich!)L Papier (abr. 37. 1197).

par

Cel article contient des renseignemenls sur le blanchi-
nieni de la cellulose de bois ainsi que sur le procédé élec-
trolylique.

L'auleur indique que dans le cas de la cellulose au
bisulfite il l'aut de 12,5 a 16 0/0 de chlorure de chaux et
que la perte de matiére oscille entre 9 et 15 0/0.

Pour la cellulose a la soude, ou emploie de 14 a 18 0/0
de chlorure de chaux, la perte étant de 9 a 12 0/0 ; la cel-
lulose sulfurique demande 10 a 15 0/0 de chlorure de chaux
et subit un déchet de 8 a 10 0/0.

La réaction alcaline de la liqueur de hlanchiment
augmente la durée du blanchiment par suite de la forma-
tion transitoire d'une matiére colorante rouge qu'il est
nécessaire de détruire.

J. D.

Essai des papiers destinés a empaqueter les pla-
ques et papiers photographiques (11V/ien6/. Pa-
pier labr: 37" 2173).

L'essai se fait en décomposant de petits morceaux du
papier a essayer ; on les fait bouillir avéc de I'eau distillée
et la solution filtrée est additionnée d'un peu de solution
ammoniacale d'argent. Si la solution reste limpide, le papier
est acceptable, si au contraire on conslale un précipité gris
ou noir, le papier est a rejeter.

L’examen pholoohimique est ainsi fait :

On découpe le papier a examiner en forme de silhouette
et on le place al’obscurilé sur une plaque photographique.
Apres 2-3 semaines la plaque est développée jusqu'a com-
mencemeDI de révele ; on ne doit pas apercevoir de trace
produite par la silhouette de papier.

J. D.

Sur la réaction d’'« Halphen « concernant I'huile
de coton, par h. Kunx et F. BEfriEN (Zlschr. Unters.
Nahrungsti. Genussvi. 12. H5).

On sait que la présence de soufre et de sulfure de car-
bone est indipensable pour que la réaction d'ITalphen se
produise.

Celle-ci se manifeste d’autant plus lentement que le sul-
fure de carbone met plus de temps a s’'évaporer.

Cest ainsi qu’'une graisse contenant 4 0/0 d'huile de
coton ne donne rien méme aprés 1/2 heure de bain-marie
si le sulfure de carbone ne peut s'évaporer.

Daprés le recherches de fauteur, on peut exlraire les
composés qui donnent la réaction d Halphen, en agitant
fhuile de coton avec de I'acide chlorhydrique lumant, sans
que celle-oi manifeste une notable altération ; I'indice d’iode
devient 106,3 au lieu de 108,5 ; I'huile montre la réaction
du chlore avec un copeau de cuivre et fagUalion avec de
feau ne fait pas disparaitre celte propriété.

La cire de Carnauha, son extraction et son emploi
dans I'industrie des cires {Seifensieder-Zetuung, 1906,
33, 1020).

La cire de Carnauba vient des foréts du Brésil; elle s'ex-
trait des feuilles d’un palmier, le Copenii‘cia cerifera, ou elle
existe sous forme de petites houppes d environ 1/2 centi-
metre. Par dessication au soleil des feuilles, on extrait par
frottement la poudre de cire qui est ensuite fondue avec de
I'eau, a fébullition.

La masse liquide est (illrée au travers d’'un linge et I'eau
est séparée.

Par refroidissemenl, la cire se solidifie et est cassée en
morceaux pour étre livrée au commerce.

Les ports d'importation sont Hambourg et Liverpool.

La couleur do la cire de Carnauba varie du gris au blanc-
jaunatre; son emploi est assez étendu; on l'ajoute a la
cérésioe, a la paraffine, a la stéarine, dans la fabrication
des bougies, pour en augmenter la dureté.

Elle sert également dans la fabrication des enduits pour
cables, des cires et cremes a chaussures, des cylindres de
phonographes, etc.

Le point de fusion de la cire de Carnauba est situé entre

: 84 et 86»; son poids spécifique est 0,993 a 1.000 ; l'indice

de saponification d'apres v. Hubl est 79; le chiffre d’'acide
4,0.

La point de fusion de la paraffine esl relevé par I'addition
de cire de Carnauba.

Uu mélange de 95 p. paraffine et 5 p. de celle cire fond
a Ta» au lieu de 60“; un mélange de 90 p. paraffine et
10 p. cire de Carnauba fond vers 79".

Le raffinage et le blanchiment de cette cire nécessite
I'addition de paraffine et c’est pourquoi la cire de Carnauba
blanchie du commerce ne fond que vers 73"-74®.

J. D

Imperméabilisation des tissus, par W . Theoe {Farber
Zeilung, 1906, 17, 370).

On Irempe I'étoffe, pendant une journée, dans un bain
d’acétate de chaux pur. Aprés un essorage complet, on la
seche a CO". Le tissu est ensuite imprégné d'une solution
de savon a 50/0, pressé, puis séché de nouveau a 40" ; on
le Irempe encore une fois dans I'acétate de chaux, le presse
cl le seche, ensuite on le brosse.

Les étoffes ainsi traitées sont, comme les tissus anglais
de celte nature, trés difficilement transpercables par feau,
tandis qu'au contraire l'air les traverse aisément ; la fibre
n’'est pas affaiblie.

J. D.



REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE 37-

DEUXIEME PARTIE

BREVETS DMNVENTION DE L’INDUSTRIE CHIMIQUE

U67.474. — ProciMIléde taiiiiag;e l'apide
Par M. Ferdinand KOHL.

La iirdsfinte invention a pour objet un procéilé a
I'aide duquel le tannage peut se faire en un temps
extrémement court, de sorte qu’il permet de réaliser
une économie notable de temps et de matériel,
puisqu’'on pourra regarnir les envers do tannage
plus souA’ent que jusqu'’il présent.

Tous les procédés de tannage rapide visent l'accé-
lération du travail. La fabrication du cuir comporte,
comme on le sait, trois phases principales, le travail
de préparation, ou a I'eau, le tannage et le finissage,
qui forment un ensemble. Dans les modes de fabri-
cation connus, le trempage demande toujours 1 a
Hjours, alors que ce travail s'effectue d’apres le pré-
sent procédé en une ou deux heures.

Deux cuves sufQsent pour le trempage, qui sont
garnies chacune de la quantité de peaux a travailler
et dans lesquelles I'eau se renouvelle constamment.
D'aprés la présente invention, les péaux sont expri-
mées d'nne facon quelconque avant d’'étre transva-
sées de la cuve pleine dans la cuve vide. Une grande
partie de I'excédent de liquide contenu dans la peau
est ainsi éliminée du tissu GObreux, si bien que la
peau redevient susceptible d’absorber l'eau de la
deuxiéme cuve. L’expression s'opére en faisant pas-
ser les peaux entre des cylindres de laminage ou a
I'aide d'un moyen de pression quelconque. La trans-
lation des peaux de chacune des cuves dans l'autre
et I'expression, qui a lieu entre chaque sortie et I'im-
mersion suivante, .sont répétées jusqu'a ce que la
peau soit suffisamment trempée, ce qui demande
deux heures, alors qu’il fallaitjusqu’ici une journée
et méme jusqu’a trois jours.

L'épilage et le ramollissement de la peau se font,
d'aprés les procédés connus en traitant les peaux
dans un bain de chaux éteinte, lequel peut étre ren-

(It La pubiicalion in-eulensD dos Brevets d'invention n'en-
gage que l'inventeur, et la rédaction de la Revue de Chimie
industrielle entend rester dégagée de la valeur scientifique

de la rédaction des brevets.

forcé par des réactifs connus afin de raccourcir au
besoin la durée du traitement. Malgré cela, famollis-
sement et I'épilage demandent une durée de trois
a huit jours.

Suivant la présente invunlioii, celle opération est
aoxélérée absolument comme la précédente, a l'aide
de deux ou d'un plus grand nombre de cuves succes-
sives, mais qui contiennent, a I'’encontre de la pre-
miere phase, du lait de chaux a la place de I'eau.

Les peaux sont de nouveau
2 heures dans

traitées environ
les cuves et sont débarrassées du
liquide en excés par pression, a chaque passage
d'une cuve a l'autre. Ce ramollissement efiectiié et
les opérations du nettoyage mécanique terminées, le
tissu flLi'cux est débarrassé de la chaux et lon pro-
cede a l'opération du tannage proprement dit.

L'opération du tannage consiste, comme on le .sait,
a imprégner le tissu cellulaire, qui est enveloppé
d'une matiere agglutinante aifauinineusc, de matiéres
empéchant la putréfaction du tissu par celle sub-
stance albumineuse et cela, tout en conservant
celle-ci autant que possible. D'autre part, on empé-
che I'agglutination des fibres du tissu conjonctif par
la dessiccation et on conserve leur élasticité, de
sorte que malgré le rincage la peau ne peut plus
retourner a son état primitif. Plus la substance allni-
mineuse qui entoure le tissu conjonctifest conservée,
meilleure est la qualité du cuir et c’est le le but du
présent procédé, indépendamment de son exéculion
plus rapide.

La peau préte pour le tannage devait autrefois
séjourner dans les fosses jusqu’a ce qu’elle se ft
completement imprégnée de la matiére tannante. 11
n'en résulte pas seulement, comme tout le monde le
sait, une grande perte de temps, mais ég.ilerncnt
I'inconvénient de la destruction de la majeure partie
du tissu albumineux. D'aprés la présente invention,
on emploie pour cette opération deux ou plusieurs
cuves successives, comme pour les premiéres phases,
et la peau estexprimée a chaque fois immédiatement
aprés avoir été imprégnée, puis elle est trempée a
nouveau.
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Dp cette fagon, la matiére tannante quelle qu'elle
soit, pénétre énergiquement et rl'elle-méme dans I'in-
térieur de la peau. Les cellules de la peau l'absor-
lienl. Quand on exprime ensuite celle-ci, il ne s écoule
que le liquide en exces, tanrlis qu'une partie de la
matiére tannante reste k I'état concentré dans la
peau, d'ou résulte la saturation plus rapide et plus
complete de celle-ci en matiére tannante.

L’appro6t du cuir, particulierement le graissage ou
la teinture peuvent également étre activés, comme
les traitements précédents, par I'expression du cuir
aprés chaque bain;
CQCCs=

Le cycle complet des travaux préparatoires et de
tannage peut étre terminé d’apres la présente inven-
tion en une seule journée, de sorte qu’il suffit de dis-
poser de la place et des cuves pour les besoins d’une
seule journée.

ils deviennent ainsi plus eftl-

367.472. — Composé formé de gomme» de
eertaiiies «apotaeée» et son proeédé de
fabrication.

Par M. moriana UESSAL'

Cette invention est relative a un nouveau produit
ou composé obtenu nu moyen des gommes de sapo-
tacées telles que le mimusope, que l'on trouve au
Brésil, dans la Guinée et au Venezuela, ou le chry-
sophylle, qui croit au Queensland, dans la Nouvelle-
Galles du Sud et a I'tle Maurice ; on pourrait encore
employer les gommes de Muelleri ou un mélange de
celles-ci.

L'olget de cette invention est roldenlion, Ti l'aide
de ces gommes, d'un nouveau produit possédant les
propriétés industrielles intermédiaires entre la gulta-
perchn et le caoutrlioiic.

On traite les gommes mentionnées ci-dessus en
lavant et chauffant dans des bains alcalins succes-
sifs, la substance ainsi produite étant finalement
épurée, malaxée et séchée.

