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FABRICATION DE L ’ ACIDE S UL FU R IQ U EP A R  LE S P R O C E D E S DE CONTACT
Historique

Le procédé de fabrication de l’acide sulfurique 
par procédé de contad a été l’objet de nombreuses 
recherches : les travaux de Winckler ont permis 
de réaliser un procédé de fabricalion qui a .re$ü 
de nombreux perfectionnements tenus tous secrets. 
Enfin la publication des brevets de la Badisclte 
A n ilin u n d  Soda fábrik, a indiqué les nouveaux 
procédés réalisés.

En 1831, Perégrine Philips, fabricant de vinaigre 
á Bristol, prit un brevet pour la fabrication de 
l'acide sulfurique par l’intermédiaire de la mousse 
de platine: il brúlait du soufreou des pyrites dans 
un four spécial, mélangeait l’acide sulfureux 
obtenu avec de l’air, et faisait passer le gaz dans 
des tubes de platine ou de porcelaine contenantdu 
til ou de la mousse de platine et maintenus á une 
certaine température.

L’anhydride sulfuriquequi résultaitde la combi- 
naison de l’acide sulfureux avec l'oxygéne de l’air 
était condensé dans des chainbrescylindriquesde30 
pieds de haut sur 8 de large, recouvertes de lames 
de plomb á l’intérieur et remplies jusqu’au sommet 
de morceaux de quartz. A la partie supérieure de ces 
chambres, on faisait couler une pluie line d'eau ou

d'acide sulfurique étendu, qui, rencontrant les va- 
pe urs d’anhydride, les condensaitet se concentrait 
d’autant. Gette eau se rassemblait au fond d’oü elle 
était de nouveau pompée á la partie supérieure de 
la chambre, et ainsi plusieurs fois de suite jusqu’á 
ce que l’acide posséde la concentraron voulue 
(Liebig's Annalen, 1832, t. IV, p. 171).

En 1832, Dcebereiner montra que quand on fait 
passer un mélange de 2 vol. de gaz sulfureux et 
d’un vol. d’oxygéne sur de la mousse de platine 
humide il se forme de l’acide sulfurique.

Vers 1833, Iiuhlmann, dans son usine de Loos- 
les-Lille a aussi exécuté des essais en vue de pré- 
parer l’acide sulfurique par lacombinaison de l’an- 
hydride sulfureux avec l’oxygéne de l’air sousl’in- 
fluence de l’éponge de platine. Mais les propriétés 
catalytiques de l'éponge vont en s'alténuant avec 
le temps, de sorte que ses essais ne furent pas sa- 
tisfaisants.

L’étude des substances pouvant convenir comme 
substances de contact fut longuement poursuivie. 
G'est ainsi que Wcehler et Maílla ont opéré avec 
des oxydes de cuivre, de fer et de chrome, et pa- 
raissent avoir obtenu d’assez bous résultats avec 
les deux derniersoxydes. Gette réaction fut reprise 
par la Verein chemischer Fabriken, de Mann- 
heim, ainsi que nous le verrons plus tard. De son 
cóté Plaltner a choisi du quartz broyé, mais a dü
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272 REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE
y renoncer par suile de la lenteur de la réaction. 
En opérant avsc du «erre pulvérísé, Magnus, en 
1832, avait observé qu’il jouissait de la méme pro- 
priété.

Winckler flt une étude déflnitive sur cesujet,ses 
essais étant faits dans le but de préparer l'acide 
sulfurique fumant, et non l'acide sulfurique ordi- 
naire; la substance se compose d'un support inerte, 
amiante ou ponce, recouvert d’un dépót du metal 
actif. MM. Messel et Squire employérent au méme 
moment, en Anglelerre, de la ponce platinéis et de 
l'asbeste platiné, sur lesquels ils faisaient arriver 
(brevet allemand 4.566) un mélange préalablement 
desséclié d’acide sulfureux et d’oxygéne, obtenu 
par la décomposition au rouge de l’acide sulfuri­
que, décomposition dont Winckler se servit éga- 
lement.

Cette réaction a été ulilisée en 1867 par Debray 
pour la préparation de l’oxygéne ; il décomposait 
l’acide sulfurique dans un tube de platine; mais ce 
procédé ne put étre appliqué. Parmi les diflicultés 
á surmonter dans le procéde Winckler, Debray, 
en 1878, a signalé l’action des gaz chauffés á liaute 
température sur tous les métaux ; il a done fallu 
imaginer ditíérents revélements pour prolonger la 
durée des cornues de décomposition du procédé 
Winckler.

Ditíérents brevets ont été pris dans la suite, pour 
réaliser, avec des appareils divers, le procédé 
Winckler. Ge dernier étudie lasyntbése par l’acide 
sulfureux et l’oxygéne en présence d’une substance 
de contad et les rendements en acide sulfurique 
anhydre suivar.t la dilution de l'acide sulfureux 
dans un mélange gazeux. II utilise ainsi la décom­
position au rouge vif de l’acide sulfurique en acide 
sulfureux, oxygéne et vapeur d’eau : l’acide sulfu­
rique perd son eau de composition et il est trans­
formé en acide sulfurique anhydre; les grandes 
difficultés pratiques pour réaliser en grand ce pro­
cédé sont surmontées. Winckler cherche á utiliser 
le gaz provenant du grillage des pyrites.

Les travaux originaux de Winckler sont décrits 
dans le Dingl. p o lyl■ Jou rn . 1881, p. 218 et dansle 
Wagner's Jahresberichte, 1875, p 226.

La fabrication de l’acide sulfurique fumant n’en- 
tra dans le domaine de la pratique qu’á partir du 
jour oü la Badisclie A n ilin  und Soda Fabrih, 
avec les puissants moyens dont elle dispose, entre- 
prit une étude minutieuseet systématique des con- 
ditions chimiques et physiques les plus favorables 
á la combinaison des gaz réagissants. Ge procédé

tenu secret pendant longtemps, ne fut livré á la 
publicité qu’á la suite d’indiscrétions commises au 
préjudice de la Société, qui chercha ensuite á se 
proteger par la demande d’une série de brevets.

A la Société Badoise, la fabrication comporte 
trois opérations principales :

loTraitement préliminaire du mélange des gaz 
á mettre en ceuvre ;

2o Réglage des conditions de température pen­
dant la combinaison;

3o Disposilion ou arrangement de la substance 
de contad pour ne pas avoir une pression exa- 
gérée.I . Traitement préliminaire du mélange des gaz (1)

1. Im puretés des gaz. — On sait depuis long­
temps que les gaz provenant du grillage des pyri­
tes renferment, outre de petites quaritités d’acide 
sulfurique et d'anhydride sulfurique, d'autres im­
puretés parmi lesquelles nous signalerons le sou- 
fre, le fer, le man ganóse, le cuivre, l'arsenic, l’an- 
timoine, le piiosphore, le mercure, le plomb, le 
zinc, le bismuth, le thallium, le sélénium et leurs 
composés. Les effets de ces impuretés sont de dif. 
férentes sortes : dans certains cas, l’acide sulfuri­
que peut attaquer le plomb et le fer des appareils 
et géner le mécanisme des opérations. II entraine 
de plus les poussiéres dans l’appareil catalytique, 
et encrasse par suite la substance de contad.

Parmi ces impuretés, on areconnu que l'arsenic, 
le plomb et le mercure avaient une influence par- 
ticuliérement nuisible sur cette substance, et la 
mettaient hors d'usage au bout de peu de temps.

2. Purification des gaz. —  Pour ellectuer la 
purifleation, on lance un jet d’air ou de gaz déjá 
puriñé, puis un jet de vapeur dans les gaz chauds, 
au moment de leur sortie des fours á pyrite. Cette 
opération a pour eífet de brasser la masse gazeuse 
et d’assurer une combustión parfaite du soufre el 
de toute matiére combustible.

L’injection de la vapeur en plusieurs fois a des 
effets tres importants: elle dilue l’acide sulfurique 
et empéche ainsi l’attaque de l’appareil réfrigérant 
(qui est en plomb ou en fer); elle s’oppose en outre 
á la formation de dépóts de la matiére incrustante 
que l’acide sulfurique forme avec les poussiéres 
solides, lors du refroidissement des gaz non mé- 
langés de vapeur. L'encrassement des conduites(1) ñevue génvrale des Sciences purés et appliquées, I2'an- nóe, n° 4.
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REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE 273

est ainsi évité, car les impuretés se rassemblent 
sous forme de boues fáciles á enlever. Elle empa­
che enfin la formation d'hydrogéne arsénié et 
d'hydrogéne phosphoré volatils, qui peuvent résul- 
ter de 1’attaque des párties métalliques par l’acide 
sulfurique concentré,

3. Refroidissem ent graduel des gaz. — Aprés 
ce tráitement, les gaz traversent un tuyau en fer 
ou en briques dans lequel iis commencent á se re- 
froíclir, puis ils s’écoulent dans un systéme de 
tuyaux en plomb qui achévent de les refroidir á 
1 0 0° en virón et méme au dessous.

4. Lavage■ — lis traversent ensuite des tours 
d’arrosage ou barbottent dans une série de laveurs 
contenant soit de l'eau seulement, soit de l'eau aci- 
dulée, soit enfin dans une solution de bisulfite de 
solide, pour de lá se dessécher dans un appareil á 
acide sulfurique concentré ou dans un autre sys­
téme dessécliant.

Pour construiré les laveurs, il convient d’éviter 
l’emploi de matiéres qui soient susceptibles de pro- 
duire sous l'infiuence de l’acide sulfurique, des gaz 
comme l'hydrogéne arsénié ou l'hydrogéne plios- 
phoré. Le lavage des gaz est enfin facilité par une 
aspiration convenable.

5- E xam en des gaz. -  Avant d’entrer dans 
l'appareil de contad, les gaz sont soumis :

Io A un essai optique ;
2° A une analyse cbimique pour s’assurer de 

l’absence d’arsenic, de pliospliore, de mercure, ele.
L’essai optique consiste á examiner une colonne 

de plusieurs métres de long et éclairée á une de 
ses extrémités. Bien lavés, les gaz deviennent 
transparents et absolument exempts de brouil- 
lards.

L’examon cbimique s’effectue en faisantbarboter 
pendant 24 heures une dérivation des gaz épurés 
dans un flacón laveur renfermant de l’eau distillée; 
on cherche ensuite, dans cette eau, les impuretés 
par les méthodes analytiques conuues (appareil de 
Marsh).

II. Réglage des conditions de température 
pendant la combinaison

Nous savons que la combinaison de l'anhydride 
sulfureux avec l'oxygéne est une réaction endo- 
thermique, et que la chaleur dégagée est:SO» +  O =  SO 3 +  32.2 cal.

Mais la combinaison de ces gaz n’a lieu qu’á une 
température relativement élévée, en sorte qu'on

doit chauffer préalablement les deux gaz, ou l'un 
d’eux au moins. Pendant la réaction, la chaleur 
dégagée s'ajoule á la chaleur primitive, en sorte 
que la température s'éléve tres hautet atteint par- 
fois le rouge blanc, si le mélange est tres riche en 
gaz ou le courant assez rapide.

