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HENRI MOISSAN
La science chim ique vient rie penlce un deses plus 

ilistingués représentants en la personnelle M. 11. Mois- 
siin, mort à Paris le 20 février, à la snitcd une courte 
maladie.

il. Moissan était né à Paris en IHa2 En 188a, il 
passait sa thèse de doctorat avec beaucou]) de succès. 
C'était une étude de la série du cyniiogène. En 188C, 
il était professeur de toxicologie à l’Ecole supérieure 
de Pharmacie de Pai'is. Professeur à la Sorbonne, 
c’est à lui que l’ou doit la réussite de l ’institul chimi­
que qui est à la veille de prendre, comme on le sait, 
une grande extension.

Les travaux de Moissan indiquent une très grande 
habileté expérimentale. On lui est redevable, en par­
ticulier, (le l’ isülenicnL du Iluor, ce corps simple que 
les chimistes ont cherché à préparer pendant si long­
temps. La série d'études sur la prépai’atioii artifi­
cielle du diamant mérite de üxer rotlenlion, malgré, 
les débats passionnés auxquels ces recherches ont 
donné lieu.

Il a publié de nom breux mémoires de chimie mi­
nérale, sur les com posés Iluorés, les liydrures, etc. 
Membre de l’ .Acadcmie de médecine depuis 1888 et 
de l’Académie des sciences depuis 1891, il venait de 
recevoir le prix Nobel.

(l'élaiL un hom m e fort aimal)le, ayant un latent 
d’oratoiir reiiiarqual)le, ce qui rendait ses cours par­
ticulièrement clairs cl attrayants.

Voici, d’ailleurs, en quels termes le professeur 
Klasson a terminé son discours au savant français, 
au moment ou furent proclamés les noms des lauréats 
du prix  N'oliel : * Tout le monde a admiré la grande 
adresse expérimentale avec laquelle vous avez isolé et 
examiné le fluor, celle hèle sauvage entre les éléments. 
Par vos travaux, à l’aide de votre four é!ectrii[iie, 
vous avez deviné l’énigme de la formaLion des dia- 
maiils dans la nature. ‘Vous avez formé une vague 
puissante dans tout le monde technique, une vague 
qui n’est pas encore venue à sa liauteur.

. .  .Je vous fais des coniplimeiits d’avoir ¡moduit 
des travaux d’ une grande valeur, d'une valeur qui 
durera toujours »

ClI. CoVFKiMEn.

Sur la métallurgie
de ÎAntimoine

E ta t d a n s  la  n a tu re . —  Nous nous bornerons à 
signaler les jilus importants minerais existant dans 
la nature pour arriver rapidcmeul au Irailcimmt de 
ces minerais.
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En Algérie, dans la province de Constantine, dans 
les mines de Sensu onextraLtun minerai ox y d é ,la va- 
lentinite (Sb=0=) très riche et très facile à traiter jmr 
réduction, de même la cervantile Sb*ü‘ . Le minerai le 
plus répandu et le plus abondant est la stibine Sb‘ S^ 
trisulfure d’antimoine ; on le trouve en France dans le 
Gard, dans le Puy-de-Dôme, dans la Vendée, dans la 
Mayenne, etc... Cette stibine qui a été souvent décrite 
présente des cristallisations très accentuées, les 
aiguilles prismatiques atteignent parfois des dévelop­
pements remarquables.

Nous allons étudier précisément le traitement de 
ces minerais sulfurés tel qu ’il s’opérait autrefois, et 
le m ode de traitement en vigueur actuellement dans 
une fonderie de la Mayenne dont on a parlé beaucoup 
ces derniers temps.

La mine productrice donne deux sortes de m ine- 
Pdls •

1» Le minerai n® I , riche, titrant de 50 a 60 0 /0  ;
2” Le minerai n« 2, pauvre, quartz imprégnés de 

Sb*S®, titrant de 10 à 20 0 /0  d’antimoine. _ =
Le minerai n» 1 seul sert h l’extraction du métal 

par voie ignée, et le minerai n® 2 est grillé pour pro­
duction d'oxydes.

lo  P roduction  de métal par le  m inerai n» 1 .

Autrefois le procédé em ployé pour extraire l ’anti­
moine de son sulfure ne nécessitait pas moins de 
5 opérations bien distinctes qui rendaient le travail 
excessivement long ;

1» Fusion simple du minerai pour débarrasser le 
sulfure de sa gangue;

2® Grillage du sulfure ^ peu près pur après pulvé­
risation pour i ’oxyderpresqiie totalement. Dans cette 
opération il s’échappe beaucoup d ’oxyde d’antimoine 
très volatil que l’on  récupère dans des chambres de
condensation ;

3® Réduction par !e charbon de l’oxyde produit 
(celte opération donnait le métal brut);

4« Rafrm agedu métal, le métal brut était refondu 
avec du carbonate de soude pour lui enlever les sul­
fures métalliques étrangers qu'il contenait encore;

5o Traitement des fumées d’oxydes recueillies dans 
les chambres de condensation (1).

Cette série d'opérations est très longue surtou t pour 
le srillage du sulfure qui se faisait sur la sole d un 
four à réverbère ; il font brasser fortement et longue­
ment, sans quoi la masse fondue s’oxyderait simple­
ment à la surface, et la couche d’oxyde produite,

(1) Wilrtz, DM.

préserverait les couches inférieures d’une nouvelle 
oxydation.

La méthode beaucoup plus rapide et employée 
avec succès dans l’usine dont nous nous occupons, 
consiste h déplacer l’ antimoine de son sulfure par le 
fer, par la voie ignée. Certains ouvrages le signalent 
comm e donnant un métal rafûné de mauvaise qua­
lité i l ) ,  nous verrons par la suite qu ’on obtient au 
contraire un produit industriel très pur,

Cette méthode simplifiée ne com porte plus que deux 
opéi'ations :

La première fusion donnant le métal brut ;
La deuxième fusion ou raffinage donnant un mé­

tal étoilé tilrant de 99,2 h 99,5 0 /0  d’antimoine pur.

p p c m ic r c  fiisio ii

Cette première opération se fait dans des fours à 
réverbère dont la sole est une cuve, la porte du foyer 
et la porte de travail sont sur le même côté. Le.s 
dimensions sont à peu près les suivantes : 8 a 9 mè­
tres de longueur totale, sur 1 m. 2b de largeui et 
1 m. 60 à 1 m. 70 de hauteur du sol A la voûte.

Ces fours peuvent se diviser en trois parties ; 1® le 
foyer ; 2° la sole ou cuve de travail ; 3° les chambres 
de condensation pour la récupération des fumées 
d’oxydes d ’antimoine (En général il ne se dépose 
guère de ces poussières d’oxydes dans les chambres, 
car elles sont constamment à une température trop 
élevée pour que le dépôt d’oxydes volatils puisse 
s'opérer).

M a r c h e  d u  fo u r .  —  Nous supposerons le four 
arrêté, ou neuf, et allons le mettre en marche.

La sole étant convenablement chaude, on y  intro­
duit ce qui constituera le fond de hain, c’ est-à-dire 
un mélange de scories fusibles et de carbonate de 
soude Solvay. On ajoute ensuite une charge de mine­
rai n® 1 ou riche mélangée à sa proportion convena­
ble de sel de soude qui n’agit que comm e fondant. 
Ceci fait, par la porte de travail, on brasse avec des 
ringards la masse qui ne tarde pas à devenir liquide; 
toutes les matières siliceuses, les quartz et autres im­
puretés mélangés au sulfure viennent à la surface 
du bain. Avec des râteaux ou des raclettes, l ouvrier 
les enlève et les fait tomber dans des lingotières, ces 
scories qui portent plus communúmentle nom d’écré­
mages sont ensuite jetées à la décharge. Lorsque la 
surface du bain est tranquille, que le sulfure est 
bien fondu, on y  incorpore le fer.

On emploie en général des boites à conserve», 
brûlées et décapées, le plus exemptes de plomb pos-

(1) Würlz.
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siblc, car ec dernier métal forme avec I’antimoine un 
allii'ge duquel il est impossible dcrcn lever parl'afli- 
iiage.

On ajoute done ce fer eo qunnlLté voulue au j>ain 
de sulfure fondu et on brasse le mélange ; cette opé­
ration faite, on ferme la porte de travail et l’on donne 
un coup de feu . La réaction qui se pusse est celle-ci : 
j’ iiutiinoine est déplacé de son sulfure par le fer et 
par sa densité coule au fond du Ijain, le fer lui est 
transformé eu sulfure et reste fondu à lu surface.

Nous avons donc ainsi deux couches .-¡uperposées :
1" Au fond, antimoine fondu im pur;
2“ Au dessus, sulfure de fer fondu.
On recomm ence alors la môme série d ’opérations 

dans le mémo bain avec une non velie charge de mine­
rai, écrémage et nouvelle introduction de fer, de façon 
il faire monter In surface du bain, et à rendre le tra­
vail plus facile.Nous considérei'Ons maiutenunt le four en pleine marche ; lorsque le coup de feu est donné après inlro-

Idg. i. — l'oyor ; 1!, cuve de fusion ; C, 1), E, cliambrcs de coadensalion ; F, cheminée.

diiclion et lirassuge du f iT ,  on fait une coulée de sul­
fure de fer.

Par la porte di' travail, l'ouvrier enlève le sulfure 
avec une poche en fonte en ayant soin de rester à la 
surface du bain, et le coule duns des lingoLières en 
acier.

La quanlilé de sulfure à enlever à chaque opéra­
tion est variable avec la luinleur du bain, et l’èpais- 
sour de la couche de sulfure au-dessus de l’antimoine 
fondu.

Lacoulée de sulfure defer lerm iuéeon laisse le four 
se réchaulTer et on procède ensuite u la coulée de 
métal brui, celle-ci s’opère comm e celle du sulfure de 
fer mais l'ouvrier va chercher le métal au fond du 
bain au lieu de prendre à la surface. On coule dans 
des lingotières rectangulaires à 4 compiirtimenls 
réunis ii la base pour facililer le démoulage, chaque 
coulée est d’environ 30(J à 350 legs de métal brut. En 
résumé, une opération comprend ;

O Introduction de SIPSS brassage;
2“ Ecrémage des scories ;
3® Introduction du fer, l)rassage ;
4« C ou léedesu lfu redefer;
5° Coulée de métal brut.
Dans celte'usine on faisait eu ttH)4, 4 opérations 

semblaliles par four et par 12 lieiires, quelquefois 9 
neuf par 24 heures.

Les proportions des divers produits consti Infini une 
"P'T.otidii, élaienl les suivanles :

450 1(. 
150 k. 
20 k. 
20 k. 

240 k.

l® Charge :
Gros minerai etnoiscLles.
Minerai fin lavé . . . .
Ecrémages de deuxième fusion 
(larbonale de soude Solvay .
F e r r a il le s .................................

Les ouvriers font donc une clm rgc et les opérations 
quelle  nécessite toutes les 3 heures en moyenne, l.a 
moyenne dedurée pour un four luen construitet pour 
un travail assidu de 8 charges par 24 heures est d ’en­
viron 5 à ü mois.

A n t im o in e  b r u t . —  Le métal extrait des lingo- 
tiôres et cassé à coups de masse se présente sous la 
forme de hlocs gris d ’acier alTectant des formes cris­
tallines ilont l’ intensité varie avec l’ impurelé du 
métal.

Sa principale impureté est le fer ; des anlimoiiies 
de prem ierjet en contiennent parfo is4  e t5  0 /0  lors­
que le travail du four ne s'est pas bien efîectué ; la 
cassure est grcnnillée, et ressemble assez a celle rie 
l’acier trempé,

Si au conli-aire le travail est bon et ([ue le métal 
brui ne contieiil r[UP de 1 à 2 0 ,0  de fer, la cassure 
présente degrandes surface,sbrillanlesel bien nettes. 
Celte particularité est une indication pour le ch ef de 
fonderie qui peut alors modifier légèrement les quan- 
lités de fer à mettre en œuvre.

Voici une analyse donnant iinr“ idi'e dt: la b'iu'iir 
i‘ ii impuretés d'un anlimuine brut :
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lmp>ireié$
Fer . • . 2 ,7“. 0/0
Soufre . . 1,95 0/0
Arsenic . . 0,54 0,0
Plomb . . 0,22 0/0
Silice. , . 0.12 0/0

Anlimoiiie par lUfféreiice. 94 ,420 /0

Sous-produits ou résidus. -  Jusqu’en i90S, 
ces résidus n’ont pas été utilisés ; ils sont constitués
par :

1» Les écrémages ;
2“ Le sulfure de fer.
Les écrémages, si le travail a été bien conduit, s. 

le four était assez chaud, ne doivent contenir que de 
1 à  2 0 /0  d ’antim oine; au-dessus, ils constituent 
une perle sèche car ces résidus sont jetés k la de-

Les sulfures de fer sont assez com plexes, ils sont 
constitués par EeS, EeSL des polysulfures de fer et 
de sodium, c l  leur teneur en antimoine est quelque­
fois très élevée, lÜ {v_t2 0/U, la moyenne générale
n'est toutefois que de 0 à T U /0.

Dans le sulfure de fer, ranliinoine se trouve sous

deux étals ;
1» A l’étal de sulfures dissous dans les polysul­

fures ;
2« A l’état métallique, cela provient dans ce der­

nier cas de ce que le four n'était pas assez chaud 
pour permettre une bonne séparation des couches, et 
qu'il est resté des globules métalliques au sein du sul­
fure que les hommes ont coulé.

R é c u p é r a t io n  -  Comme nous le disions plus 
haut, on ne récupérait rien de cet antimoine perdu 
dans le sulfure. Rien n’est pourtant plus facile que 
de concasser et broyer ce produit (qui s’elTritle tout 
seul il l’air) et par lévigation, récupérer pour ainsi 
dire tous les globules métalliques.

D r u x -iciiic  fu **o u

R a ff in a g e  o u  é t o i la g e . —  Celle deuxieme opé­
ration se fait dans un four à cuve du même principe 
que celui de première fusion mais de dimensions plus
restreintes.

Le métal hrul concassé est refondu en ayant soin 
pour éviter l’oxydnlion de recouvrir la surface du 
1min d’uii laitier fusible, formé en grande partie de 
sel de soude Solvay. Pendant un temps assez long, 
on laisse la masse fondueau repos en chauffant assez

fortement pour permettre aux impuretés du métal de 
inonler ii la surface du baiu.

On oiivreensuitelaportede travail et on laisse 1 air 
extérieur venir oxyder les matières étrangères qui 
surnagent (sulfures de fer, un peu de gangue, etc...^
Au fur et à mesure que cette oxydation se produit 
l’ouvrier retire les crasses formées avec un ringard 
en ayant soin de se tenir toujours à la surface du

bain.
Quand le four n’ b écréme » plus, quand il ne se 

forme plus de crasse sur la masse liquide, le moment 
de la coulée approche.

L ’ouvrier doit se rendre compte de la pureté du 
métal, h cet effet, de temps en temps il preiid avec 
une poche un échantillon dans le bain et fait une 
coulée dans une minuscule lingotière en ayant soin 
de conserver fl la surface une mince couche de laitier 
fusible (couverture) Le métal refroidi, sa couche de 
laitier enlevée, doit présenter à la surface des cristal­
lisations en forme de feuilles de fougères, smon le 
rafünage n’est pas term inéeton continue a chautlei.

Le métal raffiné étant bon fi couler, on procède k la 
préparation de la « couverture ». On ajoute au bam
L m élan ged ’ûxyded’anlimoinc(prüvenanldesfours
à oxydes, non marchand appelé oxyde gris), d o x y - 
sulfures. de carbonate de soude et d’un peu de char­
bon. Ce mélange fondu est destine fi protéger la 
surface des lingots fondus pendant leur refroidisse­

ment.
Pour la coulée, elle se fait toujours au moyen de 

poches de fonte, dans des lingotières carrées conte­
nant 20 fl 21 kgs de métal, l’ouvrier qui coule, est 
précédé d ’un autre ouvrier iiui prend dans le four de 
la « couverture . et la dépose dans chaque lingotière 
quelques secondes avant que celles-ci reçoivont leur 
métal. De celte façon raiitim oine se trouve immédia­
tement à l’abri de l’air, et sa surface se recouvre au 
refroidissement d’un bel étoilage.

Il est dit très souvent que l’antimoine étoilé seul 
est pur, et par conséquent marchand.

Nous avons eu l’occasion de voir bien souvent des 
énbanüllons d'antimoine étoilé ne titrer ‘
98,r> 0 /0  de Sb pur alors que des échantillons Ut a 
99,5 0 /0  avaient peu ou pas étoilé du tout. 1 ne . 
donc pas se lier uniquement îi cette part.cularilé 
pour trancher de la qualité d un métal.