Le produit ou composé ainsi obtenu est homogene,
trés résistant et possede des propriétés intermédiai-
res entre la gutta-percha et le caoutchouc. 11 peut
s'employer avantageusement sous forme de diluant
du caoutchouc et une proportion considérable peut
y étre incorporée sans effet nuisible puur ce dernier.
En réalité, des additions de cette nouvelle substance
a certains caoutchoucs améliorent leurs qualités.

L’invention concerne en outre un procédé de fabri-
cation de ce nouveau produit, lequel consiste d’abord
a laver la gomme plus ou moins divisée, a la traiter

ensuite par un bain chaud ou bouillant d’'une solu-
tion de KN O, le produit étant ultérieurement plongé
dans un bain alcalin chaud de Na”SiOS IC>SiO>,
Na”B'O’ ou NanVO', puis par un bain bouillant de
Ca (NO)L aprés quoi il est lavé et traité mécanique-
ment en vue de lui donner lu forme, voulue.

L'invention concerne encore le procédé décrit
ci-aprés pour robtenlion de ce nouveau produit élas-
tigue perfectionné.

Suivant un mode opératoire, la gomme est d’abord
découpée ou moulue et de préférence amenée Ti un
état finement divisé et I'écorce, le sal.de ou autre
matiére étrangére en .sont éliminés par un lavage a
I'eau. La gomme nettoyée est ensuite plongée dans
un bain chaud composé de cing parties de KNO* pour
centd’eau. Ce bain est maintenu au point d’ébullition
pendant une heure environ jusqu’a ce que la gomme
devienne brune etvisqueuse. Puison fait égoutter la
solution de KNO' et la gomme est ensuite plongée
dans un bain composé de cing parties de Na”\SiO=;
K'JSIiO' ; Na”B-O' ou NanVO' (les premiers silicates
mentionnés sont préférables) dissoutes dans cent par-
ties d'eau.

On se sert, pour les deux bains mentionnés
ci-dessus, de préférence d'eau distillée.

Bien que la durée de I'ébullition dans les diverses
solutions ail été précisée, on peut, en la modifiant,
faire varier la résistance et les autres qualités du
produit.

Le second bain est maintemi bouillant pendant
une période de une heure a une heure un.quart,
aprés quoi on fait égoutter la solution et la gomme
présente alors une couleur rouge; pendant qu’elle
est a une température élevée, la gomme est visqueuse
au loucher mais, par le refroidissement, elle devient
dure et résistante.

La gomme esl ensuite plongée dans un bain chaud
de Ca (OH)* composé de cing parties de CaO dans
lent parties d’eau. Le bain est maintenu a I’ébullition
pendant environ une heure, laps de temps pendant
lequel In gomme durcit fortement.

La phase subséquente du procédé consiste u laver
la gomme dans I'eau courante de maniére a en enle-
ver tous les ali“alis en exces.

Le produit ainsi traité est alors soumis a I'action
d'un malaxeur, puis aprés un malaxage parfait, il
peut étre passé entre des cylindres ou calandres et
converti en feuilles minces, que I'on fait évaporer et
sécher dans une atmosphére a température élevée,
ou bien le procédé de séchage peut étre accéléré par
le passage de courants d’air chaud sur ces feuilles.
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Dims certains cas, préalablement au séchage et
immédiatement apres le malaxage et le laminage,
ces feuilles sont plongées dans un bain faible de
RNO=; C'IUOi ou C/IUOL Cette opération donne h la
surface un fini uni et velouté.

Aprés le séchage, on peut disposer les feuilles
minces par couches el les comprimer en feuilles
épaisse.«, puis les découper et leur donner le Uni

voulu.

308.00-4. — Celluloid sans eamplirc
et iiiinllammable

Par MM. Lucien BETIIISY, L ucien FOUCHARU.
et Emmancel VIGNES

Cette invention est relative ii la faliricatiou d’une
nmtiére plastique a base de cellulose nitrée (Iétrani-
Irocellulose) présentant la double partirularité de ne
elle peut 6lre obtenue sous forme de bloc.s, plaques,
lubes, joncs, baguettes, filaments et méme h I'état
fluide (collodion).

Ce produit peut étre utilisé pour la confection
d’ol)jets de toutes sortes, remplacer le celluloid dans
toutes .ses applications ; étre employé comme iso-
lant.

Sa préparation s’'eiTcctue au moyen d’'une série
d'opérations qui vont successivementétre décrites en
détail :

il-TransfoniiaLion de la cellulose en cellulose té-
Iranilri(Jue ;

h. Filage et blancliiinent de la cellulose tétrani-
Irique ;

c. Broyage et mélange dela cellulosetélranitrique,
avec addition de substances complémentaires ;

({ 'i'ransfonnation du mélange en piUe, avec luldi-
lioii d’autres substances complémentaires ;

e. Solidificalion de celte pale eny ajoutant encore
d’autres substances complémentaires ;

f. Compression de
tenue ;

fl- Débitage et séchage de la masse comprimée.

Nitration dr la cellulose. — On verse dans un
vase de l'acide nitrique et de l'acide sulfurique dans
les proportions de 24 kilogranuiies d'acide nitriqueii
42» pour lit) kilogrammes d’acide sulfurique e 06"

Ce mélange produisant une gi-ande élévation de
température, les vases doivent étre plongés dans un
courmit d’eiiu froide. On les recouvre el on les laisse
au repos jusqu'k ce que la température s'almisse a
30» centigrade. Ace moment on ajoute au mélange

la piUe plastique ainsi ob-

d’acides de ta cellulose, dans la proportion de 5 h
6 kilogrammes,

Aprés contact avec les acides m-élangés, la cellu-
lose est transformée en tétranitroccllulose, que I'on
retire du vase. On la fuit égoutter et on la place dans
une essoreuse pour la débarrasser du liquide acide
encore adhérent. Ensuite on la fait passer dans un
barbotteur rotatif puis dans un réservoir ou elle est
80umi.se a I'actiOD d’un énergique courantd’eau.

Filage et blanckiment. — La tétranitrocellulose
est alors amenée dans une pile a papier et réduite
progressivement en fragments fins. Pour la blanchir
on emploie les procédés actuellement connus.

La pilte est ensuite amenée mécaniquemont dans
des égouttoirs, sur lesquels on la fait reposer. Ainsi
débarrassé du plus grand excés d'eau, la pftte est
chargée dans des essoreuses pour arriver a ne lui
laisser que 40 a 43 pour cent d’eau.

C. liro>iage. — Lii tétranitrocellulose contenant ainsi

40 a 45 pour 100 d’eau est conduitedans des moulins
a noix a chutes successives ; a la premiére chute, la
nitrocellulose est réduiteen pulpe. On y ajoute alors
5 pour cent en poids environ d'nn carbure d’hydro-
gene liquide, mais de préférence de I'huile essen-
tielle d’aspic ou son substitut chimique.

la troisieme chute on ajoute a la masse les ma-
tieres colorantes convenables pour donner au produit
la coloration que l'on veut.

1), Transformation en pate. — La lélr.anilrocelliilose
étant broyée avec 40 h 45 pour 100 deau, on leu
débarrasse en la pressant en minces galettes, dans
une presse hydraulique. Les galettes sont ensuite
concassées en morceaux trés fins et mouillées avec le
dissolvant composé comme suit :

Acide acétique cristallisable 0 kil. 800
Ether sulfurique a 05“. 20
ACELONE ..ot 20
Acétate d’amyle . . . e tr.
ATCO0 15
Solution d’'Unona selanica fl 10 0/0 8 kil. 200

Les proportions ci-dessus indiquées correspondent
au mouillage de 100 kilogrammes de galettes con-
cassées. Pour préparer ce dissolvant combiné on
opére comme suit :

On fait dissoudre 0 kil. 850 il’Unona selanica dans
7 kilog. 730 d’éther sulfuriqueii 65“ ; pendant 24 heu-
res, on agite de temps en temps ce mélange et I'on
filtre ensuite. L’éther, l'acide acétique et | aeétone
sont mélangés enseml)le, puis aprés avoir agité ce
mélange de temps en temps pendant environ 12 heu-
res, on y ajoute la dissolution d'Unona selanica
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et d'élher sulfurique préparée sép<arénient. Ensuite
on procéde de la maniéere suivante :

Dans un ban, on verse ia totalité de I'acétate
d’'amyle, puis on y ajoute la pulpe pulvérisée ;
on laisse reposer pendant G heures environ et
aprés on malaxe le tout. On ajoute alors la prépa-
ration d'Unona selanica, d'éther sulfurique, d’acide
acétique et d'acétone préalablement faite, puis on
laisse de nouveau en contact pendant 6 heures envi-
ron et I'on malaxe : on termine en versant la totalité
de l'alcool indiqué ci-dessus. Un fait passer le tout
dons un malaxeur et I'on oblient une pale que Ton
laisse au repos pendant au moins 24 heures et dans
un lieu bien chaud.

E. Solidification. — La pate est ensuite découpée et G-

laminée entre deux cylindres chauffés a environ 60« ;
elle prend peu a peu consistance.

Lorsqu'elle a atteint un degré de consistance eou-
veiuible, on refroidit les cylindres du laminoir et on
laisse couler sur la iiate, la substance composée sui-
vante :

1« Acide borique en poids . 50 parties
Ether sulfurique en poids . 10 —
Alcoolat calcique a 75 1L 0

€N POIdS .o 100 —
2® Sulfiucyanurc d'ammonium
eN POIdS oo, 40 —

Cette solution est ainsi préparée : On verse Télher
sur Tacide borique, pour obtenir la réaction d'un
aride fort sur un acide faible, puis on ajoute Talcoo-
lat calcique, on laisse reposer pendant environ
24 heures en agitant de temps eu temps; puis on
filtre (1 kilogramme de ce mélange donne environ
0 kilog. 565 de solution filtrée).

L'ulcoolnt calcique ainsi préparé donne un dérivé
éthoxylé de la télranitroccllulose, qui est Tle la tétra-
nitrooxycellulose. Pour l'addition de sulfocyanure
d’amiiumium on neulraiise les acides, sans influer
sur la qualité de la matiere, tout au contraire.

Apreés Tailjonction de ce mélange, on continue a
laniinerjusqu’a incorporation compléte et intime.On
enléve alors du laminoir le produit plastique laminég,
U I'état de feuilles plus ou moins épaisses et on
enferme ces feuilles dans un récipient liien clos.

Le produit préparé comme il vient d'etre expliqué
n'est autre chose que du celluloid sans camphre et
ininflammable.

obtenues dans une boite a vapeur montée sur presse
hydraulique.

Quand la boite est chargée, on fait monter la pres-
sion et lorsque celle-ci se maintient fixe & 15U atmos-
phéres, on chauffe par la vapeur 1 environ 90“ pi?n-
danl 5 a 6 heures.

On obtient ainsi des plaques parfaitement homo-
genes et sans solation de continuité.

Pendant qu’elles sont encore a Tétat pateux, on
augmente la pression jusqu'a 200 almospheres et en
méme temps on remplace le courant de vapeur par
par un énergique courant d’'eau aussi froide que pos-

sible et pendant plusieui's heures : sous Il'action du
froid la matiére devient trés dure.
Débitage et séchage. — Les blocs ainsi obtenus

sont débités en feuilles que Ton place ensuite dans un
séchoir.

Si Ton veut transformer le produit plastique en
tubes, joncs, baguettes ou filaments, on Tintroduil
sortant du laminoir, dans un appareil a refouler
muni de filieres appropriées.

367.926. — Procélle et appareil pour
traction de

I'ex-
la térébenthine et d’'autre-s
produiti4 du boi«k,

Pai'M. Malcolm McKENZIIT.

L'invention se rapporte a I'extraction de la téré-
benthine et d’autres produits du bois, en le soumet-
tant a l'action d'un bain de résine ou d'une substance
analogue chauffée a une température relativement
élevée.