Cette énorme chaleur et cette température élevée 
nuisait á la fabrication pratique de SO3. Les pré- 
judices qui en résultent sont de diverse nature :

Io Les appareils en fer sont rapidement oxydés ;
2° L’action de la substance catalytique est affai- 

blie;
3° La capacité de production des appareils s’en 

trouve amoindrie ;
4° Et. avant toul, la réaction, qui devait étre 

presque quantitative est beaucoup moins parfaite.
La surélévation de température est surtout nui- 

sible si l’appareil est tel que les gaz contenant SO3 
quittent la substance catalytique au point le plus 
chaud- La réaction inverse de SO3 en SO4 + O se 
produit d'autant plus facilement que la tempéra­
ture est plus élevée, et celle-ci s'éléve d'autant 
plus que la quantité de gaz qui passe par l’appareil 
catalytique est plus grande, ou que les gaz sont 
plus concentrés. 11 en résulte qye la conversión de 
SO4 + O en SO3 est limitée par la réaction inverse 
et les gaz. au sortir de l'appareil catalytique ren- 
ferment SO4. Ainsi, dans les procédés par contad 
employés jusqu’alors, on ne réalisait la combinai­
son en SO3qued’une partiedu mélange de SO4-)- O- 
Une notable proportion des gaz réagissant non 
non combinés était utilisée pour produire de l’acide 
sulfurique par le procédé des chambres, ou pour 
fabriquer du bisulfite de soude, etc...

On peut éviter cette dissociation partidle en 
refroidissant d’une maniere réguliére l'appareil, 
afin d’enlever tout excés de chaleur en sorte que 
la température obtenue fournit des résultats quan- 
titatifs quelles que soient la quantité et la concen- 
tration des gaz employés. Aprés l'absorption de 
l'anhydride sulfurique formé,les gaz ne renferment 
plus que des traces d'acide sulfureux et peuvent 
étre déversés sansinconvénientdans l'atmosphére. 
Le rendement est en tous points comparable á 
celui obtenu dans les chambres. En outre, les ap­
pareils durent plus longtemps et travaillent mieux 
par suite de l’abaissement de température. Le 
refroidissement de l'appareil de contad a pour but 
de la maintenir dans la zone de température la 
plus favorable, et s'effectue á l’aide de bains de
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27 4 REVUE DE CHIMIE 1NDUSTRIELLE
métaux en fusión, dont la température reste 
constante.

Lorsque les gaz que l’on veut traiter sont utili- 
sés eux-mémes pour le refroidissement de l’appa- 
reil, on en envoie une par lie ou la totalité sur la 
surface extérieure de l’appareil, pour enlever l'ex- 
cés de chaleur-

Les gaz qui quittent le milieu réfrigérant sont 
ensuite portés á la température la plus favorable á 
la marche de la réaction. avant d’ótre dirigés dans 
la masse de contad. Sur ce point, il faut teñir 
compte de la concentration des gaz.

Avant de passer en revue les différentes sortes 
d’appareils tels qu’ils sont décritsdans les brevets, 
nous allons donner un procédé de préparation de 
l'amiante platinée. On imbibe de l'amiante bien 
effilochée avec une solution de chlorure de platine 
rendue légérement alcaline par l'addition de car­
bonate de soude, on ajoute du formiate de soude et 
on chauffe. Quand la réduction est terminée, on 
lave la masse jusqu’á ce qu’elle ne renferme plus 
de matiéres salines, et on séche.

III. Disposition des appareils
Dans la figure 1, M représente une piéce de ma- 

ônnerie ou un tuyau de fer dans lequel est placé

L

Sehéma (les conduils dans un appacoil par contad. M piéce de maronnerie ou tuyau de fer: R conduit; a partie oú le az .sulfureux se réchauffe; b partie eonténant la masse e contad; lili cliaullage; n arrivée de l’air froid ; L sortio de l'air ; c sortio de SO3.
le conduit R. Ce dernier est composé de deux par-

ties a et b destinées á différentes fonctions et pou- 
vant posséder des diainétres et des longueurs dif­
férentes : une d’elles peut étre aussi remplacée par 
un certains nombre de conduits plus étroits. La 
partie b des conduits R reijoit la masse de contad 
refroidie par l’air froid entrant par n  dans le tuyau 
extérieur. L’autre partie a du conduit R a pour 
but de porter le gaz contenant l’acide sulfureux et 
arrivant par D á la température nécessaire á la 
réaction.

Au commencement de l'opération tout l’appareil 
est porté par le chauffage lili' (par exemple un 
chauffage á gaz) á la température nécessaire ala 
réaction. Cette derniére une fois commencée, on n'a 
plus besoin de clniuffer si l’on travaille avec des 
gaz concentres parce que l’air, chauffé par la 
masse de contad, transporté en a est á une tempé­
rature suffisamment élevée pour cmpócher la zone 
de la réaction de reculer ou de s’éteindre.

Fig. 2Appareil pac contad a plusiours conduits. Les lettces com-munes ont la móme sígnification que dans la liguce 1 ;DD' couvocclcs; \VW' parois.
Par les ouvertures d’issue mobiles LL, le cou- 

rant d’air peut étre réglé, de maniere á communi- 
quer á la masse catalytique la température néces­
saire h la réaction.

Quand on travailleavec des gaz plus faibles, l’air 
qui s’échauffe en jouant le róte de refroidissañt, 
est chauffé en outre par le chauffage hh' de ma­
niere á communiquer aussi aux gaz qui arrivent 
par a une température plus élevée.

Si les gaz á travailler sont encore plus faibles, il 
peut devenir nécessaire de chauffer préalablement
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et d’une maniere durable l'air arrivant en n, ce 
qu’on peut (aire par le chaulTage hh' ou de toute 
autre maniere.

Les gaz sortant de l’espace de contad b et con- 
tenant SO3, quittent par le conduit c l'appareil 
catalytique poní' le travail ultérieur. Dans la 
figure 2 est représente un appareil avec un certaiD 
nombre de conduit des contad RR qui communi- 
quent entre eux par les deux parois W\V' et les 
couvercles DD'.

Éxaminons une autre disposition d’appareils : 
Dans la piéce de maQÓnnerie M est installé un 
tuyau qui contient entre les deux parois WW' le 
conduit R. Pour la mise en marche, l'appareil est 
porté á la température de réaction par un chauf- 
fage que les gaz chauffants peuvent quitter par 
des canaux. On laisse entrer lo gaz á travailler, 
dont la température peut encore étre réglée par 
chaulTage, dans l'espace du tuyau oü il refroidit la 
masse catalytique dans R : de lá, le gaz se dirige 
vers l’endroit oü se fait le mélange des gaz et en­
suite dans la masse catalytique du conduit R.V

Fig. 3Appareil de entilad á plusieurs conduiis. A A' arrivéejdes gaz : BB' tuyaux Iraversant tliamétralement l’appareil et iar.ilitant la distributión dn mélange gazeux; C parois mi- loyennes l'oreant les gaz ii passer pros des conduiis 11 pour reí'roidir la masse catalytique..
Oes appareils peuvent étre modifiés a leur tour, 

de maniere á réunir un certain nombre de con- 
duits en un seul appareil. Parmi les diverses for­
mes d’application, celle par exemple représentée

par la figure 3, est tres avantageuse en pratique.
On a trouvé, en effet, qu'en travaillant avec de 

gros appareils ayant un grand nombre ue con- 
duits, il est préférable de distribuer convenable- 
ment le courant gazeux dans le tuyau S. Ceci est 
fait d’abort par toute l’enceinte du tuyau S, ensuite 
parles tuyaux BB' qui traversent diamétralement 
l'appareil, et en raison de la longueur des cordes 
des ares correspondants, possédent des trous laté- 
raux de différentes dimensions, par lesquels le gaz 
subit unedistribulion homogéne á l’intérieur méme 
du corps de tuyau.

Pour que le gaz refroidissant puisse suivre la 
méme direction durant son chemin ultérieur et 
passer en méme temps le plus prés de la masse 
catalytique á refroidir, on ótablit á des distances 
pas trop éloignées, un certain nombre de parois 
mitoyennes CG, qui se dressentdans S, de. maniére 
á laisser au courant gazeux un passage libre lout 
prés des parois des conduits RR.

Appareil par contad dans loque! la masse catalytique est refroidic par un gaz autre que cclui ii travailler. Mentes leltres que précétieminenl. A sordo du gaz étranger qui peut cotninuniquer sa cltaleur dans II aux gaz.
11 est encore avantageux de bien mélanger les 

gaz avant leur entrée dans la masse catalytique 
afin d’en égaliser la températuré. L’appareil mé-
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langeur N, établi au-dessus du couvercle D sert á 
ce but en mélangeant convenablement le gaz arri- 
vant de O, F et J pour se diriger vers D et R.

L’intensité et la température du courant réfri- 
gérant sont convenablement réglés suivant les 
indications des thermométres se trouvant dans les 
différentes parties des appareils, notamment dans 
dans D et D' jusqü’á ce que les analyses du gaz 
entrant et sortaut donnent des meillcurs résultats 
pratiques.

Les/ chambres de distribution du gaz AA' peu- 
vent étre étendues sur toute iasurface dutuyau S, 
comme le montre la figure 4. La chaleur rayon- 
nante de l’appareil lui-méme peut alors servir á 
régler la température des gaz entrants.

Au lieu des gaz inémes á travailler on peut se 
servir d’air ou d'un autre gaz comme réfrigérant 
si, par exemple, on fait refluer le courant réfrigé­
rant (ñg. 5) á l’aide d'un ventilateur V par G et

Fig. 5Autre disposition d’apparcil par contact. Les chambres de distribution A sont étendues a toute Iasurface du tuyau S. Méraes leltres que précédcmmcnt.
EE', etc., vers S. Le courant gazeux refroidit alors 
le conduit R et quitle le tuyau S par A, naturelle- 
ment sans ótre ensuite dirigé vers D.

La chaleur accumulée dans l'air (gaz) sortant 
peut étre évidemment utilisée, par exemple, en la 
transportant sur les gaz affluents á travailler á 
l'aide d’un áppareil II approprié.

Dans les figures 6 et 7 se trouve une autre forme 
d’application typique de ce procédé. Elle sert stir- 
tout á travailler les gaz concentres. Le gaz arri-

vant par E est dirigé par FF' vers la partie la 
plus chaude P de la masse catalytique dans R. La

Fig. 6Schéma d'un conduit de l’appareil

Fig. 6 ct 7. — Appareil par contad pour travailler les gaz concentres ; E entree des gaz ; FF arrivée des gaz vers la partie 1’ la plus chaude de la masse de contact : S tuyau de passage desgaz : AA', lili' surtió des gaz vers le tuyau O ou vers l’appareil rtd’rigératour 11 : .1 dérivation des gaz entres par ti allant directcmcnt vers réspice D oú so fait le mélange avec les gaz ayant traversé l’appareil etvenanl do O. Les autros lettres ont la memo signification que pré- cédommenl.
partie relativement la plus froide arrive alors á 
l’endroit le plus chaud de la masse de contact et 
la refroidit énergiquoment. Le courant réfrigérant 
peut quitter S soit par A ou A’, ainsi que par B ou 
B', ou par B et 11' pour étre dirigé directement par
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O vers D ou par le réfrigérateur H vers D, ainsi 
que par O et H vers D avec une température ré" 
glée. On peut aussi diriger une partie du gaz á 
travailler directement par J vers D-

Les autres dispositions pour la distribution, la 
direction et le mélange des gaz, sont semblables á 
celles décrites par l’exemple 2 .

Ici encore, la distribution des courants gazeux 
peut se régler suivant les analyses du gaz et les 
indicalions des thermométres.