Voici quelques analyses qui feront voir que par un 
paocédé on obtient un métal très pur ;
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icul

Soufre . . . . 0,069 0/0
F e r ........................... 0,190 0 /0
Plomb . . . . traces
Arsenic . . . . 0,263 0/0
Silice . . . . traces
Antimoine dosé. 99,450 0 /0  

99,974 0/0

II

Soufre . . . . 0,075 0/0
F e r ........................... 0,070 0/0
Plom b . . . . 0 ,08i 0/0
Arsenic . . . . traces
Silice . . . . 0,008 0 /0

Antimoine dosé 99,960 0/0

run

99,f)24 0/0

S o u s -p r o d u its . —  Comme sous-produit nous 
ii'avotis que ¡es écrémages, mais ces crasses ne sont 
pas jetées comm e celles de la première fusion, car 
elles contiennent beaucoup plus d’antimoine, quel­
quefois plus de 20 0/0 et sont bien moins abondan­
tes. On les emploie com m e on l'a vu plus haut dans 
les charges de première fusion à raison de 20 kgs par 
opération. Au four à étoiler, on fait en moyenne 3 cou­
lées et charges par 2i- heures.

R e n d e m e n ts . —  Prenons une fournée où nous 
avons fait 8 charges dans les 24 heures, dans chaque 
charge il entre ;

430 kgs de gros et noiset­
tes à o3 0/0 Sb, soit . . .

1 bO kgs de On lavé à 4b 0/0 
Sb s o i t ........................................

20 legs écrémages de deuxiè­
me fu.sion à 20 0 /0  Sh. . . 4 k .  »

T ota l. . 319 k . »
Pour les 8 charges, nous avons donc mis en œuvre 

2.352 kgs d ’antimoine p u r; nous retirons en métal 
brut un poids de 2 .350  kgs. Le rendement en pre­
mière fusion est donc de :

2.350

Pour la deuxième fusion, ces 2.350 kgs de métal 
brut à 95 0 /0  nous représentent un poids d'atiinoine 
pur de ;

2..350 X  0,95 =  2.232 kgs.
Or, la coulée d’étoilé a donné 2.127 kgs de régule

247 k . 5 de Sb.

07 k . 5

pur, notre rendement pour la deuxième fusion est 
donc de :

2.127
95.29 0 /0 .

Le rendement général do l'étoilé par rapport à 
l’antimoine pnr mis en œuvre en première fusion est 
donc de :

2.127
- ^ =  83,3 0 /0 .

Ce rendement total est un peu fort et cela provient 
de ce que nous n’avons pas tenu compte de l’anti­
moine contenu dans les oxydes employés pour pré­
parer la « couverture d en deuxième fusion ; si nous 
en tenons compte arriverons au chiffre de 79 à 80 0 /0  
que nous avons toujours vu obtenir.

F o u r s  à d e u x  s o le s . — 11 est évident, d'après la 
description que nous venons de faire du procédé, 
que la série de manipulations est bien réduite ; néan­
moins, il nécessite encore beaucoup de main-d’œuvre 
(coulage du métal brut, démoulage, concassage, 
refonte).

Dans ces dernières années, on a expérimenté un 
four à double effet, dans lequel les fours de première 
et de deuxième fusion se trouvent réunis.

Dans le four d’essai, le foyer était remplacé par un 
gazogène, mais ce dernier chauffant trop, et ayan- 
fondu lu voûte, on est revenu à l’ancien four ordit 
naire qui donne assez de chaleur. »

Dans ce nouveau four, la cuve à rafliner fait suite 
Il la cuve de première fusion et en est séparée par un 
mur formant autel. Le travail dans ce four se con­
duit identiquement de la même façon que dans les 
appareils séparés sauf qu'au moment de la coulée du 
métal brut, on le passe direefement par-dessus l’au­
tel de séparation des deux cuves, dans la cuve à 
étoiler.

Les essais de ce four k deux soles ont donné entière 
satisfaction tant au point de vue du rendement qu ’au 
point de vue derècoiiom ie de main-d’œuvre de temps 
et lie charbon.

M inerai n® 2

F a b r ic a t io n  d e s  o x y d e s .  —  Nous avons vu 
plus haut que ces minerais ii“ 2 étaient destinés à 
subir un grillage oxydant. Le système employé dans 
cette usine pour cette opération se composait :

1® 1)11 four ;
2® Des chambres de condensalion;
3® Des cheininées à tirage forcé par Kœrling.
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Le four. -- C’est un four à srillesobÜciues comme 
le représente notre dessin. Les charges se font par en 
haut et le défournage par en bas. Le départ des 
fumées d’oxydes a lieu vers le haut du four par un 
conduit ménagé dans la magonnerie, d’où elles vont 
se condenser dans les chambres de récupération.

Chambres de condensation. —  Clles sont fur 
mées par de larges tuyaux de fonte dont l’assemblage

préscüte la forme de plusieurs V soudés les uns aux 
autres.

la partie inférieure de chaque V se trouve une 
plaque de fer jouant dans une glissière, et faisant 
fermeture. C’est par ces orifices que l’ouvrier sortira 
les oxydes condensés.

Cheminée de tirage. —  La longue suite de ces 
tuyaux de foute vient alioiitir par la partie inférieure

K i. « -  A forer à orilles B. Irou de charge. G, .loparl .les famées d’oxydos : I). E, F. cl,ambres det i g . -  A. loxeraoinu. i q . enlovenioni dos oxydes.
Fio. 3. -  A. cliominéo: B. k<crüng; C, arrivée des gaz; D. E, bassins de décantation.

d’ un V dans le bas de la clieminée de tirage, celle-ci 
est munie d'un appareil Krertiug à vapeur qui, en 
plus d u  g ra n d  tiragequ ’ il donne,condense par son jet 
de vapeur la majeure partie de 1 oxyde qui nés était 
pas encore*déposé dans les cham bres.

Cet oxyde se dilue et tombe le long des parois de la 
cheminée dans de petits bassins de décantation d'où 
les ouvriers le retirent.

M a r c h e  d e  l ’ a p p a r e i l .  — 1 n feu de coke étant 
allumé dans le fourà  grilles, on jetlo par l’ ouvertu-re 
supérieure un litde minerai en moriÆuuxdc la gros- 
seurdu poing, puis par-dessus, un ht de coke et un 
Ht de minerai jusqu'ù ce que le four soit plein.

L ’air arrivant par les grilles sutût amplement a 
l’oxydation du sulfure d'antimoine, et les oxydes for­
més vont se condenser dans les chambres. Les résidus 
de ces fours ne contiennent plus que de 1 a 3 0/0 
de Sb.

Pour le défournage des minerais grilles, il se laii 
d’une façon très sim ple, rouvrier qui conduit l’appa­
reil, passe une pince entre les grilles et lait tomber 
les résidus qui sont eii.suite menés à la décharge.

Produits. —  Dans les premières colonnes defuiile, 
on ne retire en général que de l'oxyde gris, sali pâl­
ies poussières île cokes entraînées ; ce produit est un 
mélaiiui; d'o-xydes, U contient Sli*U\ Sb-Ü‘ , Sb’ U%

comm e impuretés, des poussières de cliarbmi. Fe-üS
As20^ .\snp. , ,

Cet oxyde gris, (piuique très impur, est cependant
marchand.

Vers le milieu de l'appareil on relire de I oxyde 
blanc, titran ten m oyeû nc90à92  0 /ü de Sb‘ 0 ^  Enfin 
en queue de l’appareil, on reeuillc l’oxyde humide, 
très blanc en général, qui u oe fo is  séché est, soit livre 
au commerce, soit em ployé en deuxième fusion pour 
le raffinage du métal.

Voici une analyse d’oxyde blanc donnant une Klee 
m ovennedes teneurs ;

Eau.
Sb’ Ü’
Fc’ tP
As^O’
SiO’ .

0.73 D/0 
91,30 0 ,0  

1,1'j 0 /0  
5,25 0/0 
1,60 0/0

99,60 0/0
L'acide arsénieux qui accompagne toujours l’ acicle 

antiinmiieux est cependant plus volatil que ce ei- 
nier, nous le retrouvous en elîet plus abondant dam 
les oxydes de queue. Voici les teneurs en acide arsé­
nieux des trois sortes d’oxydes reimeillis :

l" Oxyde gris As^U  ̂ =  i.o2  0,0
2“ Oxyde blanc >> =  OjO
:t" Oxvili- lumiidc » == '•’ .'tfi
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Le rendemeiiL tie i-es fours à oxydes n ’est pas bon 
en généra!, des portes notables d’oxydes ont lieu à 
cbaque eliarge de minerai ; do plus la condensalion 
est loin d’être parfaite.

Il existait 4 de ees fours à oxyde dans l’ usine dont 
nous parlons. Pour ces4 fours, deux hommes de,jour 
et autant do nuit sulTisaient pour assurer le service 
de la fabrication.

G. P a ü t u a t ,

Le vieillissement artifjciel
des eaux-de-vie.

Quand on abandonne pendant longtemps .'i elle- 
même de l'eau-de-vie enfermée dans un fût en bois 
de chêne, elle subit dans sa struclure chim ique une 
série de modifications complexes dont le résultat est 
de réaliser ce qu ’on appelle « le vieillissement » , c'esl- 
,’i-dirc d’après les travaux de Maumené et de Pasteur, 
un ensemble d’oxydations lentes ducs à la pénétration 
de l’air atmos])hériquc h travers les pores du va is ­
seau, et par lesquelles le goût un peu rude qu ’elle 
avait au sortir de l’alam bic, s’adoucit, s’assouplit et 
s’affine. En même temps, le bois du fût exerce sur 
elle une action encore obseiu’É, mais certaine; les 
travaux de Fauré ont montré que ce bois contient 
deux substances qui exercent toutes deux une action 
prépondérante sur le vieillissement : le quercilrin, 
qui communique ¡il'eau-de-vie sa belle couleur d'un 
.jaune ambré très appréciée des connaisscui's, c l la 
(¡iiercine qui lui confère un arôme spécial. J-es réac­
tions chimiques qui s’ établissent entre les tan ni ns, les 
éthers et les acides du bois sont encore assez mal 
connues ; néanmoins, l'expérienee porte .'i croire 
qu’elles existent, et la science découvrira certniae- 
ment un jou r les détails de leur nrécanisme.

Le vieillissement se traduit par des ]ihénomènes 
d'ordre très divers qu ’il est possible cependant de 
grouper sous les cinq rubriques générales suivantes : 
1“ coloration ; 2® concentration due îi l'évaporation 
(qui atteint, d ’après Maumené, jusqu’à 25 0 /0  eu 
20 ans) ; 5° abaissement du titre alcoolique {qui s’ex­
plique. malgré la réduction du volum e, par le jeu  des 
oxydations survenues); 4“ éthérification et .acétilisn- 
tion spéciales (provenant des réactions du liquide sur 
les constituants du bois et de l’oxydation d'ensenible 
que produit le contact de l’air atmosphérique). Les 
travaux classiques de Trillat (1), d’Ordonneau et de

(I) Fornmiion d’acélals oiloranis à la suite de l'étlicrifica- 
lion.

X . Roques (I j  ont élucidé la question an pointdc vue 
purement cliimique : il est donc inutile d’y  insister. 
Quant h ce (pii est dos procédés praliques employés 
couramment jioiir vieillir (2) les eaux-de-vie, ils ne 
se bornent pas aux choix de conditions déterminées 
d ’aération, d’exposition et de température : toute une 
.série de tours de main interviennent et complètent 
l’ action combinée de la nature et du temps. Ils consis­
tent en soutirages et en dépotages effectués aux m o­
ments opportuns, en enfûtages d.ans des vaisseaux 
ayant, à l’usage, contracté « le parfum de vieux » , en 
coupages savants, en addition pai'fois de «  sauces » à 
fonm iles mystérieuses ; sans vouloir essayer de démê- 
liT la part d’utilité réelle ((u’ il y  a dans l’emploi de ces 
praliiiues traditionnelles, il faut constater qu ’elles 
sont générales et que les secrets de fabrication que 
constitue leur ensemble sont considérés par les fabri­
cants com m e étant d ’une hautoimportance ; ils sont, 
par suite, jalousement gardés.

De tout ce qui précède, il résulte que l’cau-de-vie 
vieillie est nécessairement d'mi prix de revient élevé: 
pour l’établir, il faut tenir compte de l'achat du vin, 
du coût de la distillation, des manipulations succes­
sives et des frais considérables de main-d’œuvre (3), 
de la vaisselh' indispensable, mais surtout des pertes 
par évaporation, de l’almissement du degré alcooli­
que prim itif, et de la rémunération nécessaire des 
capitaux importants qui sont immobilisés pendant 
des années. D’apri's les indications de M. Malvezin, 
on pciil admettre que le prix des vins qui servent à 
produire les caiix-de-vie de Cognac est, en moyenne, 
de 25 franc.s l'heclolilre, les frais de fabrication, 
de 7 fr, 50 à d francs, la freinte de 3 0/0 : en 
comprenant ram orlisscm enl du matériel, on arrive 
à un prix de revient de 181 Fr. 50 ; en calculant la 
valeur de l’évaporation et de l’ intérêt de l’argent, on 
arrive à tripler celle somme en dix ans. Enfin le 
iK'gociant n à payeur ses voyageurs, ses agents, ses 
frais divers, à prévoir les perles commerciales, à réser­
ver son bénéfice, e tc ... .\ussi les vieilles eaux-de-vie 
authentiques de Cognac alleignenl-elles les prix de 
2 000 à 25.000 franc.s l’ hccloütre.

Cette élévation des prix de vente alférenls aux

(1) Le vioillis.scmcnl s'accompagrn- de la l'ormalion d'en­
viron un gramme d’acide acéli(|uo par hectolilrc.

(2) » Vieillir > est !e terme consaerû, mais i! serait plus 
juste de dire • aider au vieillissement ».

(3) Les maîtres ,1e chai, dépositaires des fameux secrets de 
fabrication sont souvent payes enmme de.s ténors.
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eaux-tk‘-vie vieillies naturellement ont conduit de 
tout teniiis à rechercher les moyens possibles d ’obte­
nir un vieillissement nrtifieiel : d’ innombrables pro­
cédés ont été préconisés dans ce but.

JO à f r o i d .  — L'eau-de-vie agitée mécanique­
ment par l'action d’ailettes montées sur un arbre 
animé d’ un rapide mouvement de rotation est mise 
en contact avec un violent courant d’air (1) : les oxy ­
dations et les éthérifications sont hiltées (2).

2“ O x y g è n e  à f r o i d .  —  Ladrey et Maumené, 
partant de cette idée que, si l'a irpeut hâter le vieil­
lissement, Toxygène doit agir avec plus d ’efficacité 
encore, ont conseillé son emploi que W illiam Saint- 
Martin a étudié industriellement. Sou appareil con­
siste essentiellement en un dispositif ingénieux pul­
vérisant le liquide dans une enceinte close remplie 
d 'oxygène ; le mélange de gaz et de liquide est 
conduit il un récipient où le conlact se continue sous 
l'induence de la pression (3). Cet appareil a été modi- 
lié (4) de façon â pernieLlre l’emploi de tous les gaz 
ou fluides sous pression.

Le vieillissement obtenu ainsi n ’est pas très net, et 
il n’est guère possible rl’admettre, avec l'auteur delà 
méthode, que le choc des particules liquides au con­
tact de l’oxygène puisse pro luire de l'ozone dont 
l’ action vieillissanteest extrêmement énergique.

3“ O z o n e . —  Du reste, si l'idée de hâter le vieil­
lissement au m oyen de l'ozone est une idée 
ancienne (ô). et s’ il est possilile d’obtenir ainsi des 
résultats positifs, le procédé présente l’ inconvénient 
grave du communiquer au liquideun goût désagréa­
ble qui ne disparotl que dilticilemcnt, même après 
plusieurs années.

4° F r o id .  —  Les travaux de Raoul Pictet ont mon­
tré qu ’en soumettant l ’eau-de-vie à un refroidisse­
ment de —  80. on la vieillit de dix ans, mais, bien 
que l’ induslrie ait aujourd’hui à sa disposition des 
moyens efflcnces pour produire rie grands froids, ces 
moyens sont toujours d’ un eiiiplui délicat et dispen­
dieux ; c'est un obstacle sérieux à leur dillu.sion et â 
leur vulgarisation (0).

(1) L’opération a lieu, bien enlemlu, dans des enceinles 
closes de façon à limiter la perte par évaporation.

(¿1 Certaines maisons des Charentc\s se trouvent si bien de 
cette méthode quelles possèdent des installations considéra­
bles destinées h l’appliquer.

(3) C’est, avec quelques modifications de détail, le système 
qu'emploient certaines usines poui produire l’abainlhe oxy­
génée.

(4) Brevet français n ' 322,654, 30 juin 1902.
(5) Treillard, Otto.
(6) 11 faut signaler pourtant qu'il est quesliun d'installer à 

Hambourg une usine pour le vieillissement des eaux de-vie 
au moyen de l'acide carbonique liquide.