Jlusqu’a présent on avait I'habitude d’aider la
séparation de la térébenthine du bain par Tintrodue-
tion de vapeurs directement dans le vase ou la cor-
nue dans laquelle le bois est en traitement et en
recueillant et condensant ensuite le ou les produits
volatils qui se dégagent. Mais on a trouvé qu’il était
impossible d’extraire par cette métnode la quantité
maxima de térébenthine ou d'autres produits du
bois, ou de les séparer du bain; ce procédé a aussi
I'inconvénient de nuire h la fibre du bois.

Le but de la présente invention est de créer une
méthode par laquelle, non seulement on puisse
extraire la quantité maxima de térébenthine et d’au-
tres produits du bois mais encore séparer du bain et
recueillir une plus grande quantité de térébenthine,

F.  Compression. — La inaliére ainsi préparée ren-en mome temps que le bois peut étre traité sans

ferme des bulles gazeuses qu'il faut chasser,de fagon
a n'avoir aucun vide entre les molécules de la ma-
tiére. Ce résultat s’obtient en superposant les feuilles

nuire a sa fibre ou a sa texture ou sans amoindrir sa
valeur comme bois de construction, etc., aprés son
traitement.
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Le dessin ci-joint représente, partie en élévation et
partie en coupe, d'une maniere plus ou moins sclié-
inatique, un appareil incorporant lI'invention.

Au dessin, a représente un vase muni de portes
convenables b, b* pour le chargement et le décharge-
ment du bois ; ce vase est muni d’'une bofte 1i feu d'
pour aider U amener le bain a la température vou-
lue. Une sec.ond vase ¢, indépendant du vase a, est
muni du déme e et du col ou serpentin f
alambic ordinaire.

comme un
Ce vase peut aussi étre muni
d’'une boite a feu d pour aider a chauiier la résine,
avant de commencer a la faire circuler. Une commu-
nication est établie par un tuyau g entre la partie
inférieure du vase c et k) vase a. Cette communica-
tion traverse un récbauffeur convenable i au moyen
duquel le bain peut étre réchauffé et amené a la tem-
pérature voulue, au fur et a mesure qu'il passe du
vase c au vase a. La pompe hest intercalée dans le

En se servant de l'appareil représenté pour meltre
le procédé en pratique, le vase a est partiellement
rempli de bois convenablement divisé pour permettre
la pénélraUon du bain dans toute sa masse; levase a
est ensuite complétement rempli de résine ou d'une
substance semblable, Ti une température pouvant
varier de 160 a 19S» C., environ. .Aprés que le bois a
été soumis a l'action de ce bain pendant un laps de
temps convenable,on fait circuler le bain, au moyen
de la pompe et des tuyaux allant du vase a au vase c;
dans ce dernier, le bain est agité et refroidi par un
moyen approprié, tel que de la vapeur.

Siles robinetsy’, y- et y” sont ouverts et les autres
fermés, la résine chaiiO'ée quitte le bac c par le
tuyau y et péndlre dans le vase u par le tuyau iq elle
est renvoyée dans le vase c¢ par le luyau distribu-
teur y\; tandis que, si les robinetsy", et y" sont
ouverts et les autres fennés, la résine ([uitte le bac c
par le luyau g et entre dans le bac a par le tuyau
distributeur k', en retournant au vase c par le tuyau
distributeur k et le branchement y“.

tuyau g, de facon que la circulation entre les deux
vases puisse étre maintenue. Des branchementsy' et
/' munis de robinets g® g' et ¢® communiquent res-
pectivement on haut et au fond du bac ou vase a avec
des tuyaux perforés de distribution k el/r'. Les bran-
chements g' et g- sont de méme reliés au vuse ¢ par
des prolongements et g' respectivement munis de
robinets g“ et y'. L'existence des branchements g' et
g™ du tuyau g, et leurs prolongements ety' et des
clilfférents robinets mentionnés, a pour but d< per-
mettre de renverser le sens du mouvement <le circu-
lation du bain a travers le vase o.

Le vase c est muni dans sa partie, inférieure d'un
tuyau perforé de distribution I, par lequel on peut
admettre un lluide convenable, Tle préférenee de la
vapeur, dans le bain, lorsqu'il se trouve dans le
vase c, dans le but de, faciliter la séparation de la
térébenthine et des autres jiroduits.

Au fur et a mesure (jne la résine est pompée du
bac ¢ ou elle a été agitée et refroidie, elle peut étre
refoulée a travers le récbauffeur i, de sorte que la
température de la portion du bain ipii a été dans le
vase c est rétablie a la température prédélemiinée du
bain dans le vase a, avant d'y entrer. Par consé-
quent, la température du bain dans le vase a peut
étre maintenue uniforme. Ceci est important paren
que si on laisse varier la température de la matiére
constituant le bain, méme de trés peu de degré dans
le vase a, cela peut avoir un eilet trés nuisible sui' le
bois en traitement, parce que la haute lempéraliire
a laquelle est niainlenii le bain renil le bois parlieu-
lieremenl sensible aux changeineuls de'température
et une varhilion légére seulement est souvent siifli-
santé pour Jiuire et, dans quelque cas, détruire Iu
Icxlure et la qualité du bois cl pour le rend impropre
a un usage ultérieur.

En outre, les chaiigeinenls de température obli-
gent le bois U alternalivement se dilater et se con-
tracter, ce qui géne lI'cxtraclion de la térébenlbinc et
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des antres produits que contient le bois ; ces chan-
gements de température, s'ils sont considérables,
non seulement génent, mais encore quelquefois
empéchent toute extraction quelconque ultérieure du
bois- Il est également possible de maintenir latem-
péruliire dans le vase a a un degré supérieur que
cela ne serait possible ai I'on admettait directement
de la vapeur ou un autre fluide dans le vase a; celte
température plus élevée, dans bien des cas, augmente
I'extraction des produits que I'on cherche a retirer
du bois. La vapeur ou autre fluide réfrigérant ([ui
est envoyé au fond du vase e par le tuyau I, non seu-
lement détermine une violente agitation de la partie
du bain contenu dans ce vase, mais produit aussi un
abaissement brusque de sa température, abaissement
qu jsouvent atteint 15 ou 20». Cette agitation du
bain, en combinaison avec lI'abaissement brusque et
considérable de la température, détermine le dégage-
ment des produits volatils contenus dans la résine ;
ces produits sont ensuite recueillis et condensés de la
maniere ordinaire bien connue. Une partie du bain
est ainsi constamment renouvelée ou régénérée par
renléveinenl de ces produits volatils, ce qui la rend
plus active pour l'extraction de nouveaux produits
du bois; le méme bain sert ainsi indéfiniment et le
procédé est continu.

Par le procédénécrit, la température de la portion
du bain, en contact avec le bois, peut étre maintenue
ou ” peu prés a la température critique ou de des-
truction de la substance du bain, ce qui est impossi-
ble lorsque delavapeur estintroduite indirectemeiil.
Il est évident que diverses autres substances que la
résine peuvent étre employées comme matiére poul-
ie bain, par exemple de I'huile de résine et diverses
outres huiles et hydrocarbures; le procédé n’est pas
limité il remploi de la résine comme bain. Si lI'on a
spécialement mentionné la résine, cela lient ace que,
quelle que soit la substance autre que I'on emploie-
rait pour le bain, il est évident que I'exudation con-
stante de résine du bois convertirait vite en bain de
résine le bain originalement employé.

368.755. — Pcrfectionnenu-ntis apportas a
la fahrifatioii iiiilustrielle de» «avons
de zinc.

Par Nobi. LEGESNE

La présente invention a pour objet la fabrication
industrielle des savons de zinc par les acides gras
libres et leur application pratique ~ I'industrie de la
peinture et industries connexes.

Le procédé a pour but de remédier a I'absence de
réaction de I'huile sur les éléments constitutifs de
I'oxyde de zinc et de provoquer la formation d’un
savon de zinc (en l'espece oléate d’oxyde de zinc) au
moment du broyage ii I'huile de I'oxyde de zinc des-
tiné il lu peinture.

L'oxyde de zinc, qu'il soit obtenu par traitement
direct des minerais ou par combustion du métal,
qu’il soit humide ou sec, ne foriiiejamais avec I’ huile
de broyage le savon de zinc indispensable a I’homo-
généité et stabilité de la pi\te, comme cela se produit
dans le broyage a I'huile de la céruse.

L'huile se sépare de l'oxyde de zinc par densité
et monte h la surface penda-ntque I'oxyde se tasseau
fond des récipients, malgré la quantité aussi réduite
que possible de I'huile employée au broyage.

L'oxyde de zinc obtenu par traitementdirect des
minerais a souvent un inconvénient qui lui est pro-
pre et qui parait provenir d'un trop grand exces
de calcination inhérent ii sa fabrication ; cet oxyde
forme avec I'huile une pitte peu homogene et glai-
reuse.

Le procédé faisant I'ulijet de I'invention supprime
complétement tous ces inconvénients et augmente
d’une maniére trés appréciable le pouvoir couvrant
des peintures a base d’oxyde de zinc.

En outre, il permet I'emploi de'l’builede lin dans
les grands travaux en remplacement partiel ou total
de I'huile de pavot, le savon de zinc contribuant a
blancliir I'huile de lin.

11 permet égalementle broyage ~ I'huile des oxydes
de zinc humides immédiatement apres I'égouttage
et le pressage, lorsqu’ils ont été lavés, ou bien,
comme c'est le cas pour les oxydes obtenus par le
traitement direct des franldinites, lorsqu’ils sont
mouillés par la condensation des vapeurs d'eau ou
précipités par l'eau pulvérisée, laquelle a le double
avantage de laver l'oxyde et d'éliminer les petites
guantités d'aeidc sulfurique produit.

La formation du savon de zinc au sein méme de
la masse, au moment du broyage a I'huile, donne a
la piUe de cet oxyde toutes les qualités recherchées
dans la céruse.

Le lilhopone broyé a I'huile voit disparaitre ses
deux principaux inconvénients :

Le sulfatede baryte ne se sépare pas du sulfure de
zinc et de I'huile pour former au fond des récipients
une masse compacte souvent difficile a remoéler au
moment de I'emploi.

De plus, au moment de Il'application contre es
surfaces verticales, le sulfate de baryte ne se sépare
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ni du sulfure de zinc ni des huiles et essences qui lui
scrveol de véhicule.

La coulure ou glissement du sulfate de baryte ne
peut plus ainsi se produire.

Cette formation de savon de zinc appliquée au
lithopone lui donne des qualités nouvelles assez
importantes pour en faire une peinture de trés
bonne qualité.

Les matiéres employées ordinairement en pein-
ture, telles que les colcothar, ocres, miniuins, com-
posés sans plomb, etc., acquiérent, du fait d'une
adjonction d’oxyde de zinc au moment du broyage a
I’huile pour réaliser la formalion du savon de zinc,
des avantages et des qualités trées importantes dont
la principale est que les matieres employées, quoique
d’une densité bien supérieure ii I'huile ne s’en sépa-
rent pas et conservent I’homogénéité qu’elles ont
acquise par le broyage.

Le matériel de ))royage actuellement employé dans
les fabriques d’oxyde de zinc ou de lithopone en plUe
est représenté par des malaxeurs et des broyeurs h
cylindres.

Le mome matériel peut étre utilisé avec la sim-
ple adjonction d'une évueuation d'eau d'égouttage.

Pour arriver aux résultats indiqués, on a recher-
ché et analysé les réactions qui se produisent par le
mélange de I'huile et de la céruse.

On a constaté que si le carbonate de plomb a I'état
neutre ne saponifie pas I'huile, a I'état de carbonate
de plomb basique hydraté, cette combinaison a lieu
spontanément.