Au lieu des gaz á travailler, on peut ici se ser­
vir également d'air ou d’un autre gaz comme ré- 
frigérant, ce qui se recommande surtout quand on 
travaille avec des gaz forl concentrés, parce que le 
volume et la masse de ces derniers sont relative- 
ment peüts, de sorte qu’ils ne peuvent pas suffire 
au refroidissement. Un appareil servant á ce but 
est représente dans la figure 8. A l'aide d’un ven- 
tilateur V"" actionné éleclriquement le courant

cédemmont.
d’air (ou gazeux) réfrigérant est souffié sur la par­
tie la plus cliaude P de la masse catalytique, passe 
par S, oú il rcfroidit la masse de contact et quitte 
l’appareil par A ou A', etc. La clialeur qu’il em­
porte peut étre utilisée d’une maniere quelcouque, 
par exemple en se servant pour chauffer préála- 
bleinent dans l’appareil de cliauffage H, les gaz á 
travailler introduits par F, au point d’empécher le 
recul de la zone de réaction P.

Dans une piéce de magonnerie ou dans un tuyau

M (fig. 9 et 11) sont établis dans une paroi W, un 
seul ou plusieurs conduits SSS, entre lesquels se 
dressent un seul ou plusieurs conduits RRR, éga-

Appareil á un Appareil íi plusieurs conduitsseul conduitFig. 9 et 10. — Autre dispositif d’appareil par contact. Mé- mes lettres i|ue precédemmenl. K róservoir en forme de caisson facilitant la distribution des gaz aflluents.
lement établis dans une paroi W. Si l’appareil est 
construit avec plusieurs conduits (fig. 10) les con­
duits S sont séparés de ceux désignés par R par un 
réservoir Ií (en forme de caisson) dont l’intérieur 
est destiné á distribuer les gaz aflluents. Ces der­
niers passent entre les conduits R et S, et refroi- 
dissenl la masse catalytique dans R. Suivant la 
concentraron des gaz, les conduits peuvent étre 
chauffés par le cliauffage h ou refroidis par un 
courant d’air réglagle dans L. Les gaz convertís 
quittent l’appareil par D et C. Pour la mise en 
pratique les dimensions indiquées dans la figure 
sont á recommander. Néanmoins, les diamétres 
(ainsi que la longueur des conduits) peuvent subir 
des variations dans de vastes limites.

Onadécrit, dans les exemples précédents plu­
sieurs formes d’application du nouveau procédé.

Nous allons encore montrer, dans un exemple 
concret, comment il faut opérer pour arriver au 
résultat le plus favorable possible.

Dans ce but, nous admeitons le cas oü il fau- 
drait travailler un mélange gazeux contenant 
environ 12 0/0 en volume de SO! et la méme 
quantité d’oxygéne.

On chauffe d’abord l’appareil par le chauffage h 
par exemple le cliauffage á gaz fig. 3) jusqu’á ce
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qu’un thermométre dans le couvercle de dessus D 
marque la lempérature d’environ 300° G, aprés quoi 
on fait entrer tout le courant gazeux par A dans 
l’appareil. Endosant par des analyses consécutives 
SO*- des gaz entrants et sortants, on constate l’effet 
pratique des conditions données et l’on régle en 
conséquence la température á l’intériear de l’appa- 
reil de contact. On y arrive en orientant l'inten- 
sité et la température du courant réfrigérant á 
l’aide des soupapes V, V’ et V", et si cela est né- 
cessaire du chauffeur G, de maniere á amener la 
transformation la plus favorable de SOs en SO3.

Dans le cas admis ci-dessus, on*y parvient en 
faisant entrer dans D environ 2/3 du courant 
gazeux total par A et 1/3 par V'' (fig. 3). La tem­
pérature dans D égalisée par le mélangeur N est 
alors d’environ 380° C, tandis que le thermométre 
dans D' marque 234° G (flg. 3). Dans ce cas eoncrel, 
la transformation est de 96 98 0/0 de la possibilité 
théorique, ce qui équivaut á une production de 48- 
50 kg. de SO3 en 24 h.: elle peut montar á99 0/0 si 
l’on charge moins l’appareil de maniere áprolonger 
le contact entre le gaz et la masse catalytique.

Un dernier perfectionnement introduit par la 
Société badoise consiste á éviter l’excés de pres- 
sion nécessaire, dans les appareils précédents, 
pour forcer les gaz á circuler á travers la masse de 
contact. Dans ces appareils, on place l’amiante 
platiné dans des tubes plats; aussi faut-il, pour 
forcer les gaz á les traverser, une si forte pression 
que l’on doit recourir á une pompe. En outre, il est 
dit aussi que sous pression les gaz se combinent 
mieux, et les brevets qui précédent sont libellés 
dans ce sens. Mais la Société a trouvé que l’avan- 
tage obtenu en travaillant sous pression est plus 
que compensé par l’augmenlation des dépenses. 
Elle a cherché á ne pas dépasser la pression 
atmosphérique et, gráce au moyen qu’elle a em- 
ployé, tóate pression disparait dans les tubes de 
contact et, par suite, les frais de compression sont 
réduits au mínimum.

En consultant les figures 11 et 12 qui accompa- 
gnént le brevet, on voit que les tubes R, qui ren- 
ferment la substance de contact, sont divisés en un 
grand nombre de compartiments á l’aide de pla­
ques perforées au tamis. Sur chaqué plaque on met 
la substance de contact, de maniere á recouvrir 
les trous ou les mailles, et sur la partie annulaire 
entre le tube et le bord de la plaque. Le principe 
de l’appareil esttel que la pression exercée sur une 
couche de substance catalytique ne se transmet

pas aux suivantes, et, de plus, les couches sont 
disposées de telle maniere que les gaz doivent 
passer forcément á travers la mousse de contact.

Fig. n

Fig. 11 et 12. — Disposition intérieure des tubes renfer- rnant la substance de contact. a, Iringle do for lixée sur le fond I)' b tube court portanl une 1" plaque perlbrée C' recouverte de la substance. dd'd", tubes annulaires ou tré- pieds supportant les plaques suivantes c'c"c'".
Une tringle de fer a estílxée dans la partie D' et 

passe au milieu du tube R. On enfile un tube court 
¿i sur lequel repose une premiére couche de sub. 
stance de contact disposée sur une plaque perlbrée 
ou grille, qui est recouverte également conformé- 
ment aux indications précédentes. Sur cette pla­
que, on met un collier ou un tube court d, puis 
une autre plaque perforée et ainsi de suite. La 
pression supportée par la couche de substance
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catalytique se transmet aux plaques, et de celles-ci 
aux tubes, et la substance catalytique en est sou- 
lagée d'autant.

Cette disposilion des couches offre de plus en 
plus l’avantage de mélangerá chaqué fois les gaz, 
en sorte que leur température s’égalise et que 
l’effet réfrigérant décrit dans les brevets précé- 
dents est augmenté. D’autres moyens peuventétre 
employés, maisle principe établi est le mérne. On 
peut se servir, cornme lifidique la figure 12 des 
trépieds (d, d' d") poursoutenir les plaques, aulieu 
de la tringle céntrale et des petits colliers cornme 
dans la figure 1 1 .

Pour éviter l’agglomération de la substance 
catalytique et, par suite, l’augmentation de pres- 
sion, il importe avant tout, quelque soit le procédé 
employé, de ne pas empécher le refroidissement 
régulier qui est une des causes de réussite.

Dans ce qui précéde, nous avons donné dans leur 
texte intégral l’ensemble des brevets qu'apris la 
Société badoise pour cette nouvelle fabrication.

En résumé, les points importants á reteñir sont 
les suivants :

1° Préparation de la masse du contact qui paraít 
étre de l’amiante platiné;

2o Purification rigoureuse des gaz réagissanls;
3o Maintien de la température de ces gaz á l’in- 

térieur des chambres, de telle facón qu'elle soit 
intermédiaire entre la température nécessaire á la 
formalion de SO3, et celle á laquelle ce corps se 
dissocie.

D’autres brevets ont été pris pour la fabrication 
de l’acide sulfuriqüe par la méthode de contact, 
mais á part ceux pris par la Gompagnie parisienne 
des couleurs d'aniline (brevet franpais 275.927 et 
brevets allemands et anglais), aucun de ces pro- 
cédés, ne semble étre en mesure de rivaliser avec 
celui que nous venons de décrire.

A citer cependant le procédé de MM. Raynaud et 
Pierson (Br. 303.014) dont les principaux points 
sont les suivants :

Io Préparation de SO2 par le procédé Winckler 
ou par combustión de soufre ou de sulfures ;

2o Purification de SO: par l'action d’une pression 
de 10 atm. suivie d'une détente brusque, ou en fai- 
sant agir des agents condensant les gaz, tels que 
le kieselgichr ou autres corps naturels ou artifi­
ciéis, ou bien par un procédé chimique;

3o Le corps catalytique est formé d'oxydes arti­
ficiéis (Ta. Tí. T u. Va. Ni. Si. Zr . Mo) chargés de 
noir de platine ;

4° On chaulTe entre 300-700° C pour produire la 
catalyse et l'on régle la température en entourant 
la masse catalytique d’une substance bouillant á 
haule température cornme la paraffine;

5° On condense ensuite les gaz dans des cham­
bres de condensation refroidies ; enfin on enléve 
SO3 en réchauffant les chambres pour le faire 
fondre.

On a cherché á utiliser d’autres substances de 
contact cornme le peroxyde de fer provenant du 
grillage des pyrites, ou le sexquioxyde de chro- 
me (Br. franjáis 280.393; Br. anglais 17.266 ; Br. 
allemands 107.995, 108.446 de la Vereín Chemis- 
cher Fabriken, á Mannheim).E ügéne  Petitgou t  Ingénioui'-Chimiste.

L K  s u i n t

G é n é r a l i t é s
Historique. — La connaissance de ce produit 

qui recouvre la laine du mouton et de la chévre 
est fort ancienne.

Dioscride et Pline le Jeune en décrivent l’ex- 
traction et les applications thérapeutiques et cos- 
métiques, sous le nom : Oesypum.

Au xvi° siécle jusqu'au début du xvm°, la méde- 
cine ainsi qué la parfumerie comportaient de 
nombreuses applications du suint.

A partir de cette époque jusque vers le milieu du 
xixe siécle le suint est peu mentionné dans la lit- 
téralure scientifique, et ce n’est guére que vers 
1856 que les travaux de Chevreul sur sa composi- 
tion et vers 1867 ceux de Vohl sur son importance 
industrielle qui déterminérent une véritable re- 
naissance de cet intéressant composé.

En 1868, Hartmann fit des Communications com- 
plémentaires sur la nature du suint, Braun étudia 
les modes de traitement et d’épuration, Liebreich 
précisa sa valeur en thérapeutique, enfin les 
maisons Benno-Jaffe et Darmstaeder d’une part et 
la Norddeutsche Wollkaemmerei ünd Kammgarn- 
spinnerei d’autre part contribuérent en perfection- 
nant les procédés d'extraction et d’épuration á 
généraliser l'emploi de la lanoline.

Depuis de nombreux établissements se consa- 
crant exclusivement au traitement du suint furent 
créés.Les diverses Communications sur ce produit sont trés dispersées, tant celles ayant trait au point de vue analytique, que celles d'ordre industriel men-
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ionnées exclusivement dans les nombreux brevets pris sur cette industrie. MM. Donatb et Margos- ches ont publié récemment une étude fort complete sur la question (V. Revue de Chim ie In d u slrie lle , juin 1901, no 138, p. 168) á laquelle nous emprun- tons les éléments de cet article.Nous croyons que la coordination de ces divers travaux présentera un certain intérét pour le lec- teur, lui permettant de jeter un coup d'ceil d en­semble sur la chimie du suint.Matiére premiére. — La laine, matiére premióle du suint, examinée au point de vue immédiat par Chevreul, a fourni pour l'espece mérinos, á l’état brut et aprés dessiccation á 100°, la composition suivante :Matiére terreuse formant dépót dansles eaux delavage....................................Suint de laine soluble dans l’eaufroide.................................................................Corps gras (solubles alcool)..................Matiére terreuse flxée par les grais-se s .......................................................................Laine proprement d ite ..............................