5» C h a le u r . —  En exposant les eaux-dc-vie à la 
chaleur solaire, on les vieillit d’une façon sensible : 
Vergnetle-LamoUe recommandait déjà cette pratique, 
renouvelée des anciens. Les frères Godard, de Bor­
deaux, employaient systématiquement un procédé 
curieux consistant â îoger leurs cognacs dans de petits 
fûts en ebènequ'ils plaçaientdans des fours chaiiiïés 
au préalable ù la température nécessaire pour la cuis­
son du pain. Différents appareils, dont le plus ingé­
nieux est certainement celui de M. Bartel, ont été 
imaginés également pour mettre à profit 1 action de 
la chaleur sur les eaux-de-vie.

6“ D is t i l la t io n  s o u s  p r e s s io n  r é d u i t e .—  La 
distillation sous pression réduite, préconisée par 
Maumené et par Garrigou donne des produits très 
moelleux, très fins, mais (¡ni, cependant, ne sont pas 
vieillis, puisqu’ils n’ont subi aucune oxydation : c ’est 
donc là une soliilion approchée, mais non une solu­
tion vraie du prohlèm«.

7'* P e t it e s  e a u x .  —  Un très curieux procédé, en 
honneur auprès de certains viticulteurs, consiste â 
préparer des petites eaux, en faisant macérer des 
copaux de chêne du Limousin dans des eaux-de-vie 
de faible degré et â s’ en servir pour vieillir les pro­
duits à traiter : on n ’oliticnt, d'ailleurs, ainsi qu’un 
résultat médiocre.

8“ I n fu s io n s , s ir o p s ,  s a u c e s . — H en est de 
même des différentes mixtures (1) que l’on ajoute 
parfois aux eaux-de-vie de qualité inférieure pour les 
bouqueter et les vieillir ; mais l’addition ne trompe 
guère que les profanes et les vrais connaisseurs n’en 
sont jam ais dupes.

1(0 P r o c é d é s d iv e r s .  — Cetle étude se prolonge­
rait indéfiniment si l’on voultiit s'étendre sur tous les 
procédés de vieillissement successivement préconisés 
par les savants et les chercheurs: il est impossible 
de songer à le faire, tuais ils peut être cependant inté­
ressant de citer les plus importants parmi les métho­
des signalées :

M. Minière (2) propose d’ajouter du charbon de bois 
eu poudre dans l’alambic et du charlton concassé 
en fragments de la grosseur d ’une noix dans les 
barils.

M. lleurteau (3) affirme l’utilité de l’air et de la

(1) On ajoute d’abord 2 0/0 do sirop do sucre, puis, suivant 
les opérateurs, des inl'usluns do tilleul, do thé. de sureau, 
dû sauge. Presque toujours le llié y lient une large plaf®' 
combiné au benjoin, à la vanille, à l’éthcr mnantliique, in­
fusion de coques d'amandes, au brou de noix et même 
parfois à certains éthers d’étbyle ou de méthyle.

(2) Br. fr. n» 71.779, 7 juin 1856.
(3) Br. fr. n« 73.389, 9 novembre 1866.

d’
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lumière com binés: il place l'eau-de-vie clans des bou­
teilles en verre clair remplies jusqu ’à moitié seu­
lement, et les expose à l’action des rayons solaires.

M. Cousseilhat (1) préconise l’agitation au moyen 
d’un arbre à palettes.

M. Bories (2) injecte d’alcool les bois servant à la 
fabrication des fûts dans lesquels l’eau-de-vie est con­
servée.

M. Raln (3) additionne le liquide de cacao ou de 
chocolat peu sucré.

M. Vialar (4) emploie l'oxygène com prim é au con­
tact àehaud ouàfroid  avec l’eau-de-vie à l’état liquide 
ou à l’état de vapeurs.

M. Tulienor (5) élimine par électrolyse les flegmes 
et autres impuretés ; une des électrodes est creuse 
ou munie d'un mauchon mobile à l’ intérieur du­
quel s'accumule les matières séparées de la masse 
liquide.

M. Cattanach (6) fait passer un courant d’oxygène 
chaud à travers le liquide contenu, à un état de divi­
sion extrême, dans un réservoir clos ; il condense 
ensuite la vapeur produite.

MM. Auxerre (J), Crawford (8) et Boghaux se ser­
vent de copaux ou de plaques de bois de chêne blanc 
qu’ils introduisent dans les fûts ou dans lesquels ils 
envoient l’eau-de-vie en la pulvérisant.

MM. Brossa (9) et Martinez .\nibaro (10) placent le 
liquide dans des vases transparents ou le font circu­
ler dans un tuyautage de verre et projettent sur lui la 
lumière solaire ou la lumière artificielle.

M. llasbrouk (11) emploie simultanément le char­
bon et l’oxygène, M. Bataille (t2), la lumière et l’oxy­
gène.

M .Tim by(13) utilise des vibrations et des m ouve­
ments oscillatoires pour modifier l'état m oléculaire(?) 
et produire le vieillissement (14).

(1| Br. fr, n» 76.321, 21 mai 1867.
(2) Br. fr. n» 92.650, 20 septembre 1371.
( i Br. fr. n» 129,0D3, 15 mars 1879.
(3) Br. fr, n» 142.038, 30 mars 1881.
(4) Br, fr, n» 137.336, 1" septembre 1883.
(5| Br. fr. n« 171.290, 22 septembre 1885,
(6) Br, fr. n» 76,984, 3 juillet 1867.
(7} Br. fr. n» 175,127, 30 mars 1886.
(81 Br. fr. n» 217.141, 31 octobre 1891,
(9) Br. fr. n" 193.260, 8 janvier 1889. 
dO) Br. fr. n ' 208.712, 30 juin 1890.
(Ill Br. fr. n* 262,999, 7 janvier 1890.
(12) Br. fr. n» 209.387, 10 novembre 1890.
(13) Br. fr, n" 223.491, 8 novembre 1902,
(U) Ce procédé qui, a priori, peut sembler étrange, a 

cependant donné de bon.s résultats. II faut noter qu'un pro­
cédé analogue a été employé avec succès pour le vleillisse- 
ment dei vins ;Cf. Viard, ap. Traité des m'ns) : la maison 
Rosenheim et fils, de Bordeaux, qui possède i  Londres dos

MM. Villon et Malvezin (1) se servent de l'oxygène 
à l’état naissant, M. Grurabacher (2), le chauffage 
sous pression et l’agitation, M. Sothmann (.3), les 
courants d ’induction, M. Calmant (4), l’oxygène et 
l'ozone sous pression (?) en même temps que le char­
bon végétal, M. Besser, l’oxygène et les courants 
induits, de manière à produire en même temps que 
l’oxydation, des oscillalions moléculaires (?).

M'"« llaeck (5) et MM. Elly et Long (6) ont fait bre­
veter l’ emploi successif de la chaleur et du froid, 
M. K uhr(7), un système basé sur la mise en œuvre 
de divers agents de vieillissement ; la chaleur, le 
froid, les copaux de chêne, l'agitation et l’oxygène 
anus pression. M. Barbet (8) produit une nouvelle 
fermenlation à l’ aide de lies provenant des meilleurs 
crus, puis il provoque réthuridcaüon immédiate et le 
vieillissement en captant les acides gras, œnanthiques 
et autres. M. Ilataway 9̂) emploie l'air chaud ozonisé, 
M. Carrol (iO ), des chauffages répétés. .M. Malve­
zin (H ), propose une méthode à laquelle il donne le 
nom médiocrement euphonique de Pasteuroxyfrigo- 
rie (12) et qui consiste dans la mise en œuvre com bi­
née de la chaleur, du froid et de l’oxygène atm os­
phérique. Son manuel opératoire est triple : 
1® pasteurisation sous pression ; 2“ congélation avec 
récupération du froid ; 3® oxydation par l’air atmos­
phérique, congelé ou liquide. Le procédé Malvezin 
est certainement le plus scientifique de tous ceux qui 
ont été brevetés jusqu ’à ce jour. Il donne d’ excellents 
résultats: nul doute que son emploi ne se généralise 
rapidement.

L’énumération qui vient d’être faite est loin d’être 
complète, puisqu’elle se borne à quelques-uns seule-

entropftts consiâérableR, so trouve également fort bien, au 
point de vue du vieillissement préiuaturé des vins, d'avoir 
installé ses chais sous les Hailwnys Arches dos chemins de 
fer de la cité. La même théorie di-s vibrations explique le 
vieilliesement dos eaux-de-vie « retour du Cep ».

(1) Br, fr. n’  226.233, 3 décembre 1892 cl n» 235.157, 
30 décembre 1893.

(2) Br. fr. n» 234.358, 27 novembre 1893.
(3) Br, fr. n* 239.203, 11 juin 1894.
(4) Br. fr. n“ 242.916, 15 mars 1894.
(5) Br. fr, n» 260,275, 8 octobre 1896,
(6) Br. fr, n» 209.830, 21 août 1897.
(7) Br. fr. n« 262,974. 11 janvier 1897.
i8) Br. fr. n” 264.586, 5 mars 1897, et cerlif. d’addition 

n ' 264.086 du 29 mai 1897.
(9) Br. fr. n* 270.877, 29 septembre 1897.
(10) Br. fr. n- 285,393, 28 janvierl899.
(11) Up. fr. n" 321,442, 27 iiiui 1902,
(12) C(. Vieillissement des vins, alrools et spiritueux. 1 vol. 

in-S", illustré, chez Fèrel, à Bordeaux, 1904.
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ment parmi les nom breux brevets pris, en France, 
dans le l)ut de garantir la propriété des méthodes 
étudiées et proposées pour le vieillissement industriel 
des eaux-de-vie. Mais elle suffit pour montrer que le 
commerce a à sa disposition des procédés cap.ables de 
lui faire obtenir des résultats excellents. Bien certai­
nement, CCS résultats deviendront meilleurs, et les 
opérations qui les fournissent plus faciles et moins 
coûteuses.

Ce sera pour le commerce des eaux-de-vie une 
source de bénéfices considérables, et l'origine d’une 
prospérité économ ique féconde en conséquences heu­
reuses pour la viticulture française.

Francis Mariie .

LES COULEURS DE MARS

On désigne encore ces couleurs sous le nom
d'ocres artificielles. Mais elles sont d’une lieaute inli- 
niment supérieure. Ce sont des couleurs à prix  élevés, 
uniquement employées dans la peinture fine. La série 
des nuances obtenues est la suivante : jaune, orangé, 
rouge et violet. Elles se préparent toutes en partant 
(lu sulfate de fer.

Jaune de Mars

Orangé de Mars

On opère exactement comm e pour le jaune, mais 
en employant :

Sulfate de fer .
Chlorate de potasse.
Cristaux de soude .
A lu n ...........................

On a donné des renseignements généraux sur la 
fabrication de cette couleur (1), mais sans grands 
détails sur le mode opératoire. On dissout dans l’eau 
à 00“ 1.680 gr. de sulfate de fer bien pur et on ajoute 
à la solution 200 gr. de chlorate de potasse. On pré­
cipite, û la même température, par une solution ren­
fermant 860 gr. de cristaux de soude. On obtient, 
cl,ans ces conditions, un précipité brun verdi\tre, avec 
une abondante mousse jaune. On lave trois ou qua­
tre fo is ; le précipité vire lentement vers le jaune. 
Les lav.ages terminés, on ajoute une solution conte­
nant 720 gr. d'alun ; la couleur jaune s'accentue. La 
précipitation est terminée par l’addition d’une solu­
tion de 480 gr. de carbonate de soude. La réaction 
achevée, on remplit la cuve d’eau et on fait û nou­
veau plusieurs lavages. Le précipité filtré est découpé 
en petits pains et séché. -Vvec les quantités données, 
on obtient 420 gr. de jaune de Mars. Cette couleur 
est donc d’ un prix  de revient élevé.

(1) Roret, Fabricant de routeurs, t. Il, p 6 ; Guignet, 
Fabriralion des couleurss, p. 163.

1.680 gr.
200 gr. 

1.820 gr.
Í .440 gr.

D éplus, l'opération doit être faite à l’élnillition. 
Ün oldient ainsi 625 gr. d'orangé, de Mars, dont le 
prix  (le revient est sensililemcnt inférieur à celui du 
jaune.

R ou g e  de M ars

11 suffit de porter l’orangé de Mars au rouge vif, 
pendant 10 minutes, pour faire venir la couleur de 
l’orangé au rouge.

V io let de Mars

Ün l’obtient en calcinant l ’orangé de Mars beau­
coup ])lus longtemps et à température plus élevée.

Cii. Coi-riGNiEn.

R E V U E

DES PÈRIODIQÜES EftlNÇAIS &  ÉTRÀNGERS

N ou vel appareil pou r la produ ction  de 1 h ydro­
gène su lfuré, par M. F. Ranwe/. (Annales de Chimie 
anûiÿli^H«, janvier 1907, p. 7).

Appareil très simple. Tube en verre coudé; une des 
branches présente un étranglement obstrué par du verre 
concassé ; dans la panie supérieure on met le sulfure de 
fer; dans l’autre branche, l’acide chlorhydrique.

Le tuhe de dégagement est muni d’ une pince. En ouvrant 
celte pince, l’acide vient sur le sulfure et IDS se dégage, 
en fermant la pince, H*S comprime l’acide qui relourne 
dans la branche où on l'avait mis. L’appareil avec son sup­
port est vendu 4 trancs.

Ch . C.

N ote sur la  fabrication  des allum ettes, par M. M. 
Dobrisay {null. Soc. Chim., i". s .  t. I, 1907. p. 37).

Pour éviter la déilagralion des allumettes où le phos­
phore blanc est remplacé par un mélange de chlorate de 
potasse et de sesquisulfure de phosphore, l’auteur rappelle 
qu’on a proposé l’usage de la colle. Mais quand ou 
augmente le pourcentage les allumettes deviennent diffi­
cilement ecflammables. M. Dubrisay a d'abord ajouté de 
la glycérine, sans résultats heureux; le piètre réussit

E

Si
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mieus, mais il faut, trop en ajouter à la colle. Des résullats 
parfaits ont été obtenus en utilisant le sulfate ferreux (0,5 à 
1 0/0). Le procédé est employé à Tusine de Pantin.

C h . C .

Ethérification des a lcoo ls , parM. Petersen Bulletin 
de l'Association des Chimistes de sucrerie et de dislillerie, 
janvier 1907).

L’auteur a remar jué que l ’action d'une molécule d’acide 
dichloroacélique sur une molécule des sels de sodium des 
acides gras, en solution éthylique, penneltail dé décompo­
ser environ 95,4 0 /0  des sels employés.

Cii. C.

Sur la présence fréquente d'une trace de zinc dans 
les a lcools industriels et m oyen  de la  déceler, 
parM . G. Guérin (Journal de Pharmacie et de Chimie, 
février 1907, p. 97).
Les méthodes ordinaires de recherche du zinc ne don­

nent pas de résultat. L’auteur verse dans un verre 2 à 
3 cm̂  d'une solution chloroformique d’urohiline (obtenue 
ea acidifiant à HCl une urine de fébricitant), puis 2o à 
,30 ec. de l'alcool à examiner et t/2  volume d’eau distillée. 
Une addition de 3 ou 4 gouttes d'ammoniaque donne une 
(luorescence verte et la liqueur devient rosée. On carac­
térise ainsi 5/iOO de mmg. de zinc en dissolution.

C l 3 .  C.

Fabrication du sulfate de cu ivre, à partir des p y ­
rites g rillées  et des m inerais de cu ivre de qua­
lité inférieure, par M. G. M il l b e r g  {Btdi. Soc. Chim., 
4e S. t. Il, 1907, p. 123).
Les pyrites cuivreuses grillées tiennent du cuivre sous 

lieux lormes :
CuSo‘  CuS- Cu*o- silicate Gu, Cu métal

(soluble) (insoluble).
On peut les solubiliser par le sulfate ferrique en présence 

d’alcali. Il y a formation de Fe*0^.
Les résidus de grillage sont additionnés d’un lait de 

chaux. CuSû* en solution est filtrée.
En présence d’autres métaux, on oxyde à l’air, lessive et 

traite à l’ébuilition par un lait de chaux ; il se précipite un 
sulfate de cuivre basique; il est redissous à chaud dans 
S0‘ H* aqueux. Par refroidissement Cu SO^H^o aqueux cris­
tallisé presque pur.

C h .  c .

Appareil pou r la déterm ination de la  v iscosité  des 
vernis, par E. Valenta (Cuil. Soc. Chim., 4’ S. t. H, 
1907, p. 125).

Large tube avec robinet à la partie inférieure, maintenu 
rigoureusement vertical. Le tube rempli de vernis, on fait 
tomber une balle d’argent et Ton détermine au métro­
nome le temps qu’elle met h gagner le robinet.

C h .  c .

N ouvelle réaction  de l'h u ile  de fo ie  de m orue, par
M. Vreven (ilnnalfs de Chimie anatylique, janvier 1907, 
p. 33).