Dans la moyenne des eéruscs essayées, l'eau com-
binée était d’environ 2,40 p. 100 ; elle a paru agir
de la maniére suivante ;

Le carbonate de plomb basique hydraté mis en
contact avec I'huile, abandonne, il I'état naissant,
une partie de son acide carbonique et met en liberté
(le 'oxyde de plomb hydraté. Celui-ci dégage suffi-
samment de chaleur a cet instant pour séparer une
partie de I’acide oléique de I'huileetse combineravec
sous forme de savon de plomb. Son eau d’'hydrata-
tion constitue I'élément indispensable a la réalisation
simultanée de la dissociation et de la combinaison.
Ce qui précise ce fait, c’est que la séparation de
l'acide oléique et sa combinaison avec I'oxyde de
plomb est proportionnée ii la (quantité d’eau d'hydra-
tation.

L'oxyde de plomb de la formule Pb’0‘, dont il n'y
apas lieu de s’occuper ici, agit sur I'huile d'une
maniére toute duTérenle.

1l fallait donc réaliser avec I'oxyde de zinc anhy-

dre du commerce ces différentes phases de la forma-
tion (lu savon de plomb d’'une maniéere industrielle
et économique ; les résultats certains obtenus justi-
fient le bien fondé des déductions faites.

La méthode la plus pratique consiste a utiliser
I'oxyde de zinc tel qu’il sort des usines au lieu de
chercher a introduire du carbonate de zinc basique
hydraté dans I'oxydedezine du commerce, cequielt
été un bouleversement de la fabrication courante ; il
est préférable de mélanger al'huile de I'acide oléique
fait séparément et donner a I'oxyde de zinc l'eau qui
lui fait défaut pour se combiner avec l'acide oléique
ainsi introduit artificiellement.

Préalablement, ce iirocédé a été essayé sur de
I'oxyde de plomb anhydre lequel ne se séparait et ne
se combinait avec I'acide oléique eonlenu naturelle-
ment dans I'huile que par le chauffage en présence
de l'eau.

Avec l'acide gras ajouté a de lhuile, on obtient
a froid l'oléale de plomb tel
céruse.

Le méme résultat se produit a fr(3id avec I'oxyde
de zinc anhydre, humidifié et mélangé a de I'huile a
laquelle on a ajouté préalablement de I'acide oléique
libre.

Voici, expliquée aussi clairement que possible, la
maniére d'appliquer industriellement le procédé :

qu’il existe dans la

Exemple de pale normale destinée a remplucei

la céruse a l'extérieur,

Pour obtenir 100 kilogrammes de blanc de zinc en
pete avec formalion de savon de zinc, verser dans le
malaxeur :

1" 80 kilogrammes d'oxyde de zinc ;

2" 2 kilogrammes d’eau ordinaire (2,50 p. 100 du
poids de lI'oxyde).

(11 n'y aura aucun inconvénient ji employer du
blanc de zinc trés humide, I'eau s’en séparera d’eile-
inémc, mais il faut une quantité d’eau minimum
équivalent au poids de I'acide oléique employé).

Faire tourner le malaxeur pour humidifier aussi
également que possible tout I'oxyde mis en ceuvre.

Lorsque c’est possible, il est avantageux de laisser
I'eau pénétrer I'oxyde dans toutes ses parties par
un repos de vingt-quatre heures avant d incorporer
I'huile.

3° Incorporer au blanc de zinc dans le malaxeur .

18 kilogrammes d'huile a laquelle on a ajouté ;

2 kilogrammes d’acide oléique Iresblanc etautant
que possible fraichement fait.

La malaxage incorpore rapidement I'huile ; I'eau
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<Juc se forme le savon de zinc.
l.a inUe ferme ainsi oldeoue est portée aux
I'eau finit de se séparer en goulL-

leleltes, exactement comme dans le liroyagedela

l.royeuses ou

cériise.

Aprés lieux on trois repasses, selon le genre de
liroyeuses employées, la pute devenue plus fluide est
terminée.

Elle contieiU a ec moment une ipiantité de savon
de zinc équivalant n la fiuantité d'acide oléiquo
niiployé, mais ttule I'huile a subi un commence-
ment de réaction qui l'a profondément moilifide ;
celle réaction coiiliuiie pendant deux ou trois
jours.

Aussi, il est préférable de laisser un intervalle d au
moins vingt-quatre beui'cs entre le malaxage et le
jjroyagc.

Les proportions d'neide oléique peuvent varier
depuis 0,2& p. 100. Lorsqu'il s'agit simplement d'em-
pocher l'iniile de remonter, jusqu'a 10 p. 100 et au-
dessus du ]J)uids de l'oxyde mis en ceuvre, lorsqu’ou
a besoin do faire une peinture de trés grande résis-
tances aux intempéries, telles que celles qui sont
employées sur les navires.

Voici deux autres exemples :

1* Pour 100 kilogrammes de blanc en péale, on
malaxe et on broie :

82 kilogrammes d'oxyde de zinc buiuidifié par i

0 kilugr 200 grammes d’eau, avec environ :

18 kilogrammes d'huile a laquelle on a ajouté :

0 kilogr. 250 grammes d'acide oléique.

Le résultat ohlenu sera une pate mate de laquelle
I'tuiile ne se séparera jamais ultéricuremenl, comme
cela se produit dans les hiancs broyés a lhuile par
le procédé usuel.

(lelle petite quantité de savon de zinc ne donne pas
de hrillant ala pate, mai.s elle suffit pour empécher
la séparation de I'huile. Cette pale est destinée a
remplacer celle qui est livrée actuellement dans les
fahrupies de blanc de zinc et qui a l'inconvénient de
laisser I'’huile remonter.

2“ Pour 100 kilogrammes de blanc en péale, on
malaxe eton broie :

(iti kilogrammes d'oxyde de zinc humidifié par ;

Hkilogr. 300 grammes d’eau, avec environ

30 kilogrammes d'huile a laquelle on a ajouté :

3 kilogr. 300 grammes d'acide oléique.

Le résultat sera une pate ferme, brillaule, tres
siccative aprés quelques jours de reposet de laquelle
aucune parcelle d’'Imile ne se séparera malgré le

tanliéiiie considérable qui enlre dans cette composi-
tion.

Ce deuxieme exemple est plulut démonstratif que
pratique.

Les résultats sont parfaits lorsque I'acide oléique
est versé dans I'huile quelques jours avant I'emploi
et le tout exposé dans des cuves plates a la lumiére
du jour ou du .soleil tamisé par des verres dépolis ou
un vélum.

D'autre part, si I'huile crue est remplacée par de
riniile cuite, d’aprés les procédés holluudais, la pate
acquiert des qualités de résistance qui n'ont jamai.s
été atteinte par la céruse.

Le lithopone se traite piir ce procédé de la méme
fa™on que I'oxyde de zinc.

Les7 a 8 p. 100 d'oxyde de zinc libre contenus
dans le lithopone normal suffisent presque toujours
il assurer la formation du savon de zinc ; toutefois,
U est toujours possibled'ajouleruii tantieme d'oxyde
de zinc humide, si I'0léate ne se formait pas rapide-
ment.

Un autre avantage important du procédé est que
les blancsdezinc, lithoponeen péte et toutes les cou-
leurs en pate contenant du savon de zinc, peuvent
se conserver indéfiniment & I'étal frais, exactement
comme la céruse, en les couvrant simplement avec
de I'eau.

368.777. — Procédé pour réduire
lu catéchine en acide cachoutannique.

lar Ludwiu SENSBUUG

La présente invention a pour objet un procédé
pour réduire la catéchine en acide cachoutannique,
dans des conditions déterminées qui procurent plu-
sieurs avantages techniques importants.

Le cachou renferme dela catéchine de composition
variée, et de l'acide cachoutannique. La matiere tan-
nante réellement efficace du cachou est constituée
par l'acide cachoutannique, que l'on obtient avec
deux molécules de catéchine, par déshydratation.
Four réduire en acide cachoutannique, la catéchine
que contient le cachou, et pour augmenter ainsi les
principes actifs de ce produit, il faut la porter a une
température de 150 a 160». L'acide caehoulacmique
est le inonoanhydrido de la catéchine et a pour for-
mule ; L A la température de 170 a 180®, ce
monoanhydride perd de nouveau de |'eau et se trans-
forme en un autre corps qui ne possede plus les pré-
cieuses qualités de l'acide cachoutannique. Si I'on
<-havilie du cachou ou de la catéchine seuls, il est tres
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difficile de maintenir la température néceesaire a la
formation de l'acide cachoutannique ; comme il aété
mentionné ci-dessus, une légére surchauffe produit
d'autres transformations de I'acide cachoutannique.
La matiere réagissante peut étre maintenue a une
température strictement constante si I'on chauffe le
cachou ou la catéchine, non pas seuls mais mélangés
avec une matiere résineuse fondue (colophane, mas-
tic, résine de Bourgogne ou autres produits analo-
gues). De cette fagon, on peut facilement réduire in
catéchine en acide cachoutannique, sans l'exposer fi
lies altérations pouvant résulter d’'une surchauffe
locale. 1'u premier résultat de ce procédé est que
I'acide cachoutannique est soustrait a Taclion oxy-
dante de Tair, par la matiere résineuse, el qu’il ne
peut pas se colorer aussi fortement en hrun que si
on l'avait soumis seul h [I'action de la chaleur ; un
autre résultat est que lI'acide cachoutannique, aussi-
tot formé, est absorbé a I'état finement divisé par la
résine.

Ces deux résultats présentent un avantage tout
particulier, parce que le mélange inlime de résine
et d'acide cachoutannique est destiné a étre employé
comme péle a macher.

L'avantage du procédé réside, en premier lieu,
dans le fait que la température qui est nécessaire
ala transformation de la catéchine en acide cachou-
tannique et qui, ainsi qu’il a été ci-dessus, est com-
prise dans des
plus exactement observée dans la masse résineuse
fondue que quand on chauffe la catéchine seule. On
obtient donc, par ce procédé, un rendement en
acide cachoutannique notablement plus élevé et
lilus régulier. De plus, I'acide cachoutannique qui
se forme, est protégé contre

limites trés restreintes, peut étre

I'action oxydante de
I'air par la présence de la résine, de sorte qu’il ne
peut pas prendre la coloration sombre, inévitable
avec le cliaiilfage a I'air. La couleur brune et le pou-
voir colorantqucpossédenlles préparaiionsau cachou
ontempéché jusqu’a présent la généralisation deleur
emploi comme moyens pour corriger le mauvais
goOtou les mauvaises odeurs dela bouche ; ordinai-
rement les fumeurs qui utilisent ces préparations,
notamment sous forme de pastilles, préférent au
bout d’un certain temps d’'usage s'en passer, plutdt
"Jue d'avoir des dents noires. Enfin, l'iveide cachou-
tannkpie obtenu par ce procédé est absorbé a I'état
naissant, c'est-a-dire finement divisé, par la masse
nisineuse qui I'entoure ; il se forme donc un mélange
intime de ces ihatiéres, de sorte que lorsqu’on mache
le produit, la substance active est dissoute et extraite

progressivement et continuellement do la matiére
isooloblp.

.368.7B8. — (le la cellulose a
d'acides de la séele gi*a.ss(> et leur pro-

lia»se

cédé de falipication,
AGIIEN-GESELLSCHAPT FUU AMEIN-FAItUIKATION.