26.0632,748,571,4031,23100,00Au lieu d’épuiser la  laine par l’eau, qui, outre les savons, entraine une partie de l’insaponiflable, les seis des acides gras formant avec ce dernier des émulsions, on peut d'abord épuiser la  laine sécliée par l’éther qui dissout surtout les corps gras neu- tres et une petite quantité de savons, qu’on sépare par lavage de la solution éthérée avec de l’eau á la température ordinaire.De cette maniére, les constituants de la laine sont classés en :1. Corps gras (sol. éther);2. Suint (sol. eau et partiellement dans alcool);3. Laine proprement dite.Citons quelques analyses pour illustrer ce qui précéde, empruntée aux Wagners-Jahresber.,1879:L a in ed u  M o u to r i de L a in ed u  M o u to n  de L a in eP la in e R a r n b o u ille t p o is s e u s e( M a e r c k e r (M a e r c k e r ( S c h u lz ee t  S c h u lz e ) e t  S c h u lz e ) e t  B a rb ie ri)
I lu m id it é ..................................... 23,48 0/0 12,2S 0/0 13,28 0/0G r a i s s e .......................................... 7,17 14,00 34,19E x t r a c t io n s  s u c c e s s i v e s :S o l .  d a n s  l’ e a u  (s u in t 21,13 21,83 9,70S o l .  d a n s  l 'a l c o o l . . . 0,35 0,55 0,89S o l .  d a n s  l ’a c id e .c h lo r -h y d r iq u e  ó te n d u e . 1,45 5,04 1,39S o l .  d a n s  l 'é t l ie r  e t  l 'a l-c o o l ....................................... 0,29 0,57 —L a in e  p u r é ............................... 43,20 20,83 32,11I m p u r e t é s  in s o lu b l e s . 2,93 23,04 8,38

De ces analyses on voit que la teneur en corps gras de la troisiéme espéce de laine est de beaucoup plus considérable que celle des deux autres ; par contre, les extraits des laines ordinai- res contiennent beaucoup plus de savons alcalins. Selon les auteurs des analyses précitées, les savons présents facilitent la séparation des acides gras par le la v a g e ; c’est ce qui expliquerait éga- lement le désuintage imparfait obtenu par lavage avec les laines poisseuses.Selon Herbig la teneur des laines en corps gras serait pour :Laine brute de la Nouvelle-Zélande contiendrait environ 16,6 0/0 de corps gras ;Laine brute d’Australie contiendrait environ 16 0/0 de corps g ra s ;Laine brute de l’Amérique du Sud contiendrait environ 13,2 0/0 de corps gras ;Laine brute de Russie (Laine poisseuse) contien­drait environ 6,6 0/0 de corps gras.I-Ieiden a publié une analyse de laine mérinos qui comportait les résultats suivants :E au ............................................ 10,44 0/0Graisse................................... 27,02 »Laine puré (Abre)............ 59,60 »Cendres................................... 1,03Mátiéres terreuses.........  1,91 »Les cendres ci-dessus analysées ont donnó les résultats suivants :Oxyde de fe r ----- ------- 17,61 0/0Chaux.....................................  23,91Magnésie.............................. 5,81P o tasse ................................. 18,54Soude.............................   2,64Acide carbonique...........  3,03Chlore.....................................  0,79Acide phosphorique . . .  3,66Acide silicique................  24,57Chimie des eaux de lavage. — Suivant Vauque-lin, Chevreul, üjbricht et Reich, Hartmann, etc-, la partie des impuretés naturelles de la laine solu­bles bans l ’eau, serait essentiellement composée de suint, d’oléate et de stéarato de potassium et de seis potassiques d’autres acides non volatils ainsi que de petites quantités de combinaisons alcalines d’acides volatils, tels l’acide acétique, valérianique, des chlorures, sulfates, phosphates, des seis am- moniacaux, etc- Les eaux de lavage des laines brutes sont en général alcalines par suite de la présence de carbonate potassique et suivant Huin- mel, de seis organiques du potassium. II y a égale-
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ment des laines dont les eaux de lavages sont tota- lement exemptes de carbonate potassique et qui contiennent des quantités notables de savons potassiques.Ce dernier est applicable par l ’aclion saponi- ílante du carbonate alcalin sur les corps gras de la laine, hypothése qui, selon Schulze, concorderait avec la présence de cholestérine libre dans le suint.La solution de suint évaporée et le résidu séché, contiendrait environ 60 0/0 de matiére organique et 40 0/0 de substances minórales (sans COs).Maercker et Schulze analysérent la cendre du suint et obtinrent les resultáis suivants :Potasse.............................. 58,91 63,45Soude.................................. 2,76 tracesC haux................................. 2,44 2,19Magnésie.......................... 1,07 0,85Oxyde de fer.................. traces tracesChlore................................. 4,25 3,83Acide sulfurique......... 3,13 3,20» phosphorique.. 0,73 0,70» silicique............. 1,39 1,07» carbonique— 25,79 25,34(p r o v e n a n t e n  n ia jo r ité  d e  la c o m b u s tió n  d e s  s u b s t a n c e s  o r g a n iq u e s ) .Les analyses de ces cendres par Maumené el Rogelet concordent assez bien avec les résultats ci-dessus.Toutefois il y a lieu de remarquer que Maumené a pensé pouvoir affirmer l'absenc.e de soude dans le suint; par conlre, Jacquelain afflrme en avoir toujours trouvé quelques pour cent dans les potas- ses du suint, fait confirmé par Balard, qui cepen- dant émet un doute sur sa préexislence dans le suint ou sur son introduclion accidentelle lors de la fabrication de la potasse.En 1856, Chevreul a caractérisé dans le suint la présence de 29 composés différents, comprenant de nombreux acides dont la majorité est combinée au potassium et le reste á rammonium, calcium, ma- gnésium, etc. Parmi ces acides, Chevreul a carac­térisé un type nouveau, qu'il nomina acide ali- nique.A. Buisine a tres particulicrcment étudié le suint et selon ce dernier les eaux de lavage con- tiendraient : de l’acide carbonique libre, du carbo­nate aminonique (provenant de la décomposition de Eurée), du carbonate potassique (provenant d'une espéce de fermentation de certains éléments du suint).

Comme acides gras, cet auteur a caractérisé :Les acides acétique, propionique, butyrique, valérianique, caproique, cenanthylique, caprique, stéarique, oléique et cérotique ; ces acides existanl á l’état de seis potassiques.Parmi les autres composés définis, l ’auteur a trouvé : l’acide benzoíque (provenant de la décom­position de l’acide hippurique), l ’acide lactique, hippurique, oxalique, succinique, glycocolle, leu- cine, tyrosine, des corps gras émulsionnés, du phénol (á l’état phénysull'ate de potassium), et cer- taines substances colorantes.Les eaux de lavage récentes contiennent peu d’ammoniaque ; par contre, aprés un repos pro­longó, la teneur en ce composé augmente notable- ment, cette teneur variant de 0,38 gr. AzIP  par litre au début á 2,40 gr. par litre au bout de 
10  mois, exemple numérique se rapportant á une eau de désuintage de densité 1,1 et donnant un résidu de 206 gr. par litre. L ’ammoniaque se trouvé á l’état de carbonate (provenant de la décomposition de l ’urée dans le suint).Buisine a égalemenl découvert dans ces eaux la présence de monométhylamine et triméthylamine, contenues dans la proportion de 4 p. de la pre- miére et 1 p. de la derniére pour 95 p. d'ammo- niaque. La formation des acides organiques vola- lils sous l’influence des microorganismes dans les eaux de désuintage atteint son point culminant au bout de S á 10 jours.M . A . Buisine sépare ces acides qui sont á l'état de seis potassiques en évaporant les eaux á sec, épuisant le résidu par l’alcool, décomposant la solution alcoolique par l’acide phosphorique et distillant á l ’aide de la vapeur d'eau. Les acides libérés sont ensuite éthériliés par éthylation et ces derniers fractionnés puis saponifiés.Utilisation des eaux de lavage. — De nombreux procédés ont été proposés pour 1‘utilisation des eaux de lavage, mais peu d’entre eux ont regu la sanction de la pratique. Parmi ces derniers il faut signaler l’extraction de la potasse, proposée par M.M. Maumené et Rogelet en 1859.Cette opération se faisait par l’évaporation á sec des eaux, calcination de l'extrait sec dans des cor- nues á gaz avec production d’une part de gaz d’éclairage et d'autre part d’un résidu fournissant par lessivage la potasse brute.Encoré aujourd’hui on traite le suint en vue des seis de potasse, seulcment cette fabrication est combinée avec l ’extraction des corps gras conte-
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ñus. Le rendement en potasse brute est de 142 fcil. 
environ par 5.000 kil. de laine lavée et sa composi-
tion moyenne est de :

K’CO3.............................. 78,5 0/0
KG1....................... 5j7
K‘SO‘ ...................  2,8
Na’SO*.................  4,6
Matiéres insolubles... 5

» organiques.. 3
MM. Legrand et Dubernard ont proposé d’ex- 

traire l’ammoniaque du suint; M- Havrez a déve- 
loppé un procédé de transfornmtion des composés 
en cyanure jaune et en cyanure potassique.

Selon cet auteur la distillation sécbe du suint 
fournit. un résidu constitué par un mélange trés 
intime de carbonate de potassium et de charbon 
trés azoté, qui mélangé avec de la Humille de fer 
donne un trés bon rendement en ferrocyanure.

Plus tard MM. Havrez et Bailly brevetérent un 
procédé de fabrication de salpétre avec le suint.

MM. A. et P. Buisine dans le cours de leurs tra- 
vaux scientifiques indiquérent un procédé d’ex- 
traction de l’acide caprique des eaux de lavage.

M. Wingfield a élaboré un procédé d’extraction 
de la suintine et de la séparation de certains pro- 
duits destinés comme lubrifiants ou comme graisse 
pour cuirs.

Récemment MM. A. et P. Buisine proposérent 
un procédé industriel d’extraction des acides orga­
niques volatils des eaux de désuintage. Ge procédé 
consiste á distiller dans un courant de vapeur ces 
eaux abandonnées á la fermentation et addition- 
nées d’une quantité d’acide sulfurique.

On peut, á cóté de ces acides, extraire des quan- 
tités notables d’ammoniaque et cela sans perte en 
carbonate potassique.

Le mélange des acides gras volatils peut, suivant 
MM. Buisine, élre utilisé á la fabrication d’acé- 
tones (méthylacétone et homologues supérieurs). 
Ce mélange d'acétones connu sous le nom d’huile 
d’acétone, a été proposé comme dénaturant de 
l'alcool.

M. Margosches a fait une étude compléte sur ces 
acétones, au point de vue de la fabrication, des 
essais, des emplois dans la Zeitschaift fia• Ge- 
sammte T extil industrie, 3; 1899-1900, p. 689 et 
685, á laquelle nous renvoyons le lecteur.

Dégraissage de la laine. —  Le dégraissage de la 
laine est opéré de deux maniéres différentes, soit 
par extraction au moyen d’un dissolvant volátil, 
soit par lavage au moyen de savon, de soude, etc.,

Pour mémoire il y a lieu de mentionner le lavage 
de la laine sur le dos de l'animal.