Ajouter 5 oc. d 'élheràScc. d’huile, puis 25 oc. d’alcool 
à 92“ 98“ . On décante le liquide limpide qai surnage au 
bout de quelques instants, on le verse dans une capsule 
plate en porcelaine. On. ajoute goutte à goutte AzO“H lu- 
mant (D =  1,48). L'addition de chaque goulle produit une 
coloration bleue fugace. Jeter le mélange dans Tenu la réac­
tion lerminée, car Téchaulfement peut produire une explo­
sion avec dégagement de vapeurs nitreuses.

C h .  c .

L es résines synthétiques, par M. L. Grognot (/îetine 
de Ck\7nie pm-e et appliquée, février 1907, p. 49).

L’auteur examine la préparation des résines synthé­
tiques ;

1“ Résines formées par les aldéhydes seuls. La résine de 
benjoin artificielle est obtenue par l'action de l'acide phos- 
phorique anhydre sur l'essence d’amandes amères.

La distillation de l’aldol de Würiz (aldéhyde-alcool) 
donne, par condensation de deux ou plusieurs molécules, 
des résines blondes ou brunes.

2“ Résines formées par les aldéhydes et phénols. Prépa- 
ratiou delà gomme de Blummer (dont nous avons parlé pré- 
cèdemmenl).

La résine transparente de De Laire est obtenue par com­
binaison directe du formol et du phénol, en autoclave 
avec HCl comme agent de condensation.

C h .  c .

Sur l'analyse des lithophones, par M. Coroi.r.E 
Annales de Chimie analytique, février p. 02).

L’auteur recommande de déterminer les sels solubles par 
épuisement à l’ eau chaude, ainsi que nous l'avons indiqué 
en 1902, l’humidité, Tinsoluble, ZiiS, ZnO et SÛ‘ 3a.

Il signale la présence de faibles quantités de baryte solu­
ble. L’auteur attaque 2 gr. de litliopone par HCl étendu à 
Tébullition, filtre et précipite par SO‘ H> ; le poids de 
SO‘ Ba obtenu X  0,845 donne la teneur en baryte solu­
ble évalué en CO’ Ba. L'auteur a trouvé de 0,8i à 
1,60 0 /0.

C h .  g .

L e m ouvem ent des phosphates et du superphos­
phate en France, par M Maizures (L’Engrais, fé­
vrier 1907, p. 125).

L’auteur examiue les importations et les exportations : 
Phosphate de chaux :

Importations’  Exportations

1904
1905
1906

491.720 tonnes 
•147.738 »
527.019 »

78.612 tonnes 
55.240 I. 
81.662 n
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Superphosphate
Importations Exportations

190Î
1905
1906

71.177 tonnes 
29.15* »
42.877 »

159.200 tonnes 
191.109 «
180.418 »

La France est ie pays d’ Europe où l'indastrie des super- 
phosphates est la plus importante. Il n'y a que les Etats- 
Unis qui nous dépassent.

Ch . g .

Lam pes à incandescence à filaments m étalliques,
par G. G. W aidsf.r et G, K.. Burgess {Electrical
World. 4 8 . 915).

Les auteurs ont déterminé les températures et 1a nature 
des radiations produites par les lampes à incandescence à 
filaments de tantale, de tungstène ou de charbon.

Les températures ont été déterminées à l’aide du pyro- 
mètre de Holboro et de Kurlbaum ; au-dessus de 150» les 
températures ont été extrapolées.

Le grand éclat des lampes à filaments métalliques pro 
vient de la température élevée du filament et non de la 
nature des radiations émises.

Le tableau suivant indique la température obtenue et la 
consommation en watts ;

Volts Température 
118 1.9001
110 2.000»
100 2.300«

Lampe à Watts par
filament de bougie Heffner 

Charbon . . 5,5
Tantale . . 2,0
Tungstène . 0,93

A une température de 3 .180o la lampe à tungstène émet 
des radiations rouges, bleues et vertes.

Le Doinl de fusion du tungstène est d’environ 3.200“ .
 ̂ J. D.

T itrage  d’acide arsénique. par L. Rosenthai.br {Zeits­
chrift anal. Chem., 1906, 4 5 , 596).

Par l’action de l’acide arsénique et de l’acide chlorby- 
drique sur l’ iodure de potassium il se fait de l’ iode libre : 
2AsO*H“ - f  4K1 +  4HG1 =  As“0 ’  +  2KC1 +  4' +

Celle réaction peut servir, d'après l’auteur, à titrer l’acide 
arsénique.

Par exemple, l’arséniate de potasse est dissous dans l’eau, 
additionné d’acide chlorhydrique à 25 0 /0  {ou sulfurique à 
50 0/0) jusqu’à production d’un précipité. Ce dernier est 
redissous dans aussi peu d’eau que possible et Ion titre 
l'iode libéré, après un repos d’un quart d’heure, au moyen

d’une solution —  d'hyposulfite de soude, dont chaque

centimètre cube correspond à 9,008 mgr. .AsO‘ KH* ou 
5,75 mgr. Ab“0*.

La teneur de la solution en acide libre a une grande 
influence; c’est ainsi qu’ une solulioo d’acids arsénique 
contenant seulement 5 0/0 d’HC! n’accuse au titrage que

41,2 0/0 de l'acide arsénique, tandis que si elle contient 
16 0/0 d'HCI, le nombre trouvé est concordant.

Ce procédé permet le titrage de l’ acide arsénique en pré­
sence de l’acide arsénieux : ce dernier est d abord titré à 
l’ iode, puis par addition d’iodure de potassium et de la 
quantité d'acide chlorhydrique nécessaire, on se trouve dans 
les conditions du procédé.

J. D.

Crèm e pou r sou liers (The oil and colour Journal, 
janvier 1907, p. 220).

Cérisine jaune........................
Cire du Japon........................
Résidus de cire de Carnauba 2 »
Paraffine.....................   ̂ »
Résine française . . . .  1 »
D am m ar..............................1/2
Térébenthine.....................5Û »
Benml.................................30 1/2 parties,

On fond ensemble les cires et résines, puis après avoir 
retiré du feu on ajoute le benzol ol la térébenthine.

La matière colorante appropriée est ajoutée ensuite, le 
jaune de quinoléine pour les crèmes jaunes et le noir de 
fumée pour le noir car il est le meilleur marché que la 
nigrosioe. ^ ^

Ciments élastiques

The oil and Colour Trades .Journal, 9 février 1907, p. 146, 
propose d'essayer un mélange de :

25 parties de goudron de Stockholm ;
23 parlies de chaux ;
50 parties de ciment Portland.
Un autre ciment élastique pourrait se préparer avec du 

linoléate de plomb obtenu en précipitant un savon mou a 
base d'huile de lin par i’acélate de plomb. Laver, séparer et 
sécher. On pourrait y mélanger de la China Clay. Une ou 
deux couches de peinture à l’huile de lin de bonne qualité 
sont un bon préventif entre les craquèlemenla.

L, P.

Graisse pour cord a ges  (The oil and Colour Trades 
Journal, 26 janvier 1907, p. 269).

Cérèsine. . . ■
Résine blonde . .
Huile de colon épaisse 
Huile verte cjlindrine 
Taie fin . . .  .
Savon mou . . .

La cérèsine, la résine, l’huile cylindrine et le savon 
mou sont fondues, l’huile de colon est ajoutée puis le 
taie.

L. P.

Ayuntamiento de Madrid



REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE 67

D E U X I È M E  P A R T I E

BREVETS DMNVENTION DE L’INDUSTRIE CHIMIQUE

308.958. —  P r o c é d é  d«’> p M ^ p a r a lio i i  
do o a o u tc liu u c  pui*

l’ar M. Auüüsi fOELSlNG

Les procédés en iisiige jusqu ’ici pour própnrer le 
eaoulcliouc ;i l’aide des plantes c.ioutchiciféres pré­
sentent tou.s l ’ inconvénient que le produit qu'ils don­
nent ne peut être considéré ni comm e caoutchouc 
pur, ni comm e caoutchouc de valeur. Dans aucun 
cas, la dépense d'argent et de temps n’est en rapport 
avec la qualité du produit obtenu. Ce caoutchouc soi- 
disant pur est, ;i la vérité, tout à fait exempt de 
résine, de matières huileuses, de cire et autres subs­
tances analogues, mais il a une forte tendance h. 
s’oxyder, il est de couleur foncée, très visqueux, mou 
et peu élastique. Le bon caoutchouc ne doit pas être 
trop foncé, il ne doit pas avoir une teneur trop élevée 
en résine ; il doit être exem pt d'albumine et d’autres 
impuretés et, par exem ple, de glucosides, de subs­
tances coriaires ou tannantes, imr conséquent de sub­
stances susceptibles de provoquer la fermentation ou 
la moisissure ou des oxydations compliquées. Or, les 
caoutchoucs en fermentation dégagent une odeur 
excessivement désagréable ; ceux qui tendent ii 
s'oxyder sont visqueux, courts et morts, c ’ esl-iVdire 
qu'ils perdent graduellement leur meilleure pro­
priété ; l’élasticité. De plus, le bon caoutchouc ne 
doit avoir qu ’une faible perte en eau, il doit, et ceci 
est sa qualité prim ordiale, être résistant et en même 
temps excessivement élastique.

Pour obtenir un cnoutchonc qui possède ce degré 
de perfection, Î1 faut choisir des matières premières 
dans lesquelles le caoutchouc se coagule facilement, 
dans l'écorce, les feuilles, les racines, les fruits, etc.

Kn outre, il s’agit tout d ’abord de recueillir 
1 écorce, les feuilles, etc., rl’arbres ou de jmines plan­
tes caoutchieifères, ce qui no peut mieux être obtenu

(Il La publication in-oxlenso des Urevels d’invenlinn n'en- 
<|ue l’inventeur, et la rôdaclion du la /leoue de Chimie 

iiiauj/riWie ontond rester dégagée de la valeur scientifique 
de la rédaction dos brevets.

qu’en établissant des plantations de plantes caout- 
chicifères, à la façon de.s plantations de chênes à 
tannin, avec exploitation bisannuelle ou triannuelle, 
c'est-à-dire où l’on coupera au bout de deux ou trois 
ans par exemple, par analogie avec ce qui se fait 
dans l’exploitation des .arbustes à tannin, les jeunes 
pousses caoutchieifères et où on enlèvera l’écorce 
quelques jours après la coupe. L'écorce obtenue con­
tiendra déjà, dans plusieurs variétés de caoutchouc, 
du caoutchouc coagulé.

Parmi les plantes qui possèdent cette propriété, il 
faut citer : le Kickxia elastica Preuss (idenli(jue au 
Funluinia elastica Slapf) ; le Ficus elastica Iloxb 
(identique à l’ ürostigma elasticum M iq); le Ficus 
Schlechteri AVarh (toutefois, on devra préférer le 
Kicksia à ces deux variétés de Ficus) ; aux premiè­
res s’ajoutent les plantes qui donnent le caoutchouc 
dit de racine : le LandolphiaThollonii D ow ; leCar- 
podinus leukantha K. Schuin et le Carpodinus 
chyloohiza K. Scln im ; il faut .aussi mentionner cer­
taines variétés de Clitandras, parmi lesquelles le 
Clilandra Arnoldiana de W ild et le Clitandra Nzundc 
de W ild, qui sont remarquablement précieux pour la 
culture. Parmi les lianes caoutchieifères, il faut 
signaler le Landolphia dondeensis Busse, ti'ès iné- 
cieux, que le docteur W alther Busse découvrit dans 
les prairies peu cultivées du territoire de Donde, 
dans les possessions allemandes de l'Afrique orien­
tale et recommanda comm e plante à cultiver dans 
les vastes landes de la brousse de l'Afrique orien­
tale. Pour la production de caoutchouc pur, il faut, 
enlin, faire entrer en ligne de compte les fruits 
caoutchieifères qui donnent le caoutchouc viscoïde, 
tels par exemple que le fruit du gui caoulchicifèrc 
agresses liaies ; le Strutanthus syringifolius M ari., 
le PhLirusa theobromae (W illd .) Eichl. à baies 
moyennes et les guis caoiilchicifôtes à petites haies : 
le Phtirusa pyrifolia (II. B. K .) Eichl ; le Phoraden- 
(Iron Giordanao W arh. ; le Phoradendron linoopii 
W arb ., et le Strutanthus R eversiiW arb.

Dans le cas des lianes rhizophores, ainsi que des
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lianes camitcliicifèi'cs, on peut se dispenser d'enlever 
l’écoi-ce.

l/opéi'ation suivante rlc l'extraelion du caoutchouc 
des écorces et des branches des lianes rhizophores et 
caoutchicifôres coupées en limits d 'im  mètre de lon ­
gueur environ et rassemblées en faisceaux ondulés, 
ainsi ()ue des haies visco'ides, consiste, à les faire 
.sécher pendant un peu de temps, ce qui a jiour résul­
tat de jirovoquer la coagulation parfaite du caout­
chouc qu'elles contiennent. On procède ensuite au 
broyage de la matière imemièrc, de préférence au 
moyen d’ un désintégrateur ou broyeur.

On fait ensuite bouillir la matière première ainsi 
réduite à l’état de fine division dans une solution de 
sulfite de calcium ou de magnésium dans l’acide sul­
fureux (dans la proportion de 10 ji. 0 /0  environ de 
matière briilel, pendant plusieurs heures, dans des 
vases garnis de plom b et dans certains cas en vase 
clos, dette opération a pour effet de détruire la 
matière colóranle et d’éliminer les matières fannanles 
et autres. On fail alors écouler la lessive et on lave a 
fond le résidu, puis, aprèsTavoir laissé égoutter pen- 
(lanl un peu de temps, on l’ inlroduit dans un exlrar- 
leur d’un type approprié et on le fait bouillir pen­
dant quelques heures, en présence d’ acétone d alcool 
méthylique ou éthylique, ou l’équivalent, jusqu’à ce 
qu ’un échantillon prélevé du dissolvant ne donne 
plus aucun résidu. La matière qui reste dans l’extrac­
teur est alors traitée, pour obtenir un caoutchouc 
parfaitement pur, par des dissolvants du caoub'houc, 
tels liar exemple que le lienzol, l’élher de pétrole, le 
toluol, le tétraehlorure de carboneet leurs analogues, 
jusqu ’à ce ipi’ iin échantillon prélevé sur ledissolvant 
qui a traversé la matière en traitement ne laisse j)lus 
aucun résidu à l'évaporation. Le caoutcliouc est 
ensuite extrait de la solution de caoutchouc par éva- 
poralion dans le vide ou de toute autre manière con­
venable. Il reste alors dans l’appareil un c.aoutchouc 
parfailemenl pur, inoxydable, exempt de matières 
colorantes et tannantes, ne contenant ni albumine, 
ni glucoside, exempts d ’huiles éthérées ou évenluel- 
lemenl d’ huiles grasses, de cire et de résine, résistant, 
très élastique, qui peut être enlevé facilement de 
l’appareil.

On peut aussi diviser la matière, débarrassée des 
corps susincnlionnés et qui se compose inainlenanl 
uniipiement de cellulose et de caoutcbouc par voie 
mécanique, en employant dans ce but des laveuses 
à cylindres cannelés ou des laveurs-extracteurs à 
boulets.

3r»9.2o8. — Ppooi'flé de la v a g e  de l'a m n ie -  
iiîafju e co n ten u  daiüs le s  g a z  de d is t îl la -  
l io n  sivec, l 'é g in é r a tio n  d e s  jiia tiè r e s  d«* 
la x a g e .

Par M. Waller Fti.n.

Dans le procédé de lavage de l'amm oniaque des 
gaz de dislillalion et des gaz industriels par une 
solution de sels, l’aniinoniaque est fixé à l’aide de 
l’acide carbonique contenu dans les gaz ; il sc forme 
le carbonate de la base conteniiedans le sel de lavage 
et le sel ammoniacal correspondant. L ’emploi d’un 
sel alcalin comme sel de lavage présenle l'inconvé- 
nienl qu’ il se produit simultanément, avec le carbo­
nate de l'alcali, un sulfure sous l'action de l’acide 
sulfhydriqne qui est presque toujours contenu dans 
les gaz. Pendant la régéncralioii du sel de lavage pur 
distillation, on obtient donc de l'ammoniaque impur, 
qui contient de l'acide sulfhydriqne. Par contre, en 
employant comme sel de lavage un alcalino-terreux, 
il se forme un carbonate alcalino-terreux insoluble 
et un sel ammoniacal .soluble; mais la régénération 
du sel de lavage de ces eaux est très longue par suite 
de la lenteur avec laquelle les c.arbonates alcalino- 
terreux décom posontles sels am m oniacaux. Les sels 
de magnésie ne présentant pas ces inconvénient don­
nent les meilleurs résultats comm e sels de lavage. 
D’après la proportion de ram m oniaquo et de l’acide 
carbonique contenu dans les gaz, il se forme une 
boue qui conUenl une solution de sel ammoniacal et 
un précipilé de bic.arbonaIo, du monocarbonate ou 
carbonate basique cio m agnésie. Ces bmios ont la 
fâcheuse propriété de se coaguler souvent à l’état de 
pâtée rigide, et ceci spécialement quand on lave les 
gaz avec des solutions concentrées d’un sel de magné­
sie. Cette coagulation obstrue souvent les appareils 
de lavage à tel point qu’elle empêche le lavage. Le 
même inconvénient se produit si on dégage l’ammo­
niaque-par distillation des deux mères magnéso- 
ammoniacales saturées.