Pour l'acétylation ou I'éthérification dela cellulose
brute, on s’est servi jusqu’a présent de I'anhydride
acétique en combinaison avec l'acide sulfurique con-
centré ou I'anhydride sulfurique ou en combinaison
avec des acides phcnol-el naphtol-sulfoniques. D’'au-
tre part, on aopéré avec le chlorure d'acétyle ou un
autre chlorure d’acide en présence de pyridine. Tous
ces procédés présentent le grand inconvénient qu’on
est obligé de prendre des mesures spéciales, comme,
par exemple, opérer a des températures trés basses,
pour éviter une action d'un acide minéral ou d'un
acide aussi forlque celui-ci surla cellulose,celte action
ayant pour conséquence d'hydroliser la cellulose.

Or, le procédé qui fait I'objet de la présente inven-
tion permet de transformer la cellulose en dérivés
éthériflés sans qu'il soitnécessaire d'ajouter un acide
minéral ou sans qu'il se forme un tel acide pendant
la réaction ; ce procédé nouveau est basé sur cette
constatation que lI'on peut effectuer I'éthérificaliou
par l'action de lI'acide mono-, ou di-, ou trichloracé-
tique ou d’'un homologue de ces acides en combinai-
son avec l'anhydride acétique ou avec i'anhydi'ide
d'un autre acide de la série grasse. Cet anhydride
peut étre employé a I'état pur ou dilué avec un
agent approprié, comme, par exemple, I'éther acéti-
que. Ce nouveau procédé posséde aussi ce grand
avantage, que l'on peut opérer a chaud ; c’est ainsi
que I'on peut notiil)lement diminuer la riiirée de ia
réaction etobtenir néanmoins une homogénéité par-
faitede la masse de lu réaction. En outre, les éthers

.de la cellulose, produits d'aprés ce nouveau procédé,

sc distinguent par unesolidité extraordinaire des fils,
pellicules ou tissus obtenus au moyen des nouveaux
produits.

Les exemples suivants feront clairement com-
prendre I'invention.

1. 3 parties de cellulose sont imprégnées avec une
solution mixte de 8 parties d'acide monochloracéli-
que et de 16 partiesd’anhydride acéltque;on chauffe
ensuite la masse au bain-marie a une température
de 50 a 55“ en agitant soigneusement. Aprés une
heure environ,
épaisse et opaque qui, la réaction se poursuivant, se

la cellulose s’amollit en une masse
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clarifle de plus en plus. La réaction est finie lorsqu’il
s'est formé une solution épaisse, parfaitement claire
et peu colorée, ce qui est le cas apres six heures en-
viron. On fait alors couler la masse encore chaude,
par exemple au moyen d’'unentonnoir, dans de l'eau
chauffée a environ 70" eton obtient ainsi un mince
fil blanc et opaque qui peut étre lavé a I'eau chaude
et séché.

H. Comme cela a été mentionné plus haut, on peut

aussi ajouter ii la masse de la réaction un troisiéme
sibme agent approprié, comme, par exemple, l'acide
acétique glacial ou I'éther acétique, Dans ce cas, la
quantité de I'anhydride acétique peut étre convena-
blement diminuée.

On prépare, par exemple, un mélange de 8 parties
d'acide monochloracétique avec 10 parties d anhy-
dride acétique et 6 parties d'acide acétique glacial ;
avec ce mélange, on impréegne 3 parties de cellulose.
On opére ensuite comme cela estdit dans I'exemple I.

On peut encore préparer un mélange de 8 parties
d’acLde monochloracétique avec 14 parties d anhy-
dride acétique et 2 parties d'éther acétique. Cette
masse sert a imprégner 2 1/2 parties de cellulose ;
on chauffe ensuite nu bain-marie jusqu’'il ccque I'acé-
tylation soit complete ; on opere enfin également
dans les conditions indiquées dans I'exemple 1.

I1l1. 1 partie de cellulose est introduite dans une
solution composée de 9 parties d'acide trichloracéti-
que et de 3 parties d’anhydride acétique ; la masse
est ensuite chauffée au bain-marie a 80“ C. Aprés une
demi-heure environ, la masse s'est déja amollie, de
sorte qu’'on peut l'agiter facilement. Au bout d envi-
ron 4 heure.s, il s'est formé une solution elnire et bien
homogéne que I'on laisse couler dans de I'eau chaude
comme décrit dans I'exemple I.

IV. Avec un mélange de 8 parties d'acide mono
chlorucétique et de 8 parties d’anhydride propioni-
que, on imprégne 2,5 parties de cellulose ; la masse
est ensuite chauffée au bain-umrie a une température
de 50 1i 52% jusqu'a ce qu’elle soit devenue bien
claire et homogéne. On la verse alors dans de I'eau
(de préférence de l'eau chaude), et I'éthcr propioni-
que dela cellulose se sépare en flocons blancs, que
I'on lave a I'eau et fait sécher. Ce nouvel éther de la
cellulose se dissout dans les dissolvants normaux em-
ployés pour l'acétylcellulose ; il est aussi soluble
dans I'éther acétique, dans la benzéne, le xyléne et
le méthyl-éthyl-carbonyle. li est de méme soluble
dans l'alcool chaud ; une telle solution en refroidis-
sant se fige cependant en une masse gélatineuse.

V. 60 parties de cellulose sont imprégnées d’'un

mélange de 420 parties d’acide monochloracétique ;
avec 300 parties d’anhydride butyrique ; on chauffe
ensuite au bain-marie a une température de 50a 52*.
Aprés trois quarts d’heure environ, la masse s'est
amollie et se clarifie alors de plus en plus ; au bout
d’environ 3 heures, il s’est formé une solution claire,
que l'on fait couler dans I'eau, pour séparer ainsi le
produit de la réaction qui doit étre lavé a l'eau et
séché. Les dissolvants, cités dans I'exemple précé-
dent pour la propLonyl-cellulose sont aussi aptes h
dissoudre I'éther butyrique de la cellulose.

11 est évident que la présente invention n’est limi-
tée ni aux exemples précédents ni aux quantités des
ino-rédieiils ou les autres conditions spéciales don-
nées dans ces exemples. C'est ainsi notamment que
11durée du chauffage doit varier selon la nature des
ingrédients employés dans chaque cas et selon leurs
proportions ; il en est de méme pour la température
de la réaction.

Pour opérer la séparation d’'un éther de la cellulose
comme ceux obtenus d’aprés les exemples précé-
dents, on peut aussi verser la masse épaisse de la
réaction dans de I'alcool dilué i l'eau et a 1étatfroid.
au lieu de Tenu comme dans les exemples précé-
dents ;on obtient ainsi un til incolore pellucide et
d’un lustre soyeux, que I'on doit laver a l'eau et faire
sécher. Ce mode opératoire convient de préférence
pour les exemples 1 a lil et fournit un fil qui se dis-
sout tres bien etest totalement incolore dans le chlo-
roforme, I'épichlorhydrine, le tétr,achlorure d’acéty-
lene et dans les autres dissolvants
généralement pour la cellulasc acétylée.

employés

368.122, — Procéde de Isinuage auclirome,
LEDERFABIUK. IIIIISEHBERJ.

Le procédé de tannage au chrume, objet de la pré-
sente invention, est basé sur I'’emploi de pyrophos-
phate double de chrume et de sodium.

Dans le procédé de tannage au chrome a deux
bains, actuellement connu, il est nécessaire de recou-
rir a I'emploi d’acides libres. Les propriétés du cuii
peuvent en souffrir, le cnir devenant, par exemple,
cassant. Par contre dans le procédé a un seul bain,
on est exposé, lors de remploi de liijuides fortement
basiques, ace danger que, lors du traitement a leaUi
une partie de l'iiydrate d’oxyde de chrume se préci-
pite, ce qui diminue l'action.

Les inconvénients indiqués sont évités grace au
procédé actuel. On a constaté, en effet, que le pyro’
phosphate double de ohruine et de soude est décoiu-
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posé par la peau de telle sorte qu’il se produit bien
im tannage niaisqii'l n'y apaa formation d’acide ou
d’aleali.

Le procédé peut étre réalisé en préparant, au préa-
lable, une solution de pyrophosphate de chrdine et
de soude. Ceci peut étreobtenu de la fagcon suivante :

On mélange une solution de lukilogr. d'alun de
clirome dans 20 litres d'eau avec une solution de
13 kilogr. 4 de pyro[ihosphnte de soude dans 14 Ki-
logr. 5 d'eau.

La solution est utilisée de la fagon connue pour le
tannage. Le mode d’emploi dépend du genre decuir
désiré.

La concentration de la solution de pyrophosphate
de chrome et de soucie dépend de la qualité de la
peau, du genre de cuir désiré et de la rapidité d’exé-
cution désirée. Si I'on veut obtenir un cuir léger on
peut employer des concentrations plus fortes que
pour des peaux plus épaisses pour lescpielles se pré-
sente le danger d'un tannage excessif. Si I'on veut
raccourcir le procédé on peut employer des solutions
plus concentrées que lorsqu'on veut lanner plus
longtemps. En général des concentrations de 10-30’
Baumé ont donné de bons résultats mais I'on peut
cependant employer également des concentrations
plus élevées ou plus faibles. Une concentration de
20“Baumé a donné de bons résultats pour un cuir
d’épaisseur moyenne.

Le procédé peut étre réalisé, par exemple, de la
facon suivante :

100 kilogr. de peaux d’'un poids moyen sont pla-
cés dans i.000 litres d'une solution de pyrophosphate
sodique de chrboinc a 20“ Baumé et y sont laissés
pendant trois jours de la maniére connue. On peut
cependant terminer l'opération eu un temps plus
court .selon les qualités que I'on attend du cuir.

On peut également utiliser une combinaison du
procédé de tannage au chréme avec d'autres procé-
dés de tannage ; on peut, par exemple, effectuer un
premier tannage avec du pyrophosphate sodique de
chréme et un second tannage avec des jusées ou
d’autres liijuidea tannnnis d’oi’'igine végétale ou miné-
l'ale ou invcj'seiiient. Le recours k uii premier ou a
un second tannage dépend de la qualité désirée du
cuir. De méme la réalisation de ce premier ou de ce
second tannage e.st celle déjii connue. On utilise les
cuves de teinture, les fosses ou les tonneaux de la
facon ordinaire. Le choix de la matiére végétale lao-
naiUe dépend également des qualités exigées du cuir.
Un peut employer des extraits tannants ou encore les
jnsées ordinaires.

L'alun de chréme peut étre remplacé par d'autres
sels de chréme inorganigues ou organiques. On peut
ajouter au liquide h base de chréme, du carbonate
alcalin ou de l'alcali caustique afin d'augmenter le
pouvoir de gonflement.

On a également constaté que le procédé peut étre
réalisé sans recourir a du pyrophosphate sodique de
chréme préparé d’avance mais en laissantse former
celui-ci pendant l'opération de tannage. C’est ain.si,
par exemple, qu’on peut placer la peau d'abord dans
une solution de pyrophosphate de soude et ensuite
dans une solution d'un sel de chréme, par exemple,
d'alun de chréme.

Le procédé peut étre réalisé, par exemple, de la
maniere suivante :

On place d’'abord la peau dans une solution do
400 grammes de pyroidiosphate de soude dans
8 litres d’eau. Apres que le liquide a été absorbé par
la peau on place celle-ci dans une solulinii de
300 grammes d’alun de chréme dans 8 litres d’eau.
Les concentrations des solutions peuvent varier et les
conditions de variation sont les mémes que lorsque
le procédé est réalisé avec emploi de pyrophosj)hale
sodique de chréme préparé d'avance.

On peut également ajouter au bain des sels neu-
tres tels que le chlorure de sodium, le carbonate de
calcium, l'acétate de sodium, afin de favoriser la
souplesse et I'élasticité du cuir. Ces additions peu-
vent se faire soit au bain préparé, soit k I'un des élé-
ments avant le mélange avec l'autre. Ces additions
peuvent étre employées soit sous forme de solulion.
soit en suspension.