Emploi de dissolvants volatils. — Un des pre- 
miers solvants préconisés a été le sulfure de car- 
bone. — De nombreux modes d'emploi ont été 
recommandés, toutefois la pratique ne les a pas 
adoptés, lesulfurede carbone présentant de graves 
inconvénients .— D’une part ce dissolvant n’enléve 
pas seulement les corps gras de la laine, mais atla- 
que égaleinent les composés sulfurés qui y sont 
contenus et selon Jacobsen le jaunissement de la 
laine ainsi traitée est dñ h la décomposition des 
composés ferrugineux qui y sont contenus, et qui 
pas plus que les álcalis ne sont enlevés par le sul­
fure de carbone.

En oulre la laine par ce traitement devient dure, 
et si on chasse le dissolvant par élévation de tem- 
pérature (l'emploi d’un courant d'air á froid déter- 
minerail de trop notables pertes en sulfure), la 
laine perd sa souplesse et devient cassante, ce que 
de Hall attribue á une altération chimique de la 
laine.

Enfin les dangers d’incendie et les dangers au 
point de vue hygiénique ont déterminé l’industrie 
á recherclier d’autres dissolvants.

Vers 1871, Richtes propose l’alcoolamylique qui 
a donné de bons résultats, mais dont l'emploi adú 
étre abandonné par suite des pertes notables en 
solvants.

En 1873, Jean recomnmnde l’emploi de la benzine, 
comme n’altérant ni la souplesse, ni la blancheur 
de la laine.

En 187S, llraun a breveté un procédé de dégrais­
sage au moyen de 1’éther.

Aprés desuintage et enlévement des impuretés 
au moyen d’un lavage á l’eau, cette derniére est 
expulsée par un ring,age á l’alcool, auquel succéde 
le traitement proprement dit á l’éther. — Aprés 
séparation de la liqueur étliérée des corps gras, 
l’excédent de l’éther est cliassé par un nouveau 
rinpage á l’alcoo 1, suivi d'un lavage á. l’eau. — Ces 
traitements successifs ont lieu dans un appareii 
clos, qu’un jeu de robinets permet de mettre en 
relation avec un des récipients contenant les liqui­
des précilés.

Récemment on a proposé d’employer i’essence 
légérede pétrole, qui par pompage est envoyée á 
Iravers la laine dissolvant tous les corps gras sans 
altérer la libre et permettant d’obtenir le suint á 
l’état de pureté. — Une installation exploitant ce
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procédé traiterait 500.000 livfes de laine avec un 
rendement de 80.000 livres de suint pur.

Diverses autres méthodes d’extraction ont été 
proposées, mais n’ayant pas repu la consécration 
industrielíé nous ne croyons pas devoir y insister.

En ce qui concerne les appareils employés ou 
proposés pour l’extraction du corps gras, ils sont 
fort nombreux eten général semblables áceux qui 
servent.au traitement des gráines oléagineuses.

Leur description complete ne rentre pas dans le 
cadre d’un résumé succinct el nous renvoyons le 
lecteur que la question intéresse aux ouvrages 
spéciaux de Scbaedler. Bornemann, Dammer, etc.

Comme type de ce genre d’appareils nous résu- 
merons schématiquement ceux de Merz, de Wegelin 
et Huebner et celui de Hirzel.

L’appareil de Merz tres simple comme construc- 
tion est analogue quant au fonctionnement á l’ap- 
pareil de laboratoire de Soxblet.

11 se compose de deux récipients : l’extracteur 
et le condensateur. — L’extracteur est separé en 
deux compartiments au moyend’unedouble paro!, 
le compartimenl supérleur étant destiné á recevoir 
la matiére . á épuiser, le compartiment inférieur 
servant á l'évaporation du dissolvant á fur et me­
sure de l'arrivéedelasolutiondu corps gras. — Com­
me dans l’appareil Soxhlet un tube trop plein for- 
mant siplion sert á. l'écouleineiit automatique de la 
solulion du corps gras lorsqu'elle atteint un certain 
niveau dansle compartiment supérieur. Cet extrac- 
teur est completé par un trou d’homme, par un 
serpentín de chauffage á la vapeur du comparti- 
ment inférieur, par deux tuyaux d'injection directe 
de vapeur séche, par un niveau, par un serpentín 
circulant au sommet du compartiment supérieur 
et l'aisant office de rcfrigérant ascendant gráce á 
un courant d’eau froide qui provientdu refrigérant 
et qu’on y fait circuler ; enfin d’un tuyau raccor- 
dant le compartiment inférieur au serpentín du 
refrigérant.

Ce dernierest un récipient divisé également en 
deux compartiments au moyen d’une cloison.— Le 
compartiment supérieur contient un serpentin des­
tiné á la condensation des vapeurs du dissolvant 
provenant du tuyau de raccordement, mentionné 
ci-dessus, ce serpentin étant refroidi par un courant 
extérieur d’eau froide qui s'échappant de ce com­
partiment circule árintérieurdu serpentin conden­
sateur situé á la partie supérieure de l’extracteur 
et qu’il fait office de rófrigérant ascendant. — Un 
robinet ¿i trois voies permet de diviser ce courant

d’eau á l’extérieur sans passage par le serpentin 
de l’extracteur.

Le dissolvant condensé dans le compartiment 
supérieur du condensateur est recueilli dans le 
compartiment inférieur en relation au moyen d’un 
tuyau qui les relie, permettant quand il y a lieu le 
retour du dissolvant dans ce dernier.

Une soupape de súreté et un niveau complétent 
le condensateur.

Sa mise en fonctionnement se fait en garnissant 
par le trou d'homme le compartiment supérieur 
de l’extracteur de matiére á. épuiser, dans le cas 
présent de laine et lors de la premiére opération 
le dissolvant est introduit par la méme voie.

On láche la vapeur dans le serpentin inférieur, 
ce qui fait distiller le dissolvant qui passant entre 
les doubles parois de l’extracteur et retombe á 
l’.intérieur du compartiment supérieur en échauffc 
le contenu aprés condensation au contad des 
parois du serpentin supérieur se chargeant de la 
matiére grasse.

Lorsque le dissolvant a atteint un certain niveau 
á l’intérieur de ce compartimenl, le trop plein le 
siplionne dans le compartiment inférieur, d'oú il 
redistille en parcourant le méme chemin, et ainsi 
de suite.

Un pelit robinet latéral fixésur le siplion permet 
d’arréter cette premiére partie du traitement, 
lorsqu'on s’assure que la liqueur siphonnée ne 
contient plusde corps gras. Alors on opere l’écoule- 
ment du courant d'eau froide directement du com- 
partimentsupérieur du condensateur á l’extérieur, 
sans passage par le réfrigérant supérieur de l’ex- 
tracteur, cela par une rotation du robinet á trois 
voies mentionné plus Jiaut et on distille le solvant 
au moyen du serpentin inférieur de chauffe ;i tra- 
vers le tuyau de raccord de l’extracteur et du 
condensateur dans le compartiment duquel il s’ac- 
cumule.

Le résidu de la distillation est le corps grasextrait, 
qu’on débarrase par injection de vapeur directe de 
toute trace résiduelle de dissolvant.

L’appareil est alors purgé par un robinet adlioc 
et la laine épuisée retirée et remplacée par une 
nouvelle provisión de marchandise á traiter. Le 
dissolvant est amené au moyen du tuyau de 
communication du compartiment inférieur du con­
densateur et de l’exlracteur dans le compartiment 
supérieur de ce dernier c’est-a-dire la laine á traiter 
par la rotation d'un robinet et l’opération recom- 
mence.
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La soupape de süreté sert á l’échappement de 

l’air intérieur et des gaz incondensables. D'autre 
part aucun excés de pression n’est á redouter, car 
si celaseproduisait l’équilibre serait promptement 
établi par refroidissement et condensation des 
vapeurs au contad des parois extérieures du ser­
pentín supérieur de l’extracteur, l'excédent de 
réfrigération ayant plutüt tendance á produire le 
vide. D'ailleurs l’équilibre convenable est facile á 
maintenir par le réglage du chauffage et de la 
réfrigération. La capacité decet appareil varié de 
1 á 1 0  métres cubes.

La densité du dissolvant n’a pas d’importance 
(l’essence de pélrole par exemple étant un mélange 
de nombreux carbures de densité différente) ; sa 
séparation par distillation étant complete.

Les appareils á épuisement de Wegelin et Hueb- 
ner sont basés sur le méme principe et compor.- 
tent des dispositifs pour trailement á froid et á 
chaud.

Le modéle á épuisement á froid se compose sché- 
matiquement d’un extracteur á faux fond. Cet 
extracteur est pourvu d’un trou d’bomme rac- 
cordé au moyen d'une tuyauterie á un serpentín 
installé dans la partie supérieure d’un récipient 
partagé á l'aide d’un double fond en deux compar- 
timents. le compartiment inférieur servant ál’em- 
magasinage du distillat condensé provenant du 
serpentín. Ge compartiment inférieur auquel esl 
lixé un indicateur de niveau est relié á la partie 
supérieure de l’extracteur, D’autre part l’extrac- 
teur est pourvu d’un tube latéral d'écoulement du 
solvantchargédes corpsgraset detubes intérieurs 
d'injection de vapeur. Ce tube d’écoulement améne 
la solution des corps gras dans un troisiéme réci­
pient distillatoire relié également au serpentín du 
condensateur.A Fintérieur de ce récipient est placé 
un serpentín destiné á la distillation du dissolvant 
au moyen de vapeur, et á sa partie inférieure un 
robinet de purge.

Le fonctionnement de l'appareil est le suivant : 
L’extracteur est chargé de laine á épuiser par le 
trou d’bomme ; ce dernier fermé on introduit du 
compartiment inférieurducondensateurlaquantité 
nécéssaire de dissolvant. Ge dernier traverso la 
laine passe á travers le faux-fond et le tube laté­
ral d’écoulement dans le récipient distillateur, d’oú 
il est distillé á la vapeur et accueilli dans le com­
partiment inférieur du condensateur ; et ensuite 
il s’écoule de nouveau dans l’extracteur reparcou- 
rant le méme cycle, jusqu’á ce qu'un échantillon

prelevé sur le tube d’écoulement prouve que l’épui- 
sement est terminé. On interrompt au moyen d’un 
robinet l’admission du dissolvant dans l’extracteur 
et on soutire tout le contenu de ce dernier au 
moyen d’une conduite partant du fond etle reliant 
directement au récipient distillateur.

Ensuite on injecte de la vapeur dans l’extracteur 
pour entraíner les derniéres traces du dissolvant, 
qui se eondensentdansle serpentín et sontrecueil- 
lies avec l'eau de condensation dans le comparti­
ment inférieur du condensateur.

L’opération terminée, on remplace la matiére 
épuisée par de la laine nouvelle, on décante l’eau 
condensée du solvant et enfin les corps gras sou- 
tirés du récipient distillateur aprés séparation des 
derniéres traces du dissolvant.

L’appareil est ainsi prét pour une nouvelle opé- 
ration.

La capacité de ce modéle varié de 50 litres á 
4.000 litres.

Les appareils de Hirzel sont disposés de maniere 
analogue aux précédents, accompagnés d’une 
pompe destinée á chasser le contenu de l’extrac­
teur dans le distillateur et á la fin de l’opération á 
activer la dessiccation de la matiére épuisée en 
déterminant un vide.

(A suivre). N. Chercheffsky.
Les emplois industriéis de

Tazóte atmospliérique
(Suite et fin).