On peut éviter entièrement cet inconvénient en 
ajoutant d ’autres sels à la solution du sel de magné­
sie, soit avant le traitement des gaz contenant de 
l’amm oniaque avec cette solution, soit après ce trai­
tement, mais avant le dégagement de l’ammoniaque 
par distillalion des boues saturées. La pratique a 
démontré qu'une addition de sels d’ un alcali ou de 
ram m oniaque est la plus efficace. On emploie avan­
tageusement des sels dont l’acide est le même que 
celui du sel de m agnésie. ,

l 'n  exemple de réalisation du procédé est décrit ci-
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M-

apfi'sen eraployantpourlelavagedesfiazune solution 
de diliM’ureili’ magnésium avec addition de chlumi'e 
d’ammonium. Pour obtenir une solution d’aminonia- 
(|iie aussi concentrée (jue possible, il est préférai)!« 
en pratique de prendre une solution de cliiorure 
de, magnésium avec 130 à 230 grammes par litre 
danslaquellc on dissout encore 30 à 130 grammes de 
chlorure d'ammonium. Celle solution sert aussi long­
temps au traitement des gaz eorilenant de l’am m o- 
niaqne et de Taeide carbonique jusqu ’à ce que pres­
que tout ie chlore du chlorure de magnésium se soit 
combiné à l'ammoniaque sans que la masse devienne 
solide. En travaillant avec des solutions très concen­
trées, il peut même se déposer du chlorure d ’ainmo- 
nium à Tétat cristallin, sans qu'il en rcsulle des 
inconvénients dans la fabrication.

En chaulfaiit la solution saturée il se dégage au 
début presque uniquement de l’acide carbonique que 
l’on peut recueillir séparément ; en chaulTant jus((u'à 
l'ébullition, l ’ammoniaque et le reste d'acide earboui- 
iiue sont distillés. On peut activer le dégagemeut 
d’ammoniaque en opérant dans une cliaiitMère sous 
jiression, afin d'obtenir une température pUisélevée, 
mais ceci n’est pas indispensable, ca rón  a trouvé que 
le dégagement de l’ammoniaque par des com binai­
sons basiques de magnésie est accéléré par la pré­
sence d'un excédent de chlorure d’ammoniaque ou 
d'autres sels. La suite des réactions est exposée dans 
les formules suivantes :

l .  —  Absorption.

-MgCls. 2MUCI -j- 2NII3 +  GOj +  ILO =
4Nll4Cl-|-MgC03,

2. —  Détjaffement d’ammoniaque par disliltalion.

2a. 2Mg(;Os -1-8M M 3 +  JLÜ — MgCO,.
Mg {O JI)i-î-8N lL C l^-C O ^

2b. MgCO,. M g(üll)i +  8N1IÆ1 =  2(SlgCL.
2NILGI) +  4NII, +  e02 -| -2 IL 0 .

On réussit de cetle manière à retransformer le pré­
cipité basique de carbonate de magnésie en chlorure 
de magnésium, sans être oliligé d’ajouferde la chaux 
on autre agent basique analogue pour dégager l’um- 
mmiiaque. Le chlorure d'ammonium ajouté h lasolu- 
tiondnsel magnésique reste dans le cycle de la solution 
du sel de magné.sie. Sur les mélhocles actuelles de la 
distillalLon de l'ammoniaque, la nouvelle mélhode 
présente le grand avantage de ne pas avoir besoin 
d'ajouter de la ehanx. 11 n'est pas même nécessaire 
de [lousser la distillation de l’ ammoniaque jusqu’à ce

(jue tous les composés insolubles du 
soient de nouveau ilissous et que tout rainmoniatiue 
absoriié soit dégagé : la solution reste en cycle et est 
réemployée à l'aiisorplion de l'ammoni;i(iue des gaz. 
Les proportions des ilissolnlions indiquée.s ci dessus 
peuvent être modifiées à volonté; (icpendanl on doit 
toujours ajouter assez de chlorure d'ammonium pour 
empêcher la coagulalion des eaux mères soit à l’ab­
sorption, soi! au dégagemeut de l’aninioniaque. 11 en 
est île même en employant d ’autres sels île magnésie 
ou si on ajoute à ces sels de inagnésie d ’oiUres sels 
pour empêcher la coagulalion,

3()!)-343. —  P i ’oetM lv  « le  l a h r i c a f i o i i  iI 'h im * 
e u in p o M it io i i  ê la !s t i< | u e , à  Iiu m o  « le  c a o u t -  
o l t o u c ,  d c H t i iu 'e  à  r v t u p la e t > r  I v  e a « m l -  
o l iu u u  «isni.ii ( l iv o r M  u »sa ^ t ‘ »j.

Par MM, U o  SYMONS l't Geoboe IlUMPflEKV.

L’ iiiveiilion porte sur un procédé de faliricalion 
il’ une composition élastique, à base de caoulciioiic, 
destinée à remplacer le caoutchouc dans ses divers 
usage.s, tant industriels <jue roinmciTiaiix. Gettc 
com position peut servir ;i fabriquer tous lesarlicJes 
qui sont ocluellemeiil faits en caoutchouc manufac­
turé, tels que bandages de roues, cbanibres à air, 
balles de tennis, de golf, de football et autres, iso­
lants (le câbles électriques, gommes à dessin, semelles 
de chaussures imperméables, bâches, tubes, etc.

Le procédé consiste essenliellement à mélanger ie 
caouLcbouc avec le produit du liroyage des coipicsdc 
noix (le Limlos espèces, noix ordinaires, noisettes, 
noix du Brésil, noix de corozo, et plus particulière­
ment de noix de coco de toutes soldes et do foutes 
provenances ; le mélange élaiil elïectué dans la pro­
portion voulue suivant l’olijet h fabriijuer.

On peut, par exemple avec la noix de coco, exécu­
ter le procédé de la fanion suivante : la noix eiiqiloyée 
est d’abord nettoyée, puis la coque reslaule est con­
cassée en morceaux et broyée ; ou peut employer 
pour celle opération, suit un liroyeur, ;i cylindres, à 
meules, ou d'un type quelconque, .soit un pilon. Le 
produit du broyage est ensuite im'dangé avec du 
caoutchouc, dans la proportion voulue pour obtenir 
la résistance et le degré de dureté d icrcbés, suivant 
l’objet qu'il s’agit de fabriijuer. Le mélange oldeiui 
est eufm vulcanisé à la manière ordinaire.

Ce procédé, qui donne une matière remjilagant 
¡larfaitement le caoutchouc, présente, comm e l’on 
peut s’en rendre coniple, de grands avantages au
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point de vue économique, les coques de noix em­
ployées en combinaison cavec le caoutchouc étant un 
déchet sans valeur, et permettant une fabrication 
essentiellement bon marché.

369.389.— Pi'O fi'rté «le fa b r ic a lio n  d u  Hiiratei 
d ’ a n iin oiiin q u o  a u  m o y en  d u  iiîte a te  do 
Nuude e t d u  s u lfa t e  d ’a m m o n ia q u e .

SociàTÉ R. WEDEKIND et C«.

Depuis longtemps déjà, on s’est elforcé de substi­
tuer au procédé usuel de formation du nitrate 
d’ammoniaque au moyen de l’acide azotique et de 
raim iioniaque, un procédé plus économique de 
décomposition du nitrate de soude avec le sulfate 
d’ammoniaque. Aucun des procédés connus jusqu'à 
présent n’a cependant donné des résultats satisfai­
sants. car le nitrate d’ammoniiique obtenu ne possé­
dait pas la pureté exigée (voir l’ouvrage de Victor 
llülbling : Forlschritle in der Fnbrikniion der nnor- 
yanhehen Simren, etc. », Berlin 1905, page 750, 
paragraphe linal). Il n’est pas douteux cependant 
qu’en raison de l'importance acquise par le nitrate 
d'ammoniaque pur pour la fabrication des explosifs, 
un procédé permettant de produire des quantités 
notables de nitrate d’ammoniaque pur au moyen du 
nitrate de soucie et du sulfate d’ammoniaque présen­
terait une grande valeur. Le pré.sent procédé permet 
d’ atteindre ce but par l'application des résultats 
d’observations nouvelles. On a recherché les rap­
ports de solubilité du sulfate de soude et du nitrate 
de soude en présence du nitrate d’ ammoniacjue. On 
est ainsi arrivé aux résultats suivants :

Une solution mixte de nitrate de soude et de sul­
fate d’amm oniaque, renfermant au moins 25 0/0 
de nitrate de soude de plus que la quantité théori­
quement nécessaire à la décomposition, .sépare, pen­
dant l'évaporation, du sulfate de soude en quantité 
abandantc. Si l’on continue l’évaporation au point 
où la .solution est saturée de nitrate d ammoniaque, 
à une température de 35® ou plus, le sel séparé 
représente déjà la quantité principale du sulfate de 
soude formé par la clécomposilion. La raison de celle 
séparation almndanle de sulfate de soude a été trou­
vée dans l'enrichissement, voisin de la saturation, 
de la solution avec le nitrate de soude, enrichisse­
ment qui permet, d’une part, à la décomposition de 
s’accom plir aisément et qui détermine, d autre part, 
une séparation du sulfate de soude en quantité suf­
fisante. ^

Si cette solution évaporée est refroidie ensuite

jusque prés du point où elle com m ence à séparer du 
nitrate d’ammoniaque, ce qui est le cas, suivant le 
degré de l’évaporation, à environ 35» ou déjà à une 
lempéruLure supérieure (ce point se reconnaît lorsque 
la solution devient pâteuse), il se produit une préci­
pitation de quantités suffisantes de nitrate de soude 
et d ’une autre partie de sulfate de soude. Suivant 
l’ importance de l’excédent de nitrate de soude, et 
suivant le degré mentionné ci-dessus de l’évapora­
tion et de la concentration correspondante du nitrate 
d’ ammoniaque, il se produit, en effet, pendant le 
refroidissement à une température d environ 50® ou 
déjà à une température supérieure, une saturation 
complète de la solution avec du nitrate de soude, qui 
coopère avec le refroidissement à la séparation du 
sulfate de soude encore dissous. U autre part, la 
saturation eomplète de la solution avec du sulfate de 
soude, qui existe coDstaniment pendant le refroidis­
sement, coopère avec ce dernier à la séparation du 
nitrate de .soude. Cet etfet est remarquable à ce fait 
qu'il se sépare du nitrate de soude en quantité 
beaucoup plus considérable que celle que l ’on peut 
attendre de sa solubilité dans l’eau- La partie du sul­
fate de soude et du nitrate de soude, qui est séparée 
de la manière décrite par lixiviation réciproque, des 
50iulioD.s chaudes fortement saturées avec les deux 
sels de soude, est ensuite séparée de l’eau mère. La 
partie des sels de soude, qui y  est encore contenue à 
l'état dissous, exerce cet elfet favorable qu'il reste 
dans la lessive chaude, du nitrate d ’ammoniaque à 
l’état dissous, en quantité beaucoup plus considé­
rable que celle que l’on peut attendre de sa solubilité 
dans l’eau, Par contre, au-dessous de la température 
de -1- 30®, le nitrate d’ainmoniaque qui reste en solu­
tion est moindre que la quantité qui correspond à sa 
solubilité dans Veau. Ces rapports de solubilité ont 
indiqué un moyen permettant d'obtenir un rende­
ment élevé en nitrate d ’amm oniaque, en utilisant, 
comm e cela a été indiqué plus haut, des tempéra­
tures supérieures à -h  35® pour séparer les sels de 
soude de l’eau mòre presque saturée avec du nitrate 
d ’ammoniaque, et des températures inférieures 
à -I- 35® pour séparer le nitrate d’ammoniaque.  ̂

L’eau mère, presque saturée avec du nitrate d'am­
moniaque à 35® ou à une température supérieure, 
séparerait aussi pendant le refroidissement, outre 
une grande quantité de nitrate d’ammoniaque, dos 
sels de soude solides. Mais comm e l’ industrie des 
explosifs exige un nitrate d’ammoniaque très pur, la 
présente invention a pour but de séparer directement 
de l ’eau mère chaude un nitrate d'ammoniaque pur.

&
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Conformémeot au présent procédé, on obtient un 
produit pur en ajoutant à l'eau mère chaude, avant 
le refroidissement, une quantité d’eau dosée de façon 
que les sels de soude restent en solution à la tempé­
rature à laquelle on refroidit, par exemple à 15“ 
environ. Par des essais prénlnhles sur une petite 
échelle, on peut déterminer la quantité d'eau néces­
saire pour obtenir le nitrate d'am m oniaque exempt 
de toute séparation de sels de soude.

On n’ol>tlcnt en aucune façon le même résultat en 
cristallisant du nitrate d'ummoni.aque im pur, car, 
dans l'eau mère impure qui se form e, une grande 
partie du nitrate d ’ammoniaque reste dissoute en 
raison de sa grande solubilité.

L’exemple suivant fera clairement comprendre le 
mode d’exécution du présent procédé.

Un mélange en solulion de 720 parties de nitrate 
de soude (excédent de 40 0 /0 ) et de 400 parties de 
sulfate d’ammoniaque dans 000 parties d'eau, est 
débarrassée d’abord, par évaporation, de la quantité 
piincipale du sulfate de soude (c ’est le cas lorsqu’ un 
écliantillon de la solution montre un point d’ébuili- 
lion d’environ 118“ C .). La lessive filtrée est évapo­
rée jusqu'au point où un échantillon commence à 
séparer du nitrate d’ammoniaque, par le refroidisse­
ment à environ 70“ C. Dans ce cas, la lessive était 
saturée avec du nitrate de soude, déjà à la tempéra­
ture d’environ 90» C. La lessive est ensuite refroidie 
jusqu’à une température voisine de 70“. Après que 
le nitrate de soude et de .sulfate de soude séparés en 
quantité notable ont été sépai'és de l’eau mère, on 
ajoute à celle-ci de l ’eau en quantité dosée de façon 
que pendant le refroidissement suivant à-|- lo ” C. 
les sels de soude restent en solution. Dans le présent 
exemple, on ajoute enviiun 14 parties d’eau à 
100 parties de l'eau mère obtenue, pour atteindre le 
résultat en question.

La lessive ainsi diluée est ensuite refroidie à -|-15», 
et il se sépare alors environ 40 0 /0  du nitrate d’am­
moniaque contenu dans la lessive; ce nitrate d’am­
moniaque séparé est exempt de sels de soude. En le 
couvrant avec une solution de nitrate de soude, il est 
débarrassé de l’eau mère adhérente. Le nitrate de 
soude, séparé au cours du procédé, ainsi que la solu­
tion couvrante et l ’eau mère provenant de la sépara­
tion du nitrate d'ammoniaque sont réutilisées pour 
lo procédé suivant.

D’emploi d’un excédent de nitrate de soude pour 
la décomposition en question est déjà connu par le 
brevet allemand 149.026. On s'est proposé de réduire 
par ce moyen l ’ inconvénient de la formation d ’un sel

double de sulfate d ’ammoniaque indécomposé avec 
du sulfate de soude et du nitrate do soude. Mais le 
brevet en qiiesUon ne contient aucune indication en 
ce qui concerne l'extr.acLion de nitrate d’ainmoniacpie 
par (le ce mélange de nitrate d'ammoniaque, de sul­
fate de soude et de nitrate de soude.

369.630. — Prov«^(lé pour* l ’ iitilitüatioii
d e  l'uiKOte de vliinHHe»« de diH tilierie ,Par M J ran EFFRONT.

En vue derécupérer l’azote des résidus de distilla­
tion, à l’état d'am m oniaque, on a essayé la distilla­
tion directe des vinasses concentrées avec ou sans 
addition de chaux. Ce mode d ’opérer n’a pas fourni 
de résultats pratiques, car seulement une faible par­
tie de l’azote passe à la distillulion ; de plus, le dis­
tillât ne contient en majeure partie que des ammonia­
ques com posées, d’utilisation difficile,

D’après les recherches de l’ inventeur, la cause de 
l'in.succès réside dans la circonstance qu'une grande 
partie de la matière azotée de la vinasse se trouve 
combinée à des bases alcalines. La présence de ces 
bases rend la matière azotée plus stable ; elle 
implique pour pouvoir la décomposer une haute 
température et empêche sa transformation en ammo­
niaque.