368.301. — Litupoiii”™ iiiweiisiibl« a I*s»etioi»
«le la lumieéere.

Par M. WILnEUM OSTWALD.

Le mélange de sulfate de baryum et de sulfure de
zinc, connu sous le nom de litopone, et employé
comme couleur blanche posséde, comiiie on sait,
cette propriété non désirable de se colorer en gris
dans certaines circonstances, lorsqu’il est exposé a la
luniidre. Ce mélange n’acquiert cette sen.sibilité a la
lumiére qu'aprés avoir été calciné et humecté, opé-
rations auxquelles le produit brut doit étre soumis
pour acquérir les propi'iétés nécessaires au |>oint de
vue du blanc et de son pouvoir couvrant.

On n’a pas pu encore établir la nature des modifi-
cations produites par la calcination et qui ont pour
résultat cette sensibilité k la lumiére. La présente
invention est la conséquence de cette constatation
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que les couches superficielles des fragments calcinés
sont piirliculiérenient sensibles ala lumiere, ce qui a
permis (le supposer qu’il s'agiraitd un produit d ox\ -
dation. Toujours est-il que le nouveau procédé sup-
prime complétement la sensibilité a la lumiére.

OneiTectue le chaulTage du mélange brut de sul-
fate de baryum et de sulfure de zinc; de facon a évi-
ter aillant que possible une action de l'oxygéne de
I'air & ce moment, ainsi que lors de rintroduclion du
mélange cbaulfé dans l'eau.

Ceci est réalisé, par exemple, en eiTectuant le
diiuiitage dans des récipients fermés, munis uniijue-
mont d’'une sortie pour les gaz et les vajjcursqui
s'échappent, ces réidpients étant remplis autant que
possible afin d’éviter la présence de l'air. On peut
également effectuer le chauifage avec aspiration de
I'air et des vapeurs produites. En outre, on peut faire
passer dans les moulles, dans lequel le mélange est
chaiilié, un gaz exempt d'oxygéne, par exemple, le
bioxvde (le carlione, du gaz d’i‘clairage, du gaz de
générateur, dos gaz perdus provenant des procédés
quelc-onqucs do coml)Ustion ou d’autres gaz analo-
gues, de l'azote, etc. On peut également ajouter une
substance dégageant de l'acide carboni(iue ou un
autre gaz analogue sous l'action de la chaleur, ouun
mélange semblable, afin de provoquer le dégage-
ment (lu gaz indilférent et exclure ainsi la présence
de l'air. L'eau employée pour I'lhumectation peut étre
bouillie ; de plus, on peut également introduire un
gaz indilférent pendant I'humectation.

Au lieu (les moufles, on peut employer des appa-
reils tubulaires pour fonctionnement continu, chauf-
fés derexléricur. tandis qu'a I'intérieur de ces appa-
reils le mélange est lentomonl déplacé en avant sous
I'action do la pe.santeur ou a l'aide d'appareils méca-
niques de transport. Les appareils sont munis de
dispositifs pour I'amenée des gaz indiqués exempts
('oxygene (c’est-a-dire ne contenant pas d'oxygéne
libre) et I'air est exclu de la masse chauftée, lors de
rintroduclion dans i'eau en vue de I'humeclalion.au
moyen d'une embouchure a fermeture hydraulique.

3fi.7IH. — Ppocéilé »lp frtbricatioii Tle mas
ses plastiques de easi”ine,
Par M. Jutius KATIIE.

La faliricatiun de masses plastiques de caséine du
commerce rencontre, d'aprés le brevet allemand
W 147.99i du 19 février 1901, I'inconvénient que la
plasticité (le la caséine ne peut s'obtenir, ni en I'hu-
medaul, nien employant une forte pression et de la

chaleur, et ledit brevet se rapporte aun procédé basé
sur I'emploi de faibles quanlilés d’acides.

Or, la présente invention consiste en ce qu’oii
supprime entieremeut l'addition de nimporte quel
produit chiiniqueet que I'on obtient une masse beau-
coup plus plastique si on chauffe la caséine simple-
ment avec de l'eau, les températures élevées produi-
sant une dénaturation de la caséine. La quantité
d’eau que lacaséine absorbe alors varie un peu selon
le degré de pureté de la caséine, mais elle est indé-
Dcndanle de la riuantité d’eau employ(“e an chautfage.
Quand on prend, par exemple, une partie de caséine
et qu’'on la chauffe avec dix parties d’eau, on obtient
la méme masse jilasliqgue, comme par exemple avec
la proportion d’'une partie de caséine et de deux jiar-
ties d'eau. La caséine, jusque-la granuleuse, se coa-
gule toujours en une masse bien cohérente semblable
au caoutchouc dont on peut enlever toute leau (jui
n'est pas chimiquement liée, mais mécaniquement
addilionnée. Finalement, il reste une masse molle el
uniforme qui, comprimée en cet état, donne, apreés le
refroidissement, des objets assez durs qui ne deman-
dent que quelques jours de séchage. Four augmen-
ter I'imperméalulitéal’eau, on traite les olijets com-
primés ou moulés utilement parraldéhyde formi-
quo.

()n peut au.ssi obtenir le méme résultat techniijue
si, au lieu de chaufier la caséine avec un exces
d’eau, on nVmploie de suite que la quantité deau
nécessaire pour rendre plastique la caséine, qu on
traite dans des pétrins mécaniques chauffés, ou si on
traite la caséine a la vapeur d’'eau avec ou sans le
concours du vide.

De méme qu'aux autres proc(5dés connus pour la
fabrication de masses plastiques de caséine, on peut
ici aussi ajouter a la masse de.s matiéres inertes de
toute nnture, telles que kaolin, craie, mica, amiaole,
magnésie, amidon, de méme on peut y ajouter des
matiéres colorantes, ainsi que do la glycérine, de®
alcools, etc., pour faire varier a volonté I'aspect,
I’élasticité, ladureté, la résistance, etc., des produits.

3G8.71-1. — PpocéiU? lie «lénatupatlon et de
earimrntion combinée« do l'alcool

ParM. ANiniME-jAceuES DCRUPT.

La précédente invention a pour objet un proc”é
de dénaturation et de carburation combinées de lal-

Ciiol. ., 1
Ledit procéih; comporte I'addition a I'alcool a

94/95° par le moyen de la distillation :
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I® Ul 2 0/0 environ d'un frnclionnement d’<alcool
iiiétliyliciue dont le point cl’é))ullition se rapproehera
le plus (le celui de I'alcool éthylique ; *

2“ De 30 0/0 environ d’hydrocarbures les plus di-
vers extraits parmi ceux cpii, dans les goudrons, les
Jiiiiles de houille et les pétroles dedillérentes sortes,
s'‘assimilent le mieux a Talcoo! par leur nature, leur
point d’ébullition ; de leur afiinité.

Mais ce (jui caractérise celte invention c'est la sé-
paration des éléments trop volatils ainsi ([ue des clé-
ments séparables par le froid contenus dans le
mélange des alcools méthyliques et éthyliques unis
aux hydrocarbures multiples.

Celte opération a pour but de constituer un alcool
dénaturant eHicace etcarburé @ 200/0. Un le dénom-
mera ; alcool A, produit homogéne, a point d’éclair
élevé, iiicongelable, sans émanations malsaines,
n'encrassant ni ue corrodant, trés éclairant, apte, en
outre, par sa composition et ses propriétés, a conve-
nir ii beaucoup d’emplois que l'on fait de I'alcool
dans l'industrie, tels que les vernis, les aiUisepli-
ques, les désinfectants et d'autres pour lesquels le
méthyléne seul est proscrit ou nuisible.

Un autre' point important de la présente invention,
c'est I'utilisalion des hydrocarbures éliminés qui se-
ront employés surtout les uns a la force motrice, les
autres au cbauilage. Dans I'ensemble, les opérations
a effectuer sont les suivantes :

L’on prend centpartiesdudit alcool (préalablement
I'nargé de 2 /0 d'alcool méthylique et de 30 0/0
d'hydrocarlmres extraits par distillation d’'un mé-
lange de goudrons, de pétrole, d’huiles de houille, le
tout en proportions variables d’'aprés la composition
originaire des matieres premieres.

L'on distille jusqu'a 06/70“ pour obtenir la sépa-
ration de douze pour cent qui comprennent les prin-
cipes volatils de Tabmol méthylique. de I'alcool éthy-
liqgue et des hydrocarbures.

Restent 88 parties dont on séparcS parties par re-
froidissement il moins de 10/12®. L’'on a inainteiiaat
80 parties, c'est I'alcool A dont il est parlé ci-dessus
et qui, mélangé a froid a I'alcool neutre dans la pro-
portion (le 10 0/0, dénature ce dernier de telle facon
que tout essai de régénération est colteux et illu-
soire.

Quant a I'utilisation des 12 0/0 d’'hydrocarbures
volatils éliminés, elle comporte dénaturation de
(le I'alcool neutre avec 10 0/0 d'alcool \ ;

Distillation de 6-i parties de cet alcool dénaturé
mélangé préalal)lcment a froid avec 36 parties des-
dits hydrocarljurcs volatils. Ceci, pour obtenir I'al-

ctol Il pour force motrice. Méme opération pour
rutilisatitii (les hydrocarbui'es sépai'és par réfrigé-
ration a I'effel d’obtenir I'alcool de cliaulfage C,

Nl est a noter que I'on peut fabricpier des alcools
pour force motrice et chauffage, de qualité extra :

1* En distillant 12 parties d'hydrocarliures vola-
tils avec -48 parties d’'alcool .A. Ce .sera l'alcool U
extra ;

2“ En distillant 8 parties d’hydrocarbures de réfri-
gération avec 32 parties d’alrool A. Ce sera l'alcoolC
extra.

3(38.01)7. — Pi'oeért«?
iloM g i'aiNSiOM

Par llau'or DREDA.

L inveiilioii a trait a un procédé pour extraire la
graisse de ses mélanges, et en particulier pour sépa-
rer les matiéres grasses de mélanges renfermant des
savons, des sels, etc. On a déja préconisé et employé
I'acétone dans ce but, mais les homologues de Tacé-
lone a poids moléculaire plus élevé, ceux dont le
point d’éhuHilion est compris entre 07 et 176“, con-
viennent mieux.

Les principaux avantages résident dans le fait
qu'ils sontd'un prix beaucoup moindre et que, étant
moins volatils, ils provoquent une perte de matiére
moins grande. Une différence estentielle et avanta-
geuse qu’offrent en outre ces corps vis-a-vis de I'acé-
tone, c'est que le pouvoir dissolvant des célones
supérieures sur les corps gras augmente, aux tem-
pératures peu élevées, avec I'augmentation du poids
moléculaire, tandis que ce pouvoir dissolvant dimi-
nue, pour l'eau et les substances solubles dans Tenu,
avec l'accroissement du poids midéculaire.

Par conséquent, plu.s la cétone (employée aura un
poids moléculaire ou un i)oint d'ébullilion élevé,
plus I'extraclion sera rapide et avantageuse.

La pratique a, en outre, démontré que, conlraire-
meut a ce qui a lieu avec les autres agents d'exlruc-
lion, les homologues supérieurs de racélono ne (en =
dent pas a produire des émulsions avec les savons
ou a former des substances gélatineuses, <jui oii(
pour effet de rendre la filtralion difiiinlc ou nnhiic
impossible. L’acétone a froid relient en solution des
quantités importantes de savons et de sels, ce qui
n'est pas le cas pour les cétones supérieures, et c'est
dans cette différence que réside l'avantage essentiel
de ces derniéres sur Tacétonc.- Ainsi, jiar exemple,
I'acétone retient par litre de solution suturée 188 mil-
ligrammes, en calculant sur le carbonate de sodium.
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368.C42. Boude. — Sy.stétme automatique d’aUmen-
tation des cornues ou vases a sublimation du

soufre.