Cyanures
Depuis J’emploi du cyanure de potassium dans le 

trailement des minerais auriféres, la fabrication 
de ce produit est devenue des plus importantes, 
et, pour répondre aux demandes de plus en plus 
pressantes des consoinmateurs, les industriéis ont 
dú progressivement améliorer leurs métbodes de 
production. Ges transformations successives ont 
natur.ellement été le point de départ de nombreu- 
ses recherches, tant au point de vue tbéorique 
que pratique, sur les conditions qui présidenl á la 
formation des cyanures, et, commedans toutes les 
queslions induslrielles, la rapidité est souvent un 
facleur important du succés, une véritable fiévre 
s’est emparéedes chercheurs; aussi ne faut-il pas 
s'étonner du nombre considérable de procédés de 
fabrication qui ont été imaginés depuis une di-
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zaine d’années. Le résultat de ces travaux est con- 
sidérable et bien que la question ne puisse pas, á 
l'beure actuelle, étre cousidérée comrae résolue 
il n'est pas niable que ces efforts aientfait accom- 
plir de réels progrés á celte branche spéciale de 
l’industrie cbimique.

Pour des raisons qu'il nous est difficile d’appré- 
cier, étant donné le secret qui entoare cette fabri- 
cation, l’Angleterre et l'Allemagne sont les seuls 
pays producteurs et vendeurs de cette matiérepre- 
miére, aussi cette concurrence étrangére modiñe 
pour nous profondément l'aspect de la question 
puisqu'avant méme de songer á lutter contre cette 
concurrence, nous devons tout. d'abord doter notre 
Industrie Nationale d'une branche qui lui fait pres- 
que tolalemenl défaut. Cette situatión particulié- 
rement désavantageuse de notre pays fut méme, 
íl y a quelques années, le sujet d'une lettre adres- 
sée par M. le Ministre du Commerce au Président 
de la Chambre Syndicale des Produits Chimiques, 
lettre dans laquelle il signalait á l’attention des 
chimistes et des industriéis les débouchés impor- 
tanls offerts au commerce du cyanure de polassium 
par son emploi dans l'extraction de I’or.

De nombreuses tentatives ont été entreprises 
pour attcindre ce desiderátum et il faut convenir 
que la question est actuellement dans une période 
d'évolulion tres intéressante d’oü jaillira dans un 
avenir prochain le procédé réellement industriel 
de fabrication du cyanure de potassium ; le seul 
regret que nous puissions formuler á ce sujet con­
siste en ce que les Anglais et surtout les Alle- 
mands paraissent non seulement conserver, mais 
augmenter les avantages qu’ils avaient sur nousá 
la suite de récents essais qu’ils ont eflectués et 
dont les résultats ont été tout á fait satisfaisants.

Nous avons, dans une série d’articles qui ont 
paru sur la question dans la Revue de Chimie 
Industrielle, exposé les raisons qui nous ont con- 
duit á admettre que seuls les procédés ditssynthé- 
tiques devaient conduire á la solution industrielle 
de la fabrication des cyanures, la tendance actuelle 
des essais entrepris semble donner quelque valeur 
á cette opinión ; comme ces procédés ont tous un 
point commun, la fixation de Tazóte sous forme 
de composés cyanés, leur étude rentre bien dans 
le cadre de notre sujet, aussi allons-nous exposer 
aussi complétement que possible ces différentes 
méthodes de fabrication.

Le role de l’azole dans les cyanures est tres im- 
portant, et de plus, c’est celui des constituants de

ces composés le plus difficile á fixer étant données 
ses propriétés négatives ; cette fixation de Tazóte 
est du reste la p&rtie la plus délicate á réaliser 
industriellement, elle est toujours la source de 
pertes au cours de fabrication, oocasionnant par 
cela méme de mauvais rendements. Aussi a-t-on 
été obligé, pour ne pas augmenter dans des pro- 
portions excessives le prix de revient du produit 
final, de s’adresser á des corps azotés assez bon 
marché. Tour á tour les composés organiques 
azotés, l’ammoniaque et Tazóte atmosphérique 
ont été utilisés et de ces trois sources d’azote la 
derniére est celle done l’emploi serait le plus 
avantageux.

Ce cas particulier de la fixation de Tazóte atmo­
sphérique est celui qui nous intéresse le plus spé- 
cialement dans notre étude, cependant pour don­
ner á la question tout le dévcloppement qu’elle 
comporte nous sommes obligés avant d’aborder di- 
rectement notre sujet de passer une revue géné- 
rale et critique des procédés de fixation de l'azote 
pris sous les deux autres formes citées plus haut; 
il y a en effet un lien inséparable entre tous ces 
différents procédés et il est difficile de faire un 
exposé particulier des uns ou des autres sans 
détruire l'enohainement des idées dont ils sont la 
manifestation.

Le premier procédé de fabrication des cyanures 
par la calcination des matiéres organiques azotées 
en présence de carbonate alcalin fut longtemps, 
malgré ses imperfections et l’empirisme assez 
barbare auquel il est soumis. le seul utilisé.

L'étude approfondie des réactions mises en jeu 
dans ce procédé est due en grande partie á 
Karmrodt el c'est gráce aux travaux de ce savant 
que nous pouvons discuter la valeur de ce mode 
de fabrication.

Toules les matiéres organiques azotées, végé- 
tales ou animales, sont susceptibles d’étre utilisées, 
dans la fabrication des cyanures. Toutefois comme 
ces matiéres ont, en général, une grande valeur, 
en raison de leur emploi dans 1’alimentation ou 
dans d’autres industries, elles ne peuvent étre éco- 
nomiquement utilisées pour une préparation qui ne 
met en valeur que leur carbone et leur azote. Ce 
sont done des produits de rebuts qu'il est néces- 
saire d’utiliser.

La teneur en azote de ces substances étant rela- 
tivement faible par rapport á la proportion du 
carbone contenu dans ces matiéres organiques, on 
soumet préalablement ces produits á une calcina-
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tion ménagée pour obtenir un charbon azoté beau- coup plus ricbe en azote, et bien que dans cette opération les 6/4 au moins de Tazóte soient perdus sous forme d’ammoniaque on a encore avantage á la  pratiquer-Cette perte d’azote n’est malheureusement pasla seule et dans les essais les mieux conduits Iíarmrodt a trouvé que la proportion d’azote réel- lement utilisée pour la formation du cyanure n’est que le cinquiéme et méme le septiéme de la quan- tité totale, la perte se trouvant par suite étre de 4/5 á 6/7.Cette imperfection ne concerne que Tazóte, si on y  ajouté le mauvais rendement au poinl de vue du carbonate alcalin utilisé et les pertes de cya­nure par volalilisation á  la température employée il est fací le de conce voir que le premier procédó a toujoursété loin de donner de bons resultáis. II a pu, á une époque ou l'emploi des cyanures était presque nul suffire á la consommation, mais á l’heure actuelle il est complétement insufflsant malgré les perfectionnements dont il a été l'objet.La seconde source d’azote utilisée est Tammo- niaque qui contient les 14/17 de son poids d’azole et la plupart des procédés basés sur l’emploi de ce gaz reposent sur l’action de l ’ammoniaque sur le charbon á haute température ; il se forme dans ces conditions une certaine quantité de cyanure d'ammonium.Naturellement il y  eut entre ces deuxmodesgé- néraux de fabrication une période de transition représentée par les travaux de Brunquell, de Iíar- mrodt et de Lucas sur la transformation des seis ammoniacaux en cyanures.Dans ces procédés, lesauteurstentérent detrans- former toutd’abord Tazóte dos maliéres organiques en ammoniaque ou seis ammoniacaux et d’utiliser exclusivement ces seis ammoniacaux pour l ’obten- tion des cyanures ; ce n’est que devant l’insuccés de ces opérationsque l’on abandonnacomplétement l'emploi des matléres organiques azolées pour uli- liser l’ammoniaque comine source d’azote.L ’idée d’employer l’ammoniaque dans la fabri­cation des cyanures n’est pas neuve et il y a long- temps que les auteurs s'occupérent de cette ques- tion.En principe tous les procédés imaginés sur ce sujet ont eu pour point de départ la production de cyanure d’ammonium par l’action de Tammonia- que sur le charbon á haute température. Le point faible des essais enlrepris dans cette voie réside

exclusivement dans la  difíiculté de manipulation d’un gaz aussi volátil que l’ammoniaque, on pou- vait espérer que la richesse de l'ammoniaque et azote et son prix relativement peu élevé per- mettraient une exploitation avantageuse, il n’en n’a rien été. Néanmoins la question est toujours á l’étude et il est á notre connaissance une instal- lation tout á fait récente aux environs de París qui s’est établie sur des principes analogues, l’ave- nir nous apprendra si le procédé mis en ceuvre á pu résister mieux queses ainés á la sanction indus- trielle. Nous ajouterons de plus que, en Allema- gne, la question vient également l’objet de certains essais dans une voie assez différente il est vrai, et dont les résultats ne sont pas encore connus. La réaction sur laquelle reposent ces nouveaux procédés n’est pas nouvelle non plus et il y a longtemps qu’elle avait été indiquée par Gay-Lus- sac et Thénard.Voici en quoi elle consiste : si on fait passer sur du sodium ou du potassium un courant de gaz ammoniac sec, on obtient un composé défini, un amidure alcalin qui donne avec le charbon ou des composés carbonés appropriés des cyanures cor- respondants.Ce principe est effectivernent : le point de départ de plusieurs brevets récemment pris par quelques maisons allemandes.üne autre solution de la queslion a été égale­ment mise en ceuvre par M . Gelis et repris il y a bientót vingt ans par MM. Gunzburg et Tcherniac, elle consiste á produire les cyanures au moyen de Tazóte ammoniacal par voie détournée et produc­tion intermédiaire de sulfocyanure. Ces procédés bien qu’ayant donné ¡ndustriellement de bons résul­tats n’ont cependant pas permis de lutter contre la concurrence étrangére.Peut-étre l’emploi de Taminoniaque deviendra-t- il avantageux lorsque ce gaz sera produit synthé- tiquemenl et économiquement au moyen de Tazóte atmosphéi'ique ; c’estlá, selon nous, que se trouve l’avenir de la question et nous verrons que les nom- breux essais entrepris dans cette voie sont des pius encourageants.Nous allons entreprendre la description de cette troisiéme mélhode de fabrication.II est nécessaire, pour étudier d’une faqon com­plete la lixation de Tazóte sous forme de cyanure, de se rendre compte du processus chimiqde d’aprés lequel a lieu cette combinaison. Nous n'avons pas Tintention de íixerici d'unefaqonabsolument déli-
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nitive ce que Ton appelle assez improprement d’ailleurs la « théorie des cyanu res  », théoriequi, du reste, est impossible á établir, quant á présent, nous voulons siuiplement exposer les différentes manieres pouvant permettre d’expliquer les résul- tats obtenus ; ce cóté de la question est encore bien obscur et il n’est pas douteux qu'une étude appro- fondie des réactions qui sont possibles dans un systéme de corps tels que celui formé, l'ensemble C, Az, K , doit sinon amener á la découverte du véritable procédé de fabrication des cyanures, mais du moins limiter le champ des investigations dans un espace assez restreint.