L ’inventeur a constaté que la transformation des 
matières azotées en ammoniaque se fait beaucoup 
plus régulièrement et à des températures beaucoup 
plus basses chaque fois qu’ on parvient à défaire préa- 
lable.niont la combinaison d’alcalis avec la malière 
azotée. La présente invention est basée sur cette 
observation.

Pour déplacer la matière azotée de sa combinaison 
avec l’alcali, l’ inventeur emploie soit les résines, 
telle la colophane, —  soit les sels acides, tels 
les bisiilfales superphosphates, —  soit les acides 
minéraux.

Le choix  de la méthode à suivre se fait suivant les 
vinasses à Lrniler. Pour les vinasses de grains ou 
emploie de jiréférence le bisulfale de soude, l’our les 
vinasses (,1e betteraves et de mélasses cm a intérêt, à 
cause de lavaleur du salin, à employer la colophane. 
Uette dernière form e, avec les bases fixées sur la 
inulière azotée, dus savons qui se laissent aisément 
transformer en earbonales.

La quanlité d'acide ou de résine à em ployer doit 
être calculée suivant la teneur des vinasses en alcali 
com biné aux matières organiques. Toutefois en 
employant les acides m inéraux ou les sels acides on
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iloit iv itcr  nii excès d ’aeide qui carbonise la matière 
organique et rend la transformation des matières 
azotées en ammoniaque plus difficile.

Le présent procédé est appliqué comme suit ; les 
vinasses sont concentrées de 40 à 42« B. Apres la 
concentration on ajoute la quantité de résine ou 
d'acide calculée et on soumet le mélange à la dessic­
cation. A cet elle!, le liquide est maintenu à 180«- 
200«. Celle opération se fait dans une étuve où on 
laisse passer un cüiiraiil d 'air surchaullé. On recueile 
le ilislillal dans des laveurs. La matière reste dans 
1 etuve jusqu'au moment où elle a perdu environ la 
moilié de son poids. Le liquide qui distille pendant 
la dessiccation a une réaction franchement acide. Il 
cmilieiil l'ammoniaque sous form e de sels. La quan­
tité d'ammoniaque oiitenuedans cette phase estd  en­
viron üO p. 0/0 de l'azûle total des vinasses mises en 
œuvre. Comme résidu il reste une masse fondue, 
poreuse, coiileiiaiil tout le salin et des matières orga- 
nicjiics azotées.

Pour récupérer l’azote do ce résidu, an concasse en 
morceaux la substance poreuse; on l’ introduit dans 
lies cornues en fer placées dans un four et chauffées 
au rouge somitre (700“ C.). Pendant le chauffage, on 
laisse ¡lasser un courant de vapeur stircbauffce en 
même temps que de l’air. Les produits distillés sont 
recueillis dans des condensateurs à acide. Parmi tes 
produits de dislillaüon on trouve aussi de l’alcool 
méthylique dont la récupération pourra dans cer­
tains cas présenter de l’ intérêt.

Les deux phases distinctes du procédé qui vient 
(l’èlre indiqué —  la dessiccation d’aliord, et ensuite 
la distillation de la masse desséchée — se rapportent 
surloul aux vinasses traitées par les sels acides ou 
les acides minéraux.

Quand on travaille avec l’ acide abiétique (colo­
phane) on doit changer un peu le mode opératoire ; 
par 1011 kilogr. devinasse concentrée on introduit 
20 à 30 kilogr. d ’acide abiétique pulvérisé. Ou 
chauffe ù l'étuve à 200“ environ pendant trois 
(¡iiarls d'heures. Pendant ee tem ps on laisse passer 
alternativement un eouranl d'air et d'acide carboni­
que. Le liquide détaillé esl recueilli dans l’acide. La 
dessiccation lecminée, on traite la masse résiduaire 
i-omposéede savons résineux, résine et matières oi'ga- 
uiques, par l’eau chaude ; on décante la résine sur­
nageante, on liltre ensuite sur toile. 11 reste dans ces 
conditions sur le liltre une substance azotée peu solu­
ble. dans l’eau. Celte substance est desséchée h l'étuve 
à 100“ d’ abord ; ensuite elle, est trailée comm e il e.sl

dit plus haut dans des cornues chauffées à 700“, par 
de la vapeur et <!e l'air surchauffé.«.

369.711). —  o u  c a o u t c i i o u o s
a r t i l i c i v l s .

l 'a rM . Zach*rus OLSSON.

La présente invention a pour objet la fabrication 
de produits composés essentiellement de matières 
gluantes, gélatineuses ou hygroscopiques, comme la 
glycérine, le chlorure de calcium, le chlorure de 
magnésium et autres analogues, ces produits pré­
sentant à plusieurs points de vue des analogies avec 
le caoutchouc ou la gom m e et pouvant être utilisés 
aux lieu et place de ces derniers corps.

Pour fabriquer des objets au moyen de ces matiè­
res, on disout la colle ou autre matière gluante avec 
les matières hygroscopiques dans l’ eau et on verse 
ensuite la masse en solution dans des moules après 
avoir éventuellement ajouté au préalable, a la masse, 
des matières inertes et autres. Aün de rendre la 
masse insoluble dans l'eau, on ajoute de la façon 
connue des chromâtes ou autres matières o.xyd;mtes 
provoquant, par l’action de la lumière, l’oxydation 
de la matière gluante ou collante, et déteriniiianf 
par là le durcissement de la masse. La fabrica­
tion ainsi pratiquée, présente néanmoins des incon­
vénients ; soit que les matières gluantes ou collantes 
se gélatioisent tellement vite qu ’il devient difficile 
ou presque im possible de verser la niasse dans les 
moules, soit qu e lasu rfacederob jet fondu sedurcisse 
rapideincnl sous l’action de la lumière, tandis que les 
parties inlérieures, qui ne sont pas exposees ù fa c ­
tion de la lumière, restent molles du fait que I eau ne 
peut se vapori.ser.

I,a présente invention permet d’obvier à ces iiieon- 
vénienls, et consiste ù ajouter à la masse en dissolu­
tion, de préférence dans la proportion de 0 ,4  —  i,S0/'0 
du poids de la matière gluante ou gélatineuse 
em ployée, des matières colorantes ou colorées dont 
les nuances sont telles qu ’elles retardent l ’action de 
la luniière sur la masse, en sorte que l’oxydaLiou de 
celle-ci se fait plus lentement.

L'ex|>crience a démontré qu'il est avantageux de 
faire l’addition de chromâtes, etc., en même temps 
que ou après l'addition des matières colorantes ou 
colorées.

Tl est avantageux aussi de mélanger ces matières 
avec de l'huile de paraffine, de l’ iniile minérale, de 
la graisse ou toute autre matière analogue. Cetle 
addilion présente un autre avantage. Comme ces
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matières sont indifférentes fi l'action do l’ air, le pro­
duit ne s’altère pas à l ’air, devient en outresoiiple et, 
par suite, excessivement résistant. Les matières co lo ­
rantes ou colorées doivent avoir une couleur noire, 
rouge, bleue ou jaune, ou bien toute autre couleur 
obtenue par la combinaison do deux ou plusieurs de 
celles-ci.

Comme exemple de luiitièrcs appropriées au but 
indiqué ci-dessus on peut citer le noir de fumée, le 
cinabre, le bolus rouge, le minium, l’ocre jaune, 
roulremer, dilïérentes couleurs d'aniline, etc.

369.D85. —  P rocéd é p ou r im prégn er le  I>u1m 
c>ii vue de le  ren d re iinputres4*ihle et 
igiiifngo.

ParM . EnicuIIERRE,

La présente invention concerne un procédé d’ im­
prégnation du bois, particulièrement des pièces de 
charpente dos galeries de mine dans lo but de les 
rendre aussi insensibles que possible h l’action des 
influences météorologiques, de la pourriture et du 
feu.

.lusqii’à présent on employait également fi cet eflet 
de l’huilo de goudron, un moyen qui, par suite de sa 
composition organique, ne convenait pas à rendre le 
bois fortement imputrescible, et ne convenait en 
aucune façon îi le rendre ignifuge, ce qui a d ’ailleurs 
été démontré par de nombreux incendies de billes de 
chemin de for imprégnées d ’huile de goudron, notam­
ment le grand incendie du dépût de billes h la station 
de PiUlitastrasse, à Berlin.

ün a également essayé déjiide conserver le boisîi 
l’aide de sels antiseptiques inorganique.«, mais tous 
les procédés imaginés en ce sens offraient des incon­
vénients qui s’opposaient ii l'application pratique.

Des essais poursuivis pendant longtemps ont 
donné naissance nu présent procédé évitant tous les 
défauts des essais d'im prégnation inorganitiuc cITec- 
tués antérieurement et surpassant tous les procédés 
d’imprégnation connus, au point de vue de la simpli- 
cilé et de l’économie.

Le nouveau procédé est caractérisé par ce quoies 
pièces de bois h im prégner sont bouillies durant une 
assez longue période dans une solution composée de 
mélanges des métaux terreux et lourds, après quoi 
on laisse se refroidir les pièces de bois dans ladite 
solution, sans utiliser de pro-ssion artificielle.

Les bois dépourvus de leur écorce, bruts ou tra­
vaillés, sont trempés de la manière suivante :

Dans une gr.ande cuve ouverte, munie de préfé-

reoco d’un couvercle amovible, on additionne à une 
solution de sulfates des métaux terreux et lourds, le 
plus souvent un mélange de sulfate de fer oxydulé et 
de sulfate d ’aluminium, puis on y  introduit les bois 
à im prégner, en veillant à ce qu ’ils soient com plète­
ment immergés.

Le contenu de la cuve est alors chauffé par la 
vapeur, le feu, etc., jusqu ’il environ 80 k 100 degrés 
C. et cette température est maintenue environ pen­
dant 1 1/2 à 2 1 /2  heures.

Après ce temps, les bois sont complètement 
dépourvus de sève et de toute cause de pourriture, 
et sont prêts à recevoir les produits chimiques qui les 
rendront ignifuges et impiifrescibies.

La caractéristique du procédé est que les bois res­
tent dans le liquide précipité, après que celui-ci 
cesse d'ètre chauffé, et pendant qu’il se refroidit. 
C'est ici que commence vraiment riinprégnalion, en 
ce sens que pendant le refroidissement progressif, 
les bois absorbent le liquide d’imprégnation jusqu ’au 
cœur et sont donc complètement protégés contre le 
feu et la décomposition.

Pour olitenir un bon résultat, les bois ne doivent 
être retirés de la solution que lorsque la température 
de celle-ci est tombée de 20 à 30 degrés cenli- 
grades.

Le liquide d ’imprégnation peut par exemple con­
sister en uno solution de :

145 kilogrammes de vitriol vert ou martial ;
5 kilogrammes de sulfate d’aluminium, dans

l.OOl litresd ’eau.
Par lo procédé indiqué, on peut obtenir des bois, 

spécialement pour les charpentes do mines, se con­
servant pendant de nombreuses années contre l’ in­
fluence de l’hum idité, de la température et de toutes 
causes favorisant la décomposition, et olfrant une 
sécurité absolue contre l’ incendie, ce qui doit être 
considéré comm e un avantage do toute première 
importance spécialement pour les mines, oè  le g r i­
sou provoque ces incendies. De même avec les bois 
traités par le présent procédé on est à l’abri doroflour 
nauséabonde dos bois en décomposition, ilc sorte que 
le procédé décrit est encore de grande valeur ait 
point de vue de l'hygiène.

3 6 9 .9 8 7 .—  P e rfo c tio m io m « n t»  à  la  
fa lip io a tio n  d «a  s iillfa to s  de

Pur M. IlExni HERRENSCHMIDT.

L’ invention a pour objet un perfectionnement aux

Ayuntamiento de Madrid



U REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE

pronéilc5s de falirication des silicates de magnésie, et 
l’obtention d’ un produit parücnlièrenient homogène 
par suite du dosage ntlionnoldes quantités relatives 
de silice et de magnésie qui enti'ent dans la fabrica­
tion et en même temps à l’emploi, com m e source de 
chaleur, du four électrique produisant une tempéra­
ture élevée.

On a remarqué que dans les procédés connus de 
fabrication de ces silicates de magnésie, on n’obtient 
jam ais un produit parl'aitftjnentcombiné. 11 reste tou­
jours un excès de magnésie ou un excès de silice, ou 
même de ces deux corps non com binés.

Cela tient à cette double cause que non seulement 
la température à laquelle on porte le mélange de 
magnésie et de silice est insuffisante, mais encore à 
ce que les proportions dans lesquelles on mélange ces 
deux corps ne peuvent être quelconques, comm e on 
le fait actiicllemonl, mais doivent être rationnellement 
déterminées.

Prises séparément, la silice et la magnésie sont 
difticilement fusibles. Leur mélange eu des propor­
tions quelconques ne l’est pas moins ; mémo en em­
ployant les hautes températures du four électrique, 
on n’obtient qu'une masse pAleuse, mais non fluide. 
Or, cel état pâteux est précisément la cause princi- 
pa ledela  non-homogénéité des silicates de magnésie, 
artillciels fabriqués actuellement, la réaction com­
plète de la silice sur la magnésie ne pouvant avoir 
lieu quelorsquc la niasse est parfaitement lliiide.

Tout autre est le résultat obtenu avec le perfec­
tionnement de fabrication qui fait l’objet de cette 
invention et qui consiste à mettre en présence et à 
foudre dans lin four électrique des quantités relatives 
de silice et de magnésie déterminées de telle sorte 
qu’à cette liante température le mélange se Iluidifie 
comjilèteinent c l que la réaction est complète.

11 a élé reconnu en effet que la quantité maximum 
do silice doit ôtredeG") parties en poids contre 35 de 
magnésie alors que la quantité maximum de m agné­
sie a été trouvée de 70 parties en poids contre 30 de 
silice pour une marche régulière de la réaction.

Il sei'a bien com pris qu ’on peut faire varier entre 
ces limites les proportions de silice et de magnésie, 
et. suivant l ’usage que l’on veut en faire, obtenir un 
silicate de magnésie plus ou moins siliceux (acide) ou 
plus ou moins magnésien (basique). Mais pour obte­
nir une réaction chim ique pratiquement complète et 
une fabrication parfaite, il est nécessaire de rester 
loujours entre les limites qu’on vient d’ indiquer.

Les silicates de magnésie ainsi oiitenus sont pres­
que blancs et comm e la réaction chim ique est plus

complète que dans ceux obtenus par d’autres procé­
dés, ils iTéprouvenl que très faiblement le phéno­
mène de dilatation et ont, par suite, un retrait très 
faible. Ils sont donc particulièrement aptes à être 
employés dans rinduslrie céramique et notamment 
dans k  fabrication des briiiues réfractaires et pote­
ries industrielles, pour industries chim iques et autres: 
nu lieu de silice et de magnésie préparées et isolées 
de leur minerai, ou peut em ployer ces minerais eux- 
mèmes, par exem ple: magnesite et quartz.

l'our la fabrication on mélange en proportions con­
venables. suivant l’ usage final qu'on a en vue, de la 
silice et de la magnésie ou leur minerai réduit dans 
un état de division convenable et on le porte dans un 
état de division convenable et on le porte dans le four 
électrique jusqu ’à fusion complète.

36'J.988. —  P i'O fé d é  p w l ’e e tîo n n é  p o u r  la  
c o lo r a tio n  «1rs s i l ic a t e »  de m a g n é s ie  na­
tu r e ls  ou  artilic io J s.

Por M. lUsRi HERKENSChMIDT.

L’ iiivenlion a pour objet un procédé perfectionne 
decoloration  des silicates de magnésie naliircls ou 
faliriqués ai'liticiellement, simples ou complexes, 
donnant un résultat pratiquement avantageux et 
basé sur les considérations et principes suivants : 
dans la fabrication des silicalesdem agnésic, la néces­
sité d ’employer les hautes tempéi-alures à l’effet 
d ’obtenir par voie de fusion une masse fiuidc capa­
ble de permettee à un colorant quelconque de s’y 
diffuser, rend très im parfait le procédé decoloration 
qui consiste à introduire dans la masse ainsi fondue 
des oxydes ou des carbonates seuls.

En effet, à ces hautes températures, particulici'o- 
ment à celles olilenues dans un four électrique, 1 in­
troduction d ’un oxyde ou d'un carbonate métallique 
seul est presque sans influence, parce que sous l ac­
tion de ces températures il est décomposé avant sa 
diffusion dans la masse en fusion.

Si l'on ajoute à l’oxyde métallique un oxydant, le 
salpêtre par exemple, le résullat est déjà meilleur, 
on remarque alors dans la masse des particules mé­
talliques entourées de taclies de coloration plus 
intense provenant de l’action du salpêtre réoxydant 
le métal de l'oxyde décomposé.