368.608. Farbenfabriken, — Production de colo-
rants azoiques.

.368.646. Imbert. — Procédé pour la fabrication des

acides gras oxygénés.

308.654. Roullet.— Procédé d'extraction des corps
provenant des eaux résiduelles individuelles, et en
particulier des eaux provenant du lavage des
laines.

308.020. Bridge. - Méthode et appareil perfection-
nés pour purifier et stériliser I'eau par l'air ozonisé.

368.657. Goupil. — Appareil pour la filtration et la
saturation de l'air.

368.061. Slipers. — Dispositif pour le guidage dans
les appareils a imprégner le bois et d'autres
matiéres.

308.797. Sensburg. — Procédé de préparation de
produits nu cachou ne colorant pas les dents.
368.775. Dadische Anilin. — Production de colo-

rants sulfurés teignant sur cuve.

368.868. (/sterreichischer. — Procédé et appareil
pour la purification des eaux industrielles.

368.816. Mamnus. — Perfectionnés apportés aux
machines a travailler les peaux.

389.387, Moseicki. — Appareil pour la production
d’oxydes d’'azote parvoie électrique.

369.389. Wedekind. — Procédé de fabrication du
nitrate d’ammoniaque au moyen du nitrate de
soude et du sulfate d’ammoniaque.

369.449. Clayton. — Perfectionnements dans la
fabrication du camphine.

369.468. Bayod. — Appareil automatique pour la
production instantanée de I'oxygéne.

369.371. Bichel. — Procédé et dispositif pour aug-
menter la densité d’explosifs nitrés fusibles.

369.345. Symons. — Procédé de composition d’'une

solution élastique a base de caoutchouc destinée a
remplacer le caoutchouc dans les divers usages.
369.337. Merrell. — Procédé et appareil pour recou-

vrir les parties solides des liquides.

369.378. Faure. — Appareil de dissolution a chaud
pour matieres peu solubles, avec ou sans pres-
sion.

369.435. Butler. — Appareil pour nettoyer les
tuyaux dans les filtres muUitubulaires.

369.388. Lund. — Procédé de filtrage de la graisse
de tannage dans le cuir.

369.402. FolUer. — Procédé et dispositif pour la
fabrication du cuir artificiel feutré et incrusté.

369.317. Avezard. — Procédé de fabrication d'agglo-
mérés.

3C0.257. FabriqueBaloise de produits clumtques.—
Perfectionnements dans la fabrication de I'iso-
bornéol.

369.258. Feld. — Procédé de lavage de I'ammonia-
que dans les gaz de distillation avec régénération
des matieres de lavage.

369.220. Meers. — Fabrication duCuir artificiel.

369.570. Acticn-Gesellschaft. — Procédé de prépa-
ration de dérivés arylés de I'acide 2 amino 5 naph-
tol, 7 sulfonique.

369..>99. Spurge. — Perfectionnement k la fabrica-
tion des Aldéhydes.
369.523. Krebitz. — Procédé pour transformer du

savon calcaire en savon k hase de soude ou de
potasse.

369.521. Lachapelle.- Perfectionnements aux appa-
reils domestiques filtrant sous pression.

369.551. Unglaub. — Méthode et appareil perfec-
tionnés pour la distillation et I'évaporation des
liguides dans le vide.

369.630. effront. — Procédé pour l'utilisation de
I'azote de vinasses de distillerie.

369 008. Philippe. — Procédé de tannage des peaux
k I'aide de lessives de sulfite et substances cellu-
laires.

368.982. Kalle. — Procédé pour la préparation d'un
produit s'opposant a l'action des toxines d'épuise-
ment.

309.089. Boude. — Perfectionnements aux chambres
a sublimation du soufre.

369.021. Morris. — Encre a copier.

368.969. Torino. — Broyeur-pressoir pour la fabri-
cation d'huiles d'olive.

369.038. Kock. — Appareil pour la elarificalion de
I'huile usagée.

BREVETS ALLEMANDS

Analysés par 1, DESALME

171.835.— Pi'océdid do préparation d'étliors
de l'aeido lactique et d'acide lactique
pur, au moyeu de lactates,

Par HILBKINGIIAUS et D' HEILMANN fi Gustrow i. M
Ce procédé consiste k chauffer les lactates avec un

alcool et un acide minéral en telle quantité que ce

dernier neutralise la base du lactate.

te
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tandis que, avec un mélange de cétoncs renfemiant-
un des homologues de I'acétone a point d'éhullilion
élevé, ce chili're tombe a 23 milligrammes. Il faut
aussi mentionner que, les cétoiies supérieures ne
pouvant se condenser, leur emploi permet d’obtenir
un produit final d'une plus grande pureté. L'emploi
ploi des cétones supérieures comme agent d’extrac-
tion olfre une importance spéciale en ce qu’il permet
d'éliminer facilement les savons des parties .saponi-
Uées du suint brut.

L’extraction peut étre effectuée a froid ou achaud ;
toutefois I'extraction directe a chaud est limitée par
le fait que les homologues supérieurs de I'acétone, a
haute température, tendent pour la plupart a pro-
duire la dissolution totale du mélange do graisses et
de sels. Lorsqu’on désire opérer a chaud, on peut
tirer parti du fait que les homologues de l'acélonca
point d'ébullition élevé constituent, h haute tempé-
rature, un solvant a la fois pour les savons, les sels
et les graisses : en soumettant, a une température
élevée, le mélange tout entier de matieres grasses et
de savons, etc., a I'action des homologues de l'acé-
tone a point d’ébullition élevé, le mélange de savons
et de graisses se trouve dissous ; on élimine ensuite
les substances minérales ou autres qui pourraient se
trouver non dissoutes dans la solution, puis on laisse
refroidir. Pendant le refroidissement, tout le savon,
pratiquement parlant, se sépare, et U reste une so-
lution qui renferme toute la graisse et d’ou cette der-
niére est extraite ensuite a la maniere connue.

Avec ce mode opératoire, dans certains cas, les
solutions de plusieurs sortes de graisses, ainsi que
des mélanges particuliers de graisses cL de savons,
tendent h se gélatiniser en refroidissant, ce qui rend
la filtration impossible ; on
il cet

remédiera aisément
ajoutant aux cétones i
point d’'ébullition élevé un certain pourcentage d'une
cétone h point d'ébullition plus bas, qui supprimera
celte tendance h la gélatinisation et permettra d'éli-
miner facilement lesavon sousune forme permettant
la filtration.

Dans ce procédé de dissolution totale et de sépa-
ration ultérieure, on peut avantageusement, dans
bien des cas, remplacer en partie des cétones par un
hydrocarbure bouillant h 85*.Cette addition d’hydro-
carbure offre l'avantage de permettre I'emploi de
cétones ayant un point d'ébullition inférieur a 100o,
lesquelles peuvent étre éliminées plus facilement des
savons et des graisses, une fois la séparation ell'ec-
tuée, que les cétones a point d'ébullition trés élevé
et sentent moins mauvais. Comme on le sait, les cé-

inconvénient en

tones il point d'ébullition peu élevé ont un pouvoir
dissolvant moindre que celles a point d’ébullition
élevé. L'addition d'hydrocarbures augmente le pou-
voir dissolvant du mélange sans amoindrir la pro-
priété des cétones lors du refroidissement du savon.

.388.106. Klein. — Procédé pour la production
d'aluminates d'acides chloridriques et de carbo-
nate de soude au moyen de matieres alumineuses.

368-170. Radische. — Production de camphrene.

368.259. Actien Geselischaft. — Procédé de pro-
duction d'un nouveau colorant monozo'ique orangé.

368.297. Adien Geselischaft — Procédé pour la
production de dérivés de l'acide 5-oxy-I-2-naphti-
midazol-7-sulfonique.

368.124. Jahn. — Vaporisateur.

368.144. Koneman. — Perfectionnements relatifs
au traitement du caoutchouc et de ses déchets.

368.198. Snyder. — Procédé de traitement du bois
en vue de l'extraction de la térébenthine avec for-
mation de poix et de charbon de bois comme sous-
produits.

368.251. Frankenberg. — Procédé pour donner de
la résistance a de minces plaques de gutta-percha
de longueur arbitraire (papier de gutta-percha).

368.318. Gibson. — Réchauffeur séparateur et épu-
rateur d’eau d’alimentation.

368.521. Pilon. — Traitement des phosphates dou-
bles de fer et d’aluminium en vue de rendre l'acide

pliosphorique en combinaison soluble, dans le
citrate d'ammoniaque.
368.399. Prinzer. — Peinture insolatricedes rayons

solaires.
368.344. Glaessen. —

poudre sans fumée.
368.403. Luserno. —

hydrocarbure liquide,

Procédé de fabrication de

Procédé de fabrication d’'un

368.452. Verein. — Procédé depuridcation des gaz
et des liquides.

368.511. Lauriac. — Filtre pour vins et autres
liquides.

368.383. Lather, — Cuir verni et son procédé de
fabrication.

368.470. Parris, — Machines a épiler tous les gen-

res de fourrures.

368.585. Garianoff.— Procédé synthétique de fabri-
cation d’ammoniaque, de sulfate d’ammoniaque et
autres sels.

368.616. Veysse. — Composition pour enlever ou
simplement rafraichir les peintures et vernis,
dégraisser les cuirs et peaux, etc,
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LVillii-r ainsi oblcnu est saponifié par chaulfage
avec de Jenu.

Ex. ; 2S0 k. de iaclate de eliaiix I)riit, desséclié¢ a
100 0 environ sont pulvérisés et introduits dans
11ti k. d'alcool fort le plus possible; on ajoute ensuite
en agitant iOO k. d’acide sulfurique ordinaire a
08 0.0 et I'on chauffe au bain d’eau en se servant
d'un réfrigérant ascendant, pendant Gii 8 heures.

On reconnail la tin de la réaction par la disparition
d’acide sulfurique libre.

On abandonne au refroidissement et on sépare le
esulfate, de chaux jiar filtration.

La solution est distillée sous pression réduite et le

distillatuin est soumis a Tébullilion avec de l'eau
dans un appareil distillatoire; I'alcool formé est éli-
miné au fur et a mesure; quand il ne s’en produit
plus, on concentre l'acide lactique restant dans l'ap-
pareil jlar évaporation dans le vide.
- La production d'acide lactique pur présente un
grand intérét car l'acide technique a 80 0 0 vaut
environ 100 francs les 100 k., taudis que l'acide lac-
tiqgue chimiquement pur, & la mdéme concentration,
est coté environ 500 francs les 100 k.

72.031. — Préparation d‘aoirle acétique
par dix»«tillation de Nulutiuns» aqueus>ei«
d'acide acétique,

I'ar D' Léo MAKCK\V.\LI) & Billoi-fuld.

Dans ce procédé, on eU'eclue la distillation en pré-
sence d'un liquide volatil non miscible a I'acide acé-
tique.

Ce liquide doit bouillir entre 130 et 170“; l'auteur
choisit le xyldne.

Ou peut employer aussi le chlorobenzene ou un
[lélrole distillant a cette température; de mome on
peut au lieu d'acide acétique aqueuse, faire agir
I'acide sulfuriipie sur l'acétate de chaux et intro-
duirc, en agitant, des vapeurs de xylene aussi
longtemps qu’il passe de l'acide acétique a la distil-
lation.

Ladistillaliou estcondensé ; il forme deux couches,
celle (lu dessous formée d'un mélange de xyleiie et
d’acide acétique, l'autre d'une solution acpieuse
d'acide acétique ; on les sépare.