K notre connaissance, aucune étude analogue n’a encore été tentée, on trouve cá et lá épars dans la littérature chimique des cyanures des notes plus ou moins succinctes sur la question, ce sont ces notes que nous allons réunir dans un ensemble aussi parfait que possible.Si nous envisageons le systéme de corps.G Az Iídonnant par des procédés appropriés le composé final CAzIÍ. Quelles sont les différentes manieres qui perm ettent d’expliquer la formation de ce cyanure de potassium ?Troiscas se présentent:I o On peut admettre que le carbone s’unit tout d’abord á Tazóle en présence du métal alcalin pour donner naissance á du cyanogéne GAz, cyanogéne qui se transformerait au fur et á mesure de sa for­mation en cyanure de potassium ;2o L ’azote peut former d’abord avec le métal alcalin un azoture qui se transformerait en cya­nure par l’action du carbone ;3« Enfin le carbone peut s’unir au potassium pour former un carbure, lequel flxant á son tour Tazóte, engendrerait le cyanure.UncerLain nombre de faits viennent tour á tour favoriser l’une ou l'autre de ces manieres de voir, tandis qu'au contrairc, il en est d’aulres qui vien- nent les contredireLa combinaison de Tazóte et du carbone en pré­sence du métal alcalin sembla tout d'abord expli­quen facilement ce phénoméne. On sait eneffetque dans l’ancien mode d’obtention des cyanures, ce dernier ne se forme que iorsque la température est voisine decelle á laquelle le carbonate de potasse est réduit á l'état métallique et que c’est gráce á la présence de ce métal que la combinaison C +  Az s'effectue. A l’appui de cette explication, on fait remarquer que le cyanure de sodium se forme

beaucoup plus difficilement que celui de potassium, le carbonate de soude étant moins facilement réductible que le carbonate de potasse. II en serait de méme si au lieu des carbonates on utilise les álcalis caustiques comme véhicules du métal alca­lin.De plus il est un fait connu que le cyanogéne et l’oxygéne ne peuvent coexister dans un méme mi- lieu ce qui nécessite la réduction préalable des composés oxydés. Enfln on sait, par expérience que si on fait passer sur du carbone porté á tem­pérature convenable un courant d’azote et que le résultat de cette opération vienne á son tour en contad avecdu potassium fondu, il ne se forme pas de cyanure ; ce fait démontre bien que la présence de métal alcalin est nécessaire pour efíectuer la combinaison.De l’ensemble de ces résultats il parait surabon- damment démontré que le métal alcalin est nécessaire et suffisant pour efíectuer la formation du cyanure, m aisalors comment expliquer la for­mation du cyanure de baryurn par l'action de Tazóte sur un mélange de baryte et de cliarbon á une température beaucoup plus basse que celle néces- silée pour la production des cyanure alcalins, le baryte étant irréductible par le charbon dans les conditions de l'expérience ? Comment également expliquer la production des cyanures par l'action du carbone sur les azotures ou par l’action de Tazóte sur les carbures ?II y a évidemment une lacune dans cette inter- prétation des phénoménes.La formation intermédiaire de l’azoture permet également de se rendre compte déla formation des cyanures bien que les faits n’aient pas été prou- vés expérimentalement,Quant á la production des carbures, on sait depuis longlemps qu'il est possible de transformer ces carbures en cyanures par l’action de Tazóte dans des conditions déterminées.Ce mode opératoirequi s’effectue assez bien avec les carbures alcalino-terreux peut sans doute donner lieu á des résultats analogues avec les carbures alcalins mais le fait n’a pas, en dépit des nombreux brevets pris sur ce sujet, encore été démontré par expérience.L’ensemble de ces considérations nous indique bien la difliculté de la question et encore nous n’avons considéré que les réactione pouvant pren- dre naissance dans un systéme réduit á  sa plus simple expression, puisqu'il ne comporte que les éléments simples C , Az, K . Cette difliculté sera
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done, á fo r t io r i, beaucoupplus importante dans le cas oú le carbone, Tazóte et le potassium doivent entrenen réaclion sous forme de composés definís; il faudra teñir compte des différentes actions secondaires pouvant exister dans ce systéme com- plexe et dans ce cas la solution du probléme est évidemment beaucoup plus difflcile. II n’est pas douteux que Tapplication des données thermo- chimiques á l’étude deces phénoménesdoive rendre de précieux Services, malheureusement le cadre de notre sujet ne nous permet pas, pour Tinstant du moins, de donner á ce point de vue toute Tex- tension qu’il comporte, nous nous contenterons purement etsimplement de le mentionneren signa- lant Tintérét qu’il présente.La conclusión de cet exposé est assez facile á établir : le procédé de fabrication industrielle du cyanure de potassium sera réellement trouvé lorsqu’il sera possible de combiner directement et d'une fafon économique les trois éléments O, Az. I í, dans une seule opération donnant du premier coup le résultat cherché.De ces éléments il en est deux le charbon et le potassium, que Ton trouve facilement, le Iroisiéme Tazóte bien que tres répanduá la surface du globe est assez difficile á produire á Tétat de gaz simple, et seul l’air atinosphérique pourra devenir une source d’azote réellement avanlageuse le jour oü il sera permis d’extraire cet azote par des procédés économiques.Ainsi il y  a déjá longtemps que les cherchéurs ont songé á utiliser l'air atmosphérique dans la fabrications des cyanures et ceso n tles procédés qui ontété imaginés dans cette direction que nous allons étudier á présent.Le fait que le cyanure de potassium peut élre fabriqué directement au moyen de l ’air atmosphé­rique a été établi par le professeur Clark en 1837. En examinant une efilorescence qui s’était produite prés des orífices de quelques hauts-fournaux situés sur la Clyde, il constata qu’elle était constituée presque entiérement par du cyanure de potassium- Plus tard, en 1843, Redtenhacher observa le méme phénoméne dans les fournaux de Mariazell en Styrie et á peu prés á la méme époque Broméis íit une découverte analogue dans certains hauts- fournaux du Harz.Ces observations n’eurent du reste aucune suite et c’est en 1845 que Bunsen et Playfair entreprirent une série de recherches qui eurent comme conclu­

sión Texplication de la formation de ces efflores- cences de cyanure de potassium.Ces auteurs établirent d’une fac-on absolument nette que le cyanure" était formé aux dépens de Tazóte atmosphérique et ce résultat fut confirmé par les travaux de Lewis, Thompson de Desfosses de Fownes et de Young. Néanmoins Texaclitude de ces données fut contestée par différents chimistes, en particulier parErdmann et Marchand puis par W ohler, lorsque Riecken par des expé- riences d’une grande précision fut amené á confir- mer entiérement les travaux de Bunsen. Les expériences de Riecken furent d’ailleurségaiement vérifiées par celles de Delbrück.Ces fails étantétablis on chercha, immédiatement á les prendre pour base d’un procédé pratique pour la fabrication industrielle du cyanure de potassium et de nombreux brevets furent pris sur ce sujet priheipaíement en Angleterre. Les princi- paux sontceux du Newton (1843) de Swindel (1845), de Bromwell (1847) etc.En France, on ne tarda pas áentrer dans la  méme voie ; en 1816, Ertel d’abord, puis Armengaud se faisaient breveter pour des procédés analogues á ceux des brevets anglais, et qui n’en différaient qu’en ce que l’air saturé d’humidité était forcé de traverser un générateur oú les gaz développés, trés riches en hydrogéne, rencontraient du charbon. imprégné de potasse et chauffé au rouge.Antérieurement á ce procédé Possoz et Boissiére (1843) avaient tenté dans leur usine de Grenelle de mettre en pratique ces nouveaux modos de fabri­cation mais leur procédé qui n’était pas encore arrivé á la forme industrielle désirable fut impuis- sant á soutenir la concurrence et ildurent renoncer á son exploitation.La question semblaitétre abandonnée lorsqu’elle fut reprise il y a une dizaine d’années et depuis de nombreux procédés ont été imaginés pour lixer Tazóte atmosphérique sous forme de cyanures.Dans Ténumération qui va suivre nous inrii- querons les principaux brevets pris sur ce sujet en suivant l’ordre chronologique.
Procédé de p rép a ra lion  des cyanu res alcalins  

ou a lca lin o -le rre u x  de R . de Lam billy), brevet allemand L . 0377, 14 novembre 1890).II consisto á préparer les cyanures alcalins ou alcalino-terreux au moyen d’un mélange d’azote, extrait de l'air atmosphérique, et du gaz d’éclai- rage, auquel on a enlevé la plus grande partie de son hydrogéne, que Ton dirige sur un mélange,
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chauffé á ternpéralure convenable, de l’oxyde anhydre dont on veut obtenirle cyanure,avec de la chaux et du charbon.L'extraciion de Tazóte de l’air atmosphérique s’effectue en faisant passer ce dernier sur de la tournure de cuivre chauffée au rouge; l'oxyde de cuivre ainsi obtenu est de nouveau ramené á l ’état métallique au moyen du gaz d’éclairage qui se trouve par ce fait presque entiérement déshydro- géné, l’opération est parcet ensemble de réactions rendue continué.Pour obtenir les álcalis ou terre alcaline á l’état d’oxydes anhydres, l’auteur caustifie les carbonates correspon lants par simple chauffage dans un vide aussi grand que possible, la caustification se fait pour les alcalino terreux par dissociation et c’est sur l'oxyde anhydre ainsi obtenu auquel on mé- lange de la chaux et du charbon que l’on fait passer les gaz obtenus précédemment. La température nécessaire est le rougeblancet lesgazsont envoyés sous une légére pression de 10 á 15 centimétres de mercure.
Procédé de D . G ilm o u r d Glascow  (Br. allemandG . 8.475, 27 sept. 1893)Ge procédé consiste á obtenir des composés cya- nogénés par l’action de Tazóte extrait de l’air sur un mélange d’al cal i carbonaté ou caustique, ou d’une terre alcaline et de charbon porté á 1.000°. Le cya- nure formé est extrait par lixiviation á l’eau, et l’acide cyanhydriquede ce cyanure est déplacé par un courant d’acide carbonique obtenu par la com­bustión du charbon dans un courant d’air. Cette opóration fournit, d’une part, le courant d’azote non mélangé d’oxygéne nécessaire pour la pre- miére réaction, et, d’autre part, régénére le car­bonate alcalinou alcalino-terreux utilisable á nou­veau pour une opération suivante.L ’acide cyanhydrique ainsi obtenu est combiné avec les bases dont ont veut obtenir les cyanures correspondants.
Procédé de Y oung á Glascow  (Br. anglais 24.856, 27 déc. 1893)Le cyanure s’obtient en faisant passer un cou­rant d'air et de vapeurs hydrocarbonées sur le mé­lange suivant porté á haute température.Alcali caustique ou carbonaté. . . .  4 partiesTerre alcalinecaustiqueoucarbonatée. 1 —Coke ou charbon de terre...............................2 —l'opération étant terminée on recueille le cyanure par lixiviation.Pour mémoire nous mentionnerons les procédés