Enfin, on obtient un résultat com plet si, au beu 
d'un oxyde, on introduit un métal et en m êm e temps 
un coi'ps capable d ’oxyder celui-ci en ayant soin i e 
choisir ce corps de telle façon ;
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1“ Qu'il puisse oxyder le mêlai d’ une quantité né­
cessaire ^ la création de l'oxyde métallique qu ’on 
a en vue correspondant .i la coloration qu'on veut 
obtenir ;

2" Qu’il còde d ’autant plus facilement son oxygène 
que l’oxyde à form er est ])lus facilement décompo- 
sable.

Les proportions du corps oxydant seront établies 
d’après ces deux règles suivant le métal employé et 
sa quantité, la coloration variant avec la nature du 
métal et son intensité avec la quantité de celui-ci.

Le métal et le corps oxydant sont incorporés 
ensemble à l’état de line division et bien mélangés 
avec le silicate de magnésie naturel ou artificiel. Le 
tout est ensuite mis en fusion ; celte incorporation 
peut avoii' lieu, lors de la fabrication du silicate de 
magnésie artificiel, môme lorsque celui-ci està l'ét.al 
naissant.

En faisant varier les métaux et les oxydants on 
peut obtenir les colorations les plus diverses. Ainsi, 
par exemple, en emjiloyant le salpêtre comme o x y ­
dant, on obtient avec le cuivre une coloration rouge 
qui peut être rendue plus foncée par l’adjonction du 
zinc. Le chrome donneune couleur bleue. Lechrorae 
et le cuivre mélangés donnent, suivant les propor­
tions employées, tantôt un bleu foncé, tantôt un lilas 
foncé; le cuivre et le manganèse donnent un lilas rose. 
-Avec le fer, on obtient un v ert; avec l ’étain, on 
obtient un blanc pur.

Ün obtient par ce procédé des silicates m.agnésiens 
simples ou complexes dont la coloration est stable et 
ne change pas sous les actions chim iques où les cou­
leurs minérales ordinaires sont influencées. Ils peu­
vent être employés avantageusement pour diverses 
applications, notamment pour la céramique.

270.500. —  P r o c é d é  p o u r  i-undrc le  litu p o n  
ii)M ltér»l>le SI la  lu m iè re .

Par M. IIuoo ALLENDOUFF.
Le lilopnn produit, de la manière connue, par pré­

cipitation de sels de zic au moyen de combinaison 
sulfurées d’alcalis ou de terres alcalines, possède la 
propriété, dans certaines conditions, de changer de 
couleur sous l’action de la lumière solaire.

t)n a réussi è éviter la sensibilité du lUopon à la 
lumière suivant la présente invention en remplaçant 
les matières artilicielies altérables a la lumière par 
des oxydes ou des hydrates de terres alcalines, par 
exemple de calcium , de baryum , de strontium, do 
magnésium et d’aluminium.

On peut effectuer cette subsLilulion de diverses 
m.anières :

I. —  a. Dans la cuve de brassage après la précipi­
tation à l'état d ’oxyde ou d’hydrate sous form e de 
poudre ou de boue.

b. Pendant le lavage éventuel avant le chauffage.
c. Par addition ù la masse sèche avant le  chauf- 

fage.
d. Sous forme de carbonate ou autre combinai­

son décomposal)!e jusqu ’à la temper,ature en ques­
tion.

II. —  a. Après le chauffage dans le liquide de 
refroidissement.

b. Dans la cuve de lavage.
c. Dans le moulin humide.
d. Dans le broyeur ou .autre moulin similaire.
ll f . —  Par mélange du litopon fini, à l’élat sec ou

humide, avec les oxydes, les hydrates ou les com bi­
naisons ci-dessous (voir IV) à l'aide de moulins à 
boulets, broyeurs, etc.

IV. —  On ajoute à la matière liante du litopon des 
oxydes, des hydrates ou autres combinaisons appro' 
priées, comm e par exemple des savons ayantees oxy ­
des ou hydrates comm e bases, e tc .; on peut ajouler 
ces substances soit au litopon sec, soit au liant (par 
exemple en dissolution), soit pendant le mélange.

.270.043. —  P ro c é d é  d 'iiiip crm éu iiiliK a tio n  
d u  e a o u tc lio u e , «Iom hoiN, c u ir s , t i s ­
s u s , etc .

Par MM. Aküelo HASFVI et Romolo de FAZI.

La présente invention a pour o!>jet de donner au 
caoutchouc, au bois, aux cuirs, tis.siis, etc., une 
imperméabilité complète et de les protéger contre les 
détériorations produites par loules causes extérieu­
res. Appliquée spécialement à rimperméabilisation 
du caoutchouc, l’ invention présente le grand avan­
tage d’assurer à celte matière une durée et une résis­
tance beaucoup plus grandes sans altérer en rien ses 
qualités et son élasticité, ce (pii est surtout important 
dans ses applications comme enveloppes de pneuma­
tiques. En somme le caoutchouc reçoit ainsi une 
véritable trempe.

•fosqu'à présent on a préconisé pour l’ imperméa- 
liilisation du caoutchouc bien des compositions et 
notamment des solutions minérales qui, étant em­
ployées à chaud, présentent l'inconvénient en se 
refroidissant à la tempér.alure ordinaire, de laisser 
des cristallisations se former dans la masse du caout-

Ayuntamiento de Madrid



76 REVUE DE CHIMIE INDUSTHIRLLE

A

chûuc ce qui lui enlève son élasUcilé c l le rend très 
friable.

U  liquide formant l’objet de la présente invention 
est constitué essentiellement par des solutions de 
matières organiques et par suite o ’ollre aucun de ces 
désavantages.

Il est composé d’essences de térébenthine, ou de 
résines ou gommes quelconques et de phénols en 
dissolution dans leurs dissolvants ordinaires et 
notamment dans un mélange d’alcool et d’éther.

L’absorption de ce liquide par le caoutchouc, les 
Lois, etc,, se fait par un bain à froid ii la pression 
ordinaire ; mais rien n’empèche d’opérer dans 
d'.autres conditions de température et de pression.

il70.093. P r o c é d é  p o u r  la  d é s h y d r a ta tio n
d e s  a lcu ulS) en  p a r t ic u lie r  do l 'a lc o o l
é th y liq u e

ELEKTBOCHEMISCIIE WERKB.

La présente invention a pour objet un procédé, 
pour la déshydralatioD des alcools, consistant essen- 
tiollement dans la soustraction de l’eau des alcools 
par le calcium métallique. Le procédé convient tant 
à la production de « l ’alcool absolu » habituel que, 
en particulier, è la production d'alcool éthylique 
absolument anhydre. On met le procédé ii esécuUon 
en comm ençant par chauffer l’alcool à 04-96 0 /0  avec 
la quantité nécessaire de calcium, puis eu le distil­
lant. On emploie le calcium métallique sous forme 
de copeaux. On peut aussi répéter le traitement par 
le calcium. L’alcool ainsi obtenu contiendrait de 
l’ammoniaque ou de ses dérivés par suite de In tennur 
en nzoture du calcium m étallique; pour éviter ceci, 
on traite encore le produit obtenu è la manière coq- 
nue par des acides ou sels à réaction acide. Le meil­
leur mode de procéder est de faire passer la vapeur 
d'alcool lors de la distillation sur de l'alun calciné.

Comme exemple pratique, on peut citer le cas 
suivant : soit à préparer de l'alcool absolu en partant 
d’ulcoül éthylique rom m crcial it forte teneur en alcool 
(94 à 96 0/0). On chauffe en ce cas pendant quelques 
heures l’ alcool avec environ 5 0/0  do copeaux de cal- 
cium , puis on distille ; on obtient ainsi comme distiU 
latum de l’alcool absolu contenant 99 à 99.5 û /û  d’al­
cool. Pour avoir de l'alcool complètement anhydre, 
on répète l'opération avec environ ‘à 0 /0  de calcium . 
Un peut aussi em ployer le procédé pour d'autres 
alcools.

370.888.—  P o r fe c t i o n i io m c n t i s  a p p o r t é »  a u x  
e x p lo » l i 's .

Par M. Charles QIRARD.

Dans le brevet français du o décembre 1904, 
no 330.371, on  a indiqué l'association de substances 
explosives au mélange équimoléculaire de deux 
nitrates. La présente invention a pour objet de 
comprendre dans ces substances explosives le per- 
cblorale d’ammoniaque que Bcrthelot, dans son 
traité : De lu force des medières explosives, tome II, 
page 130, range parmi les corps explosifs. Il est 
possible de remplacer le perchlorate d ’ammoniaque 
par le perchlorate d ’aniline ou de guanidine.

En outre de la proportion d’oxygène que la décom­
position explosive du perchlorate d’ammoniaque met 
en liberté et qui peut servir à comburer des éléments 
nitrés ou autres, certains de ces mélanges, suivant 
les proportions, offrent encore un autre avantage, 
qui a été signalé dans un brevet précédent, d’éviter 
le dégagement d’acide chlorhydrique.

L ’association d ’un nitrate alcalin et d'un nitrate 
alcalino-terreux, d'un nitrate alcalin et d'un nitrate 
métallique et beaucoup d’autres combinaisons de 
nitrates entre eux donnerait des résultats tout aussi 
intéressants.

Le nitrate de soude seul conduirait aussi aux 
mêmes résultats, mais sa grande hygrométricité 
oblige à observer des précautions p.arliculières qui 
sont évitées avec les mélanges équimoléculaires dans 
lesquels la déliquescence du nitrate de soude est 
suppri mee, et dont le prix de revient est évidemment 
inférieur è celui du nitrate de potasse,

368.938. Fœlsing. —  Procédé de préparation de 
caoutchouc pur.

369.036. Heiaert. Procédé et appareil pour le lavage 
des masses filtrantes libres.

.368.937. su p ers .■— Procédéetdispositif pour impré­
gner en vase clos le bois et d’autres matières. 
369.729. —  Bock, —  Procédé de cristallisation,
369.794, —  Shukoff. —  Procédé de préparation 

dos éthers des alcools des terpènesen partant des ter- 
pènes.

369.696, —  Actien Gesellschaft. —  Procédé pour 
la producLiun de nouveaux colorants acides de la 
série du triphénylméthane.

369,829. —  Villard. —  Composition destinée k 
être utilisée comm e peinture.
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A n a ly s é s  p a r  M . J. D E SA LM E

173.631.—  P r o c é d é  d e p r é p a r a l i o n  d ’ é t h e r s  
d ia n i i n o n l k y l é s .

JA R B E N I’AURIKEN  VOBM. FR IIÎD -BAYER  el C» 
k Elberfeld.

Procédé con.sistant à éthériiier les amino-alc(.'Ols 
décrits dans le D. 11. P. 173.610 qui possèdent la 
forme ;

CH" — A z < î
l

R _  C —  OH

CIP — A z<|

(R  3= alkyl ou aryl, X  ou X , pouvant être II ou un 
reste alkyl ou aryl).

Sont décrits dans ce brevet les éthers benzoïque, 
valérianique, cinnainique de l’alcool :

CIPçib  -

R  _  i  _  Oli

i ip  -  A z < g ;:

ils sont doués de propriétés piiyaiologiques pré­
cieuses.

174.689. — P r o c é d é  d e  p r é p a r a tio n  d 'u n e  
co m U in u ison  d e  l 'h y d r o q u in o n e  a p p li  
c a b le  a u  d é v e lo p p e m e n t plioto$(raiilii 
que.

Société A, LU M IÈ R E  et ses Fiis à  Lyon Monfplaislr (France).

Procédé consistant à m élanger une solution bouil­
lante de iiiélol (2 k .) avec une solution également 
bouillante d ’hydroquinone (0 k. 700) el .'i l’addition­
ner après refroidissement è 60-65° d’ une solution de 
2 k. 4Ü0 gr. de sulfate de soude anhydre dans un 
litre d’eau ; le nouveau com posé se dépose spon­
tanément.

Le m onométhylparam idophénol form e ainsi avec 
l’ iiydroquinone une combinaison moléculaire de la 
forme (1) :

2 +  C‘ II‘ < “

(t) Ce composé est connu dans le commerce sous le nom 
de métoijuinone.

fusible à 135° (i’hydroquinone fond h 160° et le 
métol à 87°).

175.333. —  P ro c é d é  de p r é p a r a tio n  
d ’n n  a lim e n t {gluténique.

l’ar V a s i l e  DUMITKIN, à Bucarest (Rounianie),

Pour la préparation d’un produit solide nu moyen 
du gluten de froment, on traite ce dernier par i’acidc 
azotique concentré ou par le melange nilrosulfuri- 
que à une température inférieure ii -p  40°.

Le produit obtenu est solubilisé par dissolution 
dans les alcalis ou les sels alcalins Pour le purifier 
on peut dissoudre le corps obtenu par l’action de 
l’acide, dans une solution de carbonate de soude ; 
puis le précipiter par addition d'un acide, par exem ­
ple l’acide azotique.

Le nouveau produit se combine avec les métaux : 
la com binaison argentique est jaune, la combinaison 
cuprique est colorée en vert.

Ces corps sont insolubles dans l'eau, mais solubles 
dans l ’ammoniaque ou les hydrates alcalins.

173.775. —  P r o c é d é  d e  p r é p a r a tio n  d ’u ne  
h a s e  C '°U '''A xO  a u  m o y e n  de p u lé g o n e .

P a rD 'F . - \V .  SEM M LER, k Greifswald (Allemagne).

Ce procédé consiste dans le traitement de la pulé- 
gonehydroxylam ine (4 g r .)  par l’acide chlorhydri­
que (14 gr.) à 100°.

On isole la base C’ “H” AzO au moyen de son picrate 
(point d’ébullition 91° sous 8 mm.Rendement, 4 gr.).

Cette base est l’nnhydropulégonehydroxylamine ; 
elle fixe quatre atomes d ’hydrogène, donne une 
thiourée C ’ IH'OAzS fondant à 132°.

L ’«-anhydropulégonehydroxylam ine obtenue com ­
me ci-dessous est susceptible d’emplois médicinaux.

173.776. — P ro c é d é  d e  p r é p a r a tio n  
d 'é th e r  s a lie y lg ly c o liq u e .

BADISGHF, AN IL IN  UNO SODA-FABBIK, 
k LudwIgshafen.-a.-Rli.

Procédé consistant ti faire agir un salicylale mé­
tallique sur unehalügènehydrine éthylénique, ce qui 
produit un éther salicylique du glycol, inconnu jus­
qu ’à ce jou r et de ia forme :

C“l [ ° < ®  Q . CIP CII'OH.
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Cello ()i)énilioii s’exécute auréfrigéraulasceuclant, 
au liiiiii rl’ liiiile à lilM aO '’ .

On emploie 7"> parties de salicylate de soude 
pour 4;i parties do nionochlorhydriiie éttiylénique.

177.473.__P r o c é d é  d «  p r é p a r a tio n  d ’a c id e
ta r tr iq u e  à  p a r t ir  de m a té r ia u x  c o n te ­
n a n t d u  ta r tr a tc  de c h a u x .

TME GALIFOUNIA l'aODUCTS COMI'ANY. 
à Nuw-York, Etals-Unis,

Procédé consistant à traita  les produits contenant 
du tartrate de cliuii.x par une solution bouillante 
d’acide oxalique ou d'oxalates alcalins en présence 
de sels de potassium.

C0Í1PTÍ

178.894.—  P r o c é d é  d e  p r é p a r a tio n  de » u b « -  
t îtu t  de g o m m e -la q u e  p o u r  vernis* a u  
m o y en  d e  résiiicw  e t  d 'a c id e  liu o lé iq u e .

l’ar C.viiL LUUWIG, à Sctionbcrg (Allemagne).

:ì6 le. de co])al Manille (ou de sandaraque ou , poul­
ies vernis colorés, de résine acroïde) sont saponifiés 
jmr 9 k . de KOH (à 100 0/0) et 140 k. d’ eau, à l’ ébul- 
litiou ; l'introduction est faite graduellement jusqu ’à 
ce que tout soit dissout. On ajoute à ce mélange a 0 /0  
de son poids d’acide linoléique. La solution étant 
refroidie est filtrée, étendue avec un peu d’eau puis 
décomposée par l'acide sulfurique étendu.

Le précipité est lavé, séché puis dissout dans l’al­
cool.

179.1)15. —  P r o c é d é  de p r é p a r a tio n  de l’o r -  
iniatOM a u  m o y en  d 'a lc a li s  c a u s t iq u e s  et  
d 'o x y d e  de c a r b o n e , à  c h a u d  e t s o u s
p r e s s io n .

ELEKTROC11E.MISC1IE AVEHKE, G. m. b. H., 
à Bitterfcld (Allemagne).

Quand les 2 /9  sont transformés, on envoie un peu 
d’eau (environ 2 0/0 de l'alcali em ployé) et l’on con­
tinue.

Dans ce procédé on fait agir l'oxyde de carbone sur 
un alcali caustique en morceaux grossiers. Ces mor­
ceaux doivent contenir environ 4 0 /0  d’humidité et 
être soumis à une agitation circulaire dans un appa­
reil approprié ; l’oxyde de carbone est envoyé suus 
pression à une température de 100-120®; par 1 agita­
tion le formiate produit tombe sous forme d ’une 
poudre et l’alcali fixe à nouveau par sa surface de 
l’üxyde de carbone.