1 Le mélange xyléne et acide acétique est frac-
tionné dans un appareil a colonne, un déphlegma-
teiir ; il passe en premier de l'eau et du xylene; ce
mélange €4 bas point d’élmUilion est composé d’'eau

et de xyléne dans les proporlious de 2 a 1. Ensuite
passe une faible quantité d'un mélange de xyléene,
d'acide acétique et d’eau; puis distille un snélange
d'acide acétique et de xyléne (dans le rapport 2 a 1).
Finalement on obtient du xyléne pur, qui est employé
a nouveau.

2' L’acide acétique aqueuse est <a.sou tour frac-
tionné; il s’élimine ainsi une faible quantité de
xyléne qui y était dissous ainsi que de I'eau.

Far une nouvelle distillation on élimine la plus
grande partie de l'eau et I'on obtient un acide acé-
tique a

On lui ajoute le mélange de xyléne et d'acide acé-
tique obtenu eu 1) et on distille & nouveau et l'on
sépare du xyléne avec une faible quantité d'eau ;
finalement il reste de I'acide acéticjue cristallisable
pur.

Les quantités a employer sont :

Pour 79 k. acétate de chaux et 50 k. d'acide sulfu-
rique a 66" on ajoute peu a peu a I'échantillon envi-
ron 100 kg. (le xyléne, cette quantité varie, du reste,
avec les dimensions de I'appareil et la rapidité de la
distillation.

172,877. — Proeéilé «le pr«?ps«vatioii «l'une
m asse résineuse ai>alog;uc a la gunune-
laxJue par comleiisation «le phéixol @&t «le
I'tsrmaltléhy«le,

I'ai' Louis BLU.MITIl & Zwickau i. S.

Ce procédé consiste a condenser l'aldéhyde fur-
miijne et le phénol (1 molécule CIFO pour 1 molécule
phéiiol)a une température pouvant s'élever jusqu'au
point d'ébullition du mélange, avec addition comme
agent de condensation, d'un oxyacide org<anique
gue l'on ajoute a la solution aqueuse de formaldé-
hyde.

Exemple : dans une chaudicére assez vaste, doublée
de plomb pouvant étre chauffée par double fond, ou
introduit 105 k. d'acide tartrique ordinaire et luO k.
d'une solution commei-ciale d'aldéhyde formique
(40 0/0). L'acide se dissout avec un faible écliaufio
ment, on introduit ensuite 193 k. d’acide phénique,
liquide technique a 100 0/0 (acide carbolique).

On éleve lentement la température jusqu’a ce
qu’'une réaction se déclare, celle-ci en 10 minutes
porte le contenu de la chaudiere a I'ébullition.

La réaction terminée il surnage une musse hui-
leuse qui est lavée a I'eau bouillante et débarrassée
du peu (le phénol contenu par ébullition avec de I'eau
additionnée d'un peu d'AzlIL

174,
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On coule dans I'eau froide ou la résine se prend en
masse ressemblant a la gomme-laque.
Sa composition élémentaire est ;

G; 76,4 0/0 — H; 6,25 0/0 — U; 17,37 0/0
— H*0; 0,48 0/0.

Ce composé n’est pas soluble dans les alcalis, on
peut donc laver avec ceux-ci les enduits obtenus au
moyen de cette résine.

1 est soluble dans l'alcool ordinaire, dans I'alcool
méthyiique, I'acétone et I'éther, insoluble a froid dans
le benzéne, insoluble dans I'essence de térébenthine,
soluble & chaud dans I'huile de ricin.

Dans ce procédé on peut remplacer l'acide tar-
trique par l'un quelconque des acides : lactique,
malique, citrique, etc.

174.496. — Procédé de ppéparsitioii d'oxyde
d'anétiiol «t d’oxyde d'iisosaii'ol,
l'av D" Paul IIOBING, k Berlin.

Le dibromure d’isosafrol échange facilement un
atome de brome contre le groupe Oll en chaull'ant
1a 2 heures au bain d'eau sa solution acétonique
aqueuse additionnée d’'un peu de marbre concassé.

L'oxybroinure ainsi formé n’est ni cristallisablc ni
distillable ; il a une densité de 1,568 a 18“ et possede
la constitution (CH~O*) ; CMP.CII(OIl).Cimr,CHL

L’oxybroinure d'aiiéthol posséde une consiiluUon
analogue et a une densité de 1,420.

Ue méme on peut obtenir un oxychlorure d’isosa-
frol de constitution analogue; au moyen du dichlo-
rure d'isosafrol qui se prépare en introduisant une
molécule de chlore (CI*) dans la solution éthérée de
I'isosafrol.

L'auteur a trouvé que, par l'action des alcalis, ces
oxyhromures perdent facilement IIBr en se transfor-
uiant en oxydes dont les formules de constitution
sont :

Poui' I'iinéthoioxyde :

@™oy cni'tll — en — GIP

O

Pour l'isosafroloxyde ;

(ClIpOMC'm.Cli—GJI—Cil*

\ /
)

La réaction s'opere avec facilité en solution alcoo-
liqgue aqueuse,

Au lieu de composés oxyhalogénés, on peut
employer les dérivés acidylés; par exemple, l'aeéto-

brbmure d'isosafrol.
:CMP— GIT(O.CO.CIP)— ClIBr— CHL

Ce sel se prépare facilement par l'iiction de l'acé-
tate de soude sur le dibromure de I'isosafrol.

Les oxydes d’anéthol et d’isosafrol chauB'és a h.aute
température, ou chaulfés avec des acides minéraux
dilués, subissent une transposition moléculaire et se
transforment en p-cétones isomeres E.CIP — CO
— CIP.

Ces nouveaux corps possedent une odeur aroma-
tigue toute particuliére qui permet leur emploi en
parfumerie 5 ils sont en outre pourvus de propriétés
dermatologiques et peuvent, en thérapeutique, rem-
placer d’autres produits tels que le salbéne.

Voici un exemple de préparation :

,24,5 gr. d'oxyhromure d’anéthol dissous dans
50 cc. alcool sont additionnés de la solulion alcoo-
lique de 6 gr. de KOII. 11 se sépare abondamment du
bromure de potassium, au bout d’'une demi-heure de
chauffe I'opération est lerininée. L’alcool est chassé
par distillation, le résidu est repris par I'eau et I'huile
iiisolublfi est isolée et puriGée par distillation dans le
vide.

lyie bout de 130 a 138“sous 11 mm. di7"'= 1,0637.

;Par chaulfage a la pression ordinaire, a 190-210" il
se produit une transposition et I'on obtient la cétone ;

GJro.c* — CIP — GO — GIP
bouillant de 267 ;i 269“ a la pression ordinaire ou a
136-138" sous 12 mm. d,» = 1,707.
L'isosafrol fournit d’une f.acon an.alogue la cétone-:
CiPO- : G'IP.CIP— GO — CH*

bouillant a 283-2840 d ,»= 1,2017.

12.814. — I*r«'psii*a<ioii ilo liutylxyldm» t€*r»
et <le liutyltoluéiie tertiaire,
Par AKTIEXX GESELLSCil. FUU AMLI>-FAUIUKATION,
Boi'liii.

On fait agir l'isobutylene :

t:iQ/O-GH

sur le mélaxyléne ou le toluene en présence de
chlorure d'aluminium ou d'agents de condensation
analogues etd’'une faible quanlilé le biilylehalogéné.
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Ex : Dans trois fiacons de Woolf contenant cha-

cun 5 kgs de métaxyléene, 200 grammes de chlorure
d’aluminium. 50 grammes de chlorure de ®
fait passer, a la température de ~0” un courant lent
d’isobutyléne gazeux jusqu’a ce que le premier Oa-
Con n’absorbe plus rien.

On I'enleve et le remplace par un nouveau qui
prend latroisiéme place, etc. _

Le contenu de plusieurs llacons est lave a leau,
Vhuile séparée est fractionnée ; le produit bout de
200" Il SOS® et le xylene qui distille avant est retour
h une nouvelle opération.

30 342 - IMocédotle
I,T.iaT«oi.s cyclique« au moyeu il l.ydra-
le« lie la «éric du cilral»

Par KNOLL et G- LUDWTGSII-VFEN AN KNEIN.

Ce procédé consiste a chaulVer les hydrates de la
série du cilral avec du chlorure de zinc.
Par exemple. 1 partie de pseudoionone est chautié

1a 2 heures au réfrigérant ascendant avec 2 parties
de chlorure de zinc et 1 partie d eau.

On ajoute alors de l'eau, puis on lave a lacide
chlorhydrique étendu, h la soude, enlin a l eau et on

*'~N'llgonoineoblenue (passant a 140“ sous 12 mm. de

pression) est en bon rendement.

29 388 — Procédé de prépai-ation de dé-

rivés de narcéinc et d homonarcéine.

Par KNOLL et & Cne-.sc«c ExsaiK, a Ludwigsbafen a. Kb.

Modification de la patente 174.380 consistant h
remplacer I'emploi de dialkylsulfates par d autres
dérivés alkyliques neuti'es.

Par exemple. 1 kg de narcéine est dissout dans

une équivalente quantité de potasse alcoolique et on
ajoute, au Bat-marls 230 grainiTies de bromure
d’éthyle. . P,
Du produit de la réaction, on isole par HCI le
chlorhydrate du dérivé éthylé fondant a 231“.

26 280. — Procédé ilc préparation

il acide
C.C-dialkylliarliiturique,
Par Fabbik E. MEBK, a barnsladt.

Ce procédé consisle I. prendre les dérivés uréiques
de la forme ;

AzH' — CO— AzH - Cu— X

dans lesquels X représente Azil* ou O alkyl et les
condenser avec des dérivés alkyliques de l1ether ma-
lonique. ,

Par exemple, on prend 13 gr. 2 d e

ther allopham-
nue (ou

la quantité correspondante du biuret) fine-
ment pulvérisé et on le chaulie avec 21 grammes
d’éther diéthylmaloniqgiic et une solution de 7 gram-
mes de sodium dans 160 cc. d’alcool pendant b heu-
res a 105“.

Le sel de sodium qui se sépare est décomposé par
I'acide chlorhydrique et cristallisé dans I'eau. On
obtient ainsi lacide diéthylliarhiturique qui est
purifié par Une recristallisation dans lalcool-

20 999. procédé de pcépacaliini d’acides
C.C dialkylbacliituciques,

Par FxeBekFAnamEN yo««uts RAYER | CI", a Ellierleld.

D'aprés ce procédé on fond, par exemple, le dié-
thvimalonylcdiuréthane (obtenu au moyen du chlo-
rure de diéthylemanolyne et de I'élhyleurethane)
pendant 5 heures li 200-210" ; le produit de la fusion
est dissout dans lI'ammoniaque filtré et raiiimonia-
que évaporé. Par refroidissement, il se sépare, lacide
C.C-diéthyiinirbilurique que I'on purifie par crista-

lisation dans l'eau.

8 264. — Procédéilcprépa*'«l*xm*rmae ph:
doit eontenaiit de |l oxysénc uctif,

Par ITEOao« Francois JAUBERT, a Paris.

Modification de la demande J. 7920, en ce sens
gu'en vue de la formation de perborate de constitu-
tion BfPXa -j- 41PU, on fait agir un mélange d aciiie
boriqueet d’acide minéral ou d'acide borique etd eau
oxvRénée sur un peroxyde .alcalin.

Exemple : Un mélange 325 grammes d'acide su fu-
rique a 06“Bé avec 10 litres d'eau cl on inliodu
I 2-40 "rainmes d'acide borique crisiallisé et 7»u gr.
dé peroxyde de sodium ; la Lempéralure ne doit pas
dépasser 20“.

On abandonne et filtre le précipité alcalin.

.; direcleur gérant ; Oeriiard TIGNOL
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