179.947. —  P r é p a c a tio ii  d ’a c é ty liiitr o -  
c e llu lo s c .

Par D' L. LEDERER, il Sulzbaeh.

La nitrocellulose, de même que la cellulose et 
l’hydrocellulose, fournit une combinaison acétylée 
par l'action du chlorure d’acétyle et de l ’anhydride 
d'acétique.

On peut se passer d ’agent de condensation, mais il 
est préférable d’en empioj-er un. ce qui permet d’oh- 
lenir une action rapide à basse température, et même 
l’em ploi d'un agent de dilution. Si la température 
s’ élève trop il y  a séparation du groupe nilro.

L ’acétylnitroceilulose brûle beaucoup moins vio­
lemment que la nitrocellulose. Pour la préparation 
on peut, par exem ple,m élanger lp .d e  nitrocellulose 
(coton à collodion) avec 2 à 3 parties de chlorure 
d ’acétyle. Après quelques heures on additionne 
d'eau, et l’acétate obtenu est lavé et neutralisé.

179.948. —  P p é p a r a lio n  d 'is o e u g é n o ! a u  
m o y eu  d 'e u g é n a te s  a lealins*.

Par Fa. PRITSCHE et C- à Hambourg.

L’ eugénate de potasse préparé à froid se déshy­
drate à plus haute température en donnant des pail­
lettes cristallines.

Le produit obtenu est chaull'é à 190-220o dans un 
appareil clos à l’abri de l'air (em ploi du vide ou d’un 
courant de gaz inerte). On peut également griller le 
produit dans un grilloir sphérique.

L ’ isoeugciiate de K forme une masse poreuse 
blanche se colorant rapidement à l’air et très soluble 
dans l’eau. Sa solution aqueuse fournit l ’ isoeugénol 
p;ir addition d’ un acide.

Le directeur-gérant : Bernard TIGNÛL
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IlliVlJE DE CHIMIE INDUSTIUEELE. —  Mars l'JO". 7tl

COMPTE KENJ)U DES SOCIÉTÉS SAVANTES
I-’UANÇAISES ET ÉTllANGÈllKS

A c a d é m ie  d e s  s c ie n c e s .  -  Siiaiice ilii 7 janvier J9(i7- — 
Présidence de M. A, Cliauveuii.

Sur la dîslillation des oUiages d'argent et de cuivre, noie de 
Mil/. Ihnri Moissan et Î'osio Watanahe. — Série d'expériences fuilcs 
sur ce sujcE au four électrique, desquelles il ressort que le ploml; 
est plus volatil que l’argent et que l’argent est plus volatil que le 
cuivre et l'étain.

.1/. Haller présente une noie de M.)/. G. Urbain et C. Seal sur le 
1 sptelre de pliosphcirescence vitra violet des fluorines et les uaviíiíi'oiis du 
! spfclre de pliosphorcsceiice d'un même élémenl dans un même diiuani.

îlnc note de M. V. Thomas sur la chloruration, en chbiiie organi- 
1 çue, en présence du chlorure latlevx est présentée par M Moissaii ; 
cette élude indique que le chlorure lalleux agit de la infime façon 

I que le chlorure ferrique.
M. L. présente une iiute do M. G. Castine sur l'empl‘>i

I il« lu liiHii't'i'B jiolarisde pour la reflif»r/:e microscopique des amidons 
I coiiipuscs du ris et du mais dans la farine de froment,

A signaler égalcuieut une note de il . de Lonerdn (présentée par 
|M. dniiimd Gauthier) sur linfluence de la temperature el da degré 
lliyji'OinrinVy«« aw6¡'anl sur la conservation des a'ufs dans laquelle 
il’iiuteur indique qu’ une température constante de — 1“ et un degré 
Ihygrométi'iquc aussi rapproché que possible de 78 pour 100 per- 
Imelient une conservation très salisfuisanle des œufs pendant 
IméiTio 6 à7 mois, ce procédé de conservation est très employé aux 
lliUts-Unis dont les entrepôts réfrigérants ont reçu 1 milliard 
lUi [aillions d’œufs en d90o.
I' Séaücc du 14janvier 1901.— Présidence de M, A. Chauveau.

Sur le calcul exact des poids moléculaires des gas. —  Note de 
IJ/.i)(wie/ Berthelet (présentée par M. U. Becquerel).

Teinture cl ionisation. — Note de M, Léo Vignon (présentée par 
|Ii. Moissnn). L’auteur montre l’ inlluenco de la dissociation éloclro- 
lljtiquDdans la teinture directe en un bain. L'ionisation des matié- 
Ires colorantes est i’orlement accrue par la dilution et surtout par 
|l’élévation de la température.

Oejli. iin. Vigouroux, note sur I’ücI/'dji du chlorure de silicium 
|s'ic le chrome.

OojW, P. Lebeau, une noie sur le siUciure de manganèse. 
üe MM. A. Seyeicelz et Porzal une note sur nn appareil continu 

jioav la préparation de l'oxygène pur, utilisable dans l'analyse orga- 
(préseatée par M. A  . IMter].

Ces auteurs se servent simplement de l’action décomposante, à 
r̂oid, du permanganate de potasse sur l’eau oxygénée.
M. A. Haller présente également le« notes suivantes ;
Ile jU, ip. Tschelinze/f, sur ua cas d'isomérte parmi les combinai- 
• oxoniennes de Guignard et Bœijer.

Ile J/, Pastureau. sur le superoxyde de la mélyhléthylcètone, obtenu 
l'ef I action de l'eau oxygénée et de SÛ'H* sur ce corps.

Ded/y;. £■_ g  Biaise et M. Maire, sur les cètones f)-chloréthylén 
einjlc'es acycliques et une méthode de synthèse des 4-alcoylquino-

■-oance du 21 janvier 1907. —Présidence de M. Henri Becquerel- 
. Simoa présente une noie sur le mécanisme de synthèse des

•'1 dm. Gauthier présenle une noie de M. II. Guillemard sur les 
' l̂obiliié des carbylamines.

M. -A. Haller présenle les noies suivanles ; de M. G. Blanc sur 
la synlhése de dérivés du ojrlohexane : 3. 3 . déméihyl il 3. 3. 6. tvi- 
mJihylcydoite.Tunone ;

De M. Lespréau sur ta synthèse de Tcrylhrite nalun lle ;
De M il Eiig. Charubut cl G. Laloac sur ta furninlion et la disUù- 

bulion de ihuile essentielle dans une plante vivace.
Séance do 28 janvier i9t>7. — Présidence de M. A. Cbauveau.
il . Moissan présente :
Une note de M. II. Mord liahn sur la solubilité du carbone dans 

le carbure de baryum et le carbure de strontium.
Une noie de il/. V. Auger sur le métapbosphate cuici'eux, prépa- 

ralion de ce sul par l'aclioii de l'acide métaphosphorique chauffé 
au rouge sembró sur un excès do tournure de cuivre. Ce sei se 
décompose rapidenienl en refroidissunl.cn fpjurnissunl du cuivre et 
du mélapliosphate cuivrique.

M. Ilatlcr préseutc ;
Une note de M. A'. Chabluy sur une nouvelle métkole de dosage 

des halogènes dans les composés organiques, au moyen des mélaux 
ammoniums. Un composé organique quelconque reiiferinant des 
halogènes, traité par le sodaiiiuioniiiiii ou le pulussauimonium, 
fournil lin sel halo’ide alcalin qu’il est facile de doser volumélri- 
qucmcnl par une solution litrée de nitrate d'urgeut.

Une unie de MJf. Amé Piclel et Eugène h'holinsky sur l'azotate 
d’acélyle composé obtenu eu dissolvant de l’anhydride aiiolique dans 
l’anhydride acétique.

GIP — CO > 0  + AzO* >  O == 2C1PCO — O — AzO»HĈ  — CO AzOv
il détone si on le chauffe brusquement et se prête à la nitration des 
composés aromatiques en fournissant de préférence des dérivés 
oriho.

Une note de M. A. Walill sur le benzoïjlglyoxylule d'élhyle.
X

S o c ié t é  c h im iq u e  d e  F r a n c e . — Séance du 25 jan­
vier 1907- — Présidence deM. Boiivcaiilt.

M. Freundler entretient la société de ses recherches sur les pi'O- 
priélés desazoiques orlhocarboxylés et leur transl’ormalion en dérivés 
C. oxyindazyliques.

M. II. GuiUemard expose les resultáis qu’il a obtenus dans l'étude 
des conditions de stabilité des carbylamines.

M. Ch. Jioîii'cn a obtenu le diacélal :
(CHPOl-CIl — C =  G -  CH (ÜC«1P)2 

par l'action de l’cllier ortliofonnique sur l’acétylènc-dibromoma- 
gnésien.

,V. Triffeneau en collaboration avec M. Oavfresne a étudié l'ac­
tion de S04P  à 1/Ssur certains glycols aroinaliques en examinant 
le rôle joué par le radical aryle. Dans ces condilions, le glycol 
dérivé de l’aiiélhoi fournil sans transposition, l’acétone anisique 
et non. comme l’a publié Balbiano, l’aldéhyde p. mclhoxydrocin- 
namique.

Le glycol correspondant à l’estragol n’a pas encore pu être pré­
paré ; en saponifiant le dibromure d'estragol on n'obtient pas le 
glycol CIPO — evil* — CIP — CHOU. CIPUII allendu ; mais bien 
le p. mélhoxyphénylcyclopropanol

ClIOll
CIPO. CMP- CH2<  ̂ I

CIP
il fixe 11-0 et donne l’aldéhyde paramélhoxyhydralropique.

MM. Tiffeneau et Daufresne ont entrepris de préparer le eyclopro- 
panol. Par action de Na sur l’acétate dedichlorliydrino symétricjueAyuntamiento de Madrid



«n ftËVUE DË CHiMÍE IÑDÜSTRÍELLÉ. — Mars 190?.

ils ont obtenu un élher acétique différent de l’acélale d’allyle de 
Bigot ; les recherches continuent.

X
Gesellschaft der W issenschaften in  K ristiania . — 

Séance de la section mathématiques-sciences naturelles du 26 jan- 

fier 1907 (!)•
Sur la cause desperturbationsmagnéliques etsurl'ongine du magne­

tisme terrestre par le professeur Birkeland.
l.’auteur a déjà émis l’opinion que les aurores boréales et les 

perturbations du magnétisme terrestre sont causées par les rayons 
cathodiques ou radiaüons analogues émises par le soleil et que le 
magnétisme terrestre lui-même a la même origine.

Les travaux réunis des cipéditioos polaires norwégiennes cl 
des quatre stations : Kaafjord, Dyrafjord, Axelœen et Malolchin- 
schar a conduit à d’intéressants résultats.

On a trouvé qu'il existe à SOO kilomètres au-dessus de la terre, 
un courant électrique d’une intensité de 1 milliampère.

Les maximums de courant et de variation magnétique ont lieu
au milieu de la nuit.

L’action magnétique du courant se manifeste avec vingt fois plus 
d’inlensité dans les régions polaires de latitude nord que dans cel­
les de latitude sud.

L’expérience suivante milite en faveur de la théorie de 1 auteur ; 
Dans un tube de Crookes de diamètre suffisant, on a placé un 

petit globe magnétique, représentant la terre, de 10 cm. de dia­
mètre et de la cathode on a dirigé les rayons cathodiques sur la 
petite boule, il se manifeste des phénomènes lumineux, notamment 
un cercle lumineux suivant l’équateur magnétique de la boule ; ce 
cercle possède la position et la forme de l'anneau de Saturne.

Ce phénomène-peut donner une explicaüon du magnétisme ter­
restre : en effet les rayons cathodiques ou les rayons analogues 
lels que les rayons ß qui émanent du soleil doivent former a 
l'équateur magnétique terrestre un cércle intense de tels rayons 
qui possèdent un sens de circulation produisant un flux magnéti­
que orienté dans la direction connue du magnétisme terrestre.

Toutes les planètes non magnétiques, mais magnétisables qui 
peuvent recevoir du soleil des rayons cathodiques ou analogues 
doivent donc être magnétisées et leur champ magnétique doit être 
orienté comme celui de la terre, à la condition bien entendu 
qu’elles tournent sur leur axe, dans le même sens que la lerrc.

L’auteur fait remarquer qu’une telle théorie de i’anneau de 
Saturne n'est pas plus inacceptable que la théorie météorite.

Les étoiles émellant généralement de tels rayons doivent magné­
tiser les planètes voisines et le magnétisme peut parfailemenl être 
d'origine cosmique comme la pesanteur.

X
C hem ical Sooiéty. -  Séance du 6 décembre 1906. -  Pré­

sidence de M. U. Meldoia.
Communication de R. Meldoia sur un nouveau Irinüro-acélamino- 

phénol, obtenu par nilration du mononilrodiacélylamiDophénol. 
C"H>(OAc). AzO*. AzHAc. =  1, 3. -1. Dans ce composé le groupe 
AzO’  entre l’OU et l’AzO* est facilement remplaçable et se prêle 
aux synthèses :

/ \ A zO«’

A zO ^ ^ A zO » 
^ H C oC H »

(1) D'après Chemiker Zeitung.

Ce produit cristallisé en aiguilles jaunes présente le poiaUe 
fusion 178-179" et la constitution ci-contre.

F . P. Leach : Une pseudosemicarbazide du Pinéne au moyen du 
nilrosoclilorure de pinéne et d’ une solution alcoolique de cyanure 
de potassium la pseudosemicarbazide est obtenu par réduction ils 
poudre de zinc et acide acétique étendu.

F. P. Leach. PiHénemh-olamîne, pur l’action du nitrosochlorure 
de pinéne avec l'ammoniaque et l'alcool à 4S-30*. Par les réduc­
teurs un groupe Azll- est éliminé et il y a formation d'une kétone 
(Pinocamphone de Wallach).

X
C h e m ic a l  s o c ie t y .  — Séance du 20 décembre 1906. -  Pré­

sidence de M. 11. Meldoia.
Sur «!i nouveau mode de préparation de l'hydrogène sulfuré au lato- 

raloire par F. R. L. Wilson.
La préparation habituelle au moyen de sulfure de fer et d'acide 

chlorhydrique donne un gaz chnrgé de combinaisons arséniées cl 
phosphorées provenant des pUosphures et arséniures qui souilleut 
le sulfure de fer.

Si on absorbe le gaz produit, par une lessive alcaline (soude ou 
hydrate de chaux) la masse se colore en jaune et il y a formaliou 
de sulfiiydrale alcalin ou alcalino-terreux. Dans le cas de la chaui 
le produit possède la constitution : Ca (HS) (OH).

L’acide carbonique décompose celle substance de la façon sui­
vante :

Ca(HS) (OH) +  GO» ”  CaCO-’  11̂ 0 +  H»S 
L'autour a basé un appareil sur ces deux réactions ; il envoie uu 

courant d’H»S dans un mélange d’hydrate de chaux et de sciure de 
bois jusqu’à coloration jaune ; en dirigeant ensuite un courant de 
CO» dans ce mélange il se produit un dégagement d’H»S eorrespon- 
daot.

Conlributionà l’élude du phosphate de chaux p u r  H . Bassett jum r. 

L’auteur montre la possibilité de préparer un sel monocalciqoe 
anhydre qu’il obtient en faisant cristalliser à IGÛ» une solution de 
carbonate de chaux dans l’acide orlophosphorique, le rapportP»Üi
àCaO doit être de 4 à 6. . *i,

L’orLhophosphale de chaux CalIPO* absorbe le gazAzH au 
température ordinaire CallPO', 2H»0 l’absorbe également en four 
nissanl un mélange de phosphate d'ammoniaque et de phosp a
Iricalcique. ,,

SCallPOS 21H0 -|- 2A/.Ha =  (PO‘ )»Ca» +  PO‘ ll(AzH')* +  6«
Le phosphate (POn’ H'Ca absorbel'AzH’ , lentemeoL à 

ture ordinaire, plus vile à 100" avec production de C»(AzH ) '
composé qui est décomposé par l'eau en PO'HCa et PO 
ce qui explique la transformation de (PO’ )'Call* 
niac en un mélange de CaliPO*, üa»(PO')» et (AzH ) >
probablement formation transitoire de phosphate ammon

Reiaiioit entre la constitution et les propriétés pkysiologiquit dt 
tropéine par M. A . D. Joœett.

L’ auteur a préparé l’orthocarboxylphényl-gljcery '’°P
do vérifier la règle de Ladenburg et par chaulTage Irais 
corps en homalropine. D’après l’expérience 
peines sont de faibles mydriatiques et leur action p )
disparati par transformation en acides hydroxylcs.

L’auteur s’élève contre la généralisation de la règ ^  
burg.
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