de Hornig de Dresde (Br. allemand H . 15.467,5 avril 1894) et celui de Readmann (Br. franjáis 243.129, 26 novembre 1894) et celui de W illiam Donnell Mackey (Br. franjáis, 243.136, 25 novembre 1894) qui n'ont rien de particulier et reposent sur des principes analogues aux précédents.G'est á cette époque que nous trouvons le pro­cédé de MM. Prank et Caro et les nombreux bre­vets qu’ils prirent á ce sujet. Le mode opératoire préconisé par les auteurs montrant un réel perfec- tionnement, nous insisterons plus longuement sur ce procédé.Le premier brevet pris par MM. Frank et Caro date de 1895 (Br. franjáis 2-49.539, 10 aout 1895) et son objet est un procédé de fabricalion des cyanu­res en partant des carbures métalliques et de l’azote atmosphérique.Les travaux de M. Moissan sur les carbures métalliques ont montré que, dans les conditions ordinaires, Lazóte était sans action sur ces carbu­res, les auteurs sont arrivés au contraire á trans- former les carbures en cyanures correspondants par l’action de l’azote en présence de vapeur d’eau 4 la température du rouge sombre, les carbures étant renfermés dans des récipients clos. Tel est le point de départ du procédé de MM. Frank et Caro.Ce procédé s’applique indifféremment aux car­bures alcájins ou alcalino-terreux mais il parait donner de meilleurs résultats avec le carbure de b.aryum.Voici dans ce cas comment il convient d'opérer :Le carbure dé baryum obtenu de la maniére ordinaire est introduit á l’état désagrégé dans une cornue tubulaire en matiére réfractaire, de préfé- rence en argüe. Cette cornue est pourvue d'une maniére appropriée d'un dispositif d'admission et d'émission pour les gaz á admettre ou á évacuer. L’azote nécessaire á la réaction (comme tel, on peut employer en totalité ou en partie de l'air désoxygéné par la rnéthode connue) et compléle- ment imprégné de vapeur d’eau; il est préférable dans ce but de faire passer Tazóte á travers un récipient contenant de l’eau. Aprés le chauffage de la cornue á une température voisine du rouge, on admet dans cette cornue Tazóte ainsi chargé d'humidité. Pour une charge de 15 á 17 kilos de carbure de baryum, il sufflt d’ une quantité d’azote égale á 2 m3 ou 2 m31/2. Ce dernier gaz est admis dans la cornue de préférence sous pression modé- rée et á une vitesse telle que l ’opération se trouve
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terminée dans un laps de temps de 2 heures envi- ron. La masse obtenue est traitée á l ’eau aprés refroidissement: le carbure qui n’a pas subi de modiflcation dégage de l’acétyléne que l’on recueille á part tandis que le cyanure de baryum entre en solution et peut ensuite étre transformé en cya- nure alcalin.Le carbure de calcium traité seul dans des con- ditions analogues ne donne pas un résultat tres favorable. Par contre un mélange de carbures de calcium et de baryum ainsi qu'un mélange de car­bures de calcium etde sodium donnent d'excellents résultats. Le produitde la réaction obtenu d'aprés la méthode décrite précédemment peut étre égale- ment lessivé á l'eau, l’acétyléne qui peut se déga- ger est recueilli á part ot la  solution obtenue est transformée en cyanure. Gette derniére opération peut s’effectuer par addition d'un acide, de préfé- rence par admission d’acide carbonique qui chasse l ’acide cyanliydrique de sa solution gaz que l ’on améne ensuite en contad avec l’oxyde métalli- que dont on désire le cyanure. On peut aussi ex- traire de la solution le cyanure par une double décomposition, ainsi par l’addition d'un carbonate alcalin on peut transformer le cyanure alcalino- terreux en cyanure alcalin correspondant qui reste en solution et en carbonate alcalino-terreux qui se sépare.On peut améliorer le résultat donné par le trai- tement du carbure de baryum ou du carbure de calcium si dans ce traitement on ajoute á ces car­bures ou á leur mélange un alcali.ou carbonate.Les carbures alcalins soumis á la méthode de traitement indiqué plus haut donnent soit séparé- ment, soit mélangés entre eux et méme en présence d'une terre alcaline ou de leurs seis les cyanures correspondant que l ’on peut extraire du produit de la réaction par lessivage á l ’eau.La température la plus favorable á la mise en pratique du procédé est le rouge sombre, á des températures plus basses, l'action de Tazóte est trop lente en général, tandis qu’á une température relativement plus ólevée, le rendemenl subit faci- lement une diminution par suite d'une décomposi­tion partielle.En vue d’une meilleure utilisation de Tazóte, on peut employer plusieurscornues disposées en série, disposition qui permet ainsi de réaliser un travail continu :Tel est dans ses grandes lignes le brevet pris

par MM. Frank et Caro, brevet suivi de nombreu- ses additions.(Brevet all. G. 5.531, 3 fév. 1896) certificat d’addi- tion (Br. allemand C . 5.877,14 janv. 1897) dans le- quel lesauteurs remplacenl Tazóte parTammonia- que pour rendre inutile l’action concomittante de la vapeur d’eau. Certificat d’addition (Br. allemand C. 6.085, 30 aoüt 1897) signalanl Tinfluence de cer- tains seis ou oxydes métalliques pour amorcer la réaction et rendre de méme l’action de la  vapeur d’eau inutile.Par la suite les auteurs modiflérent leur mode opératoire et préparent toul d’abord la cyanamide qu’ils transforment ensuite en cyanure (Br. an- glais, 25.475,2décembre 1898), (Br. franjáis, 289.828, 12 juin 1899).C’est également sur l'action de Tazóte sur les carbures que fut pris le brevet de la Chem ische  
F a b rik  Pfersée-A ugsbourg  (Br. franjáis, 252.943, 3 janv. 1896), (Br. anglais, 1.022, 15 janv. 1896) et qui ne contient rien de particulier.II en est de méme du procédé de M. S. Black- moretBr. américain, 605.694, 14 juin 1898). P a rce  procédé on obtient le cyanure en comprimant de Tazóte dans un mélange fondu de sulfure alcalin et decarbure métallique, de préférence de carbure de fer.A  la méme époque, il convient de citer la mé­thode préconisée par MM. Lance et Bourgade (Br. allemand, 100.775 — 22 aoút 1897); (Br. an­glais, 26-326 — 11 novembre 1897).Le principe de cette méthode repose sur ce fait que lorsque Ton fait passer un courant de gaz ammoniac sur du charbon chauffé au rouge on obtient du cyanure d’ammonium. Le rendement étant défectueux, Tauleur propose d’utiliser Tam- moniaque simplement comme véhicule de Tazóte atinosphérique.Enfin plus récemment encore, la G én éra l Che­

m ica l Com pagny  de New-York (Br. franjáis, 299.655 — 11 aoút 1900) a fait breveter un procédé analogue mais se différenciant des précédents en ce que la source de chaleur utilisée est donnée par un four électrique au sein duquel s'effectue la réac­tion donnant naissance au cyanure.Tel est l'état actuel de la question : de tous ces procédés 11 n’y a guare que celui de MM. Frank et Caro qui mérite de fixer Tattention, il résoud d'une fapon assez satisfaisante le probléme ; néanmoins il n’a pas encore requ la sanclion industrielle bien qu’il a dú étre monté á Francfort. II nous resterait
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á  critiquer ces différents procédés et á examiner les avantages et les inconvénients, trop nombreux malheureusement, qu’ils présentent, mais nous ne pouvons entrer dans cette voie sans dépasser les limites du sujet que nous venons d’étudier.R. Robine.Note. — Dans le premier article qui a paru sur les « Emplois industriéis de Tazóte atmosphé- rique » (1) nous avons, á propos des procédés per- mettant d’éxtraire l’azote de l’air atmosphérique, signalé les essais entrepris dans une voie tout á fait dilíérente de celles précédemment explorées. Ces essais étaient basés sur les propriétés pbysiques différentes des deux éléments principaux consti-. tutifs de l'air, l'oxygéne et Tazóte, et nous expri- mions Topinion, malgré les insuccés obtenus jusqu’alors, que le jour n’était pas éloigné oü la séparation physique de l’oxygéne et de lazóte serait un fait accompli.Nous ne pensions pas avoir raison aussi rapide- menl. M . Raoul Pictet vient en efl'et de taire devant les membres de la Société des ingénieurs civils de France, une sensationnelle conférence (Séance du 7juin 1901) sur un procédé qu’il a ima­giné pour séparer physiquement l'oxygéne et Tazóte de l’air et dont Tapplication industrielle doit, sans aucun doute, ainener de grandes modi- fications dans beaucoup de méthodes de travail et de fabrication.Voici, aussi résumé qu’il est possible, la descrip- ticn de ce nouveau procédé :Le principe sur lequel il repose est le suivant : le point de liquéfaction de l’oxygéne sous la pres- sion atmosphérique est trés voisin de — 1S3°, tandis que celui de Tazóte dans les mémes conditions de pression est de —195°.L'azote est done sensiblement plus volátil que l'oxygéne et la différence de 12 ° qui existe entre ces deux points d’ébullition différencie, á ces bas- ses températures, ainsi que Tindique la tbéorie mécanique de la chaleur, deux liquides comine le ferait une différence de 4U° aux températures de 60° á 100°.On conpoit done que si on vaporise un mélange de ces deux gaz préalablement liquéliés, on pourra, par un procédé analogue á celui sur lequel repose la distillation fractionnée, obtenir d'une part de Tazóte pur et d'autre part de l'oxygéne pur. Néan- moins le probléme^est renversé au poiut de vue(1) Hevue de Chimie Industrielle, mai 190!, p.

pratique puisqu'il s’agit tout d’abord de liquéfier les deux gaz et de les vaporiser ensuite pour les recueillir á l’état gazeux.Voici comment l’auteur réalise industriellement la  préparation de ces deux gaz. L ’air atmosphé­rique préalablement desséché est comprimé dans un appareil complétement immergé dans une masse d’air liquide. Cet air sous Tinfluence de la pression et de la température auxquels il est sou- mis est liquéfié á son tour en abandonnant sa cha­leur latente de condensation, mais sous Tinfluence de cette chaleur une quanlité égale d’air liquide du récipient se trouve vaporisée. Par ce procédé, on peut, avec une trés petite dépense d’énergie au moyen d’une masse d’air liquide déterminée, met- tre en liberté des quantités d’azote et d'oxygéne almosphériques indéfinies. Or étant donné la diffé­rence qui existe entre les points de liquéfaction de ces deux gaz on congoit facilement que Tazóte plus volátil s'échappera avant l ’oxygéne qui Test moins, et il sera possible, par des dispositifs ap- propriés de les recueillir séparément.En pratique, on obtient facilement les trois gazsuivants:Azote pur á plus de.........  90 0/0Oxygéne á ............................ 50-55 0/0Oxygéne pur á plus de. 90 0/0D’autre part on recueille Tacide carbonique con- tenu dans l’air sous forme d’acide carbonique solide.Se basant sur un grand nombre d’essais, M. Pic­tet arrive pour les gaz ainsi obtenus aux prix de revient su ivan t:Oxygéne dépassant 90 0/0 de pureté á 0,013 le métre cube, et dans ce prix on ne compte pas le bénéfice que Ton pourrait retirer de la vente de l ’oxygéne á 50 0/0, de Tazóte pur et de Tacide car­bonique solide.Si Ton tient compte des besoins nombreux auxquels répondent l’oxygéne et Tacide carbo­nique, on voit que leur préparation est, par ce procédé, dans une voie nouvelle, des plus intéfes- santes. Quant á Tazóte, il n’est pas douteux que la facilité de son extraction de ce vaste réservoir que constitue Tatmosphére et le prix auquel il pourra élre préparé doL'ent faire envisager la question dans ses applications industrielles d’une fagon tout á fait nouvelle et pleine de promesses pour Tavenir. R. Robine.
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CONGRÉS DU PÉTROLE

R a p p o rts  sc ie n tiñ q u e s  p résen tés  a u  1 er C o n grés  
In tern a tio n a l

(Suite)

« (/Industrie du Pétrole en Roumanie »ParMM.C. AL1MENESTIAN0, DéléguéduP1 Rouniain,Directeur de l’Industíie et du Commerce et D1'L.EDELEANO, Délégué de la Roumanie.Depuis plusieurs milliersd’années des suintements de pétrole ont dú exister en Roumanie dans les affieu- rements de certaines couches appartenant au ter- tiaire. — D’aprés nos observations et les études de MM. le Dr L. Teisseyre et le Professeur L. Mrazec, il est presque certain que le pétrole n’apparait pas au dessousde certains horizons supérieurs du flish-Car- pathique, car tous les gisements connus en Rouma­nie sont compris entre l’éocénique et la pontique.Les premieres données sur l’emploi de ce produit minéral sont mentionnéesdans le « Codex Baudinus » oü on indique son application comme lubriíiant par les paysans de « Titesti Lucacesti » vers 1670, ainsi que son usage comme drogue médicale.Raicevich en 1750 distinguait deuxsortes de pétro- les bruts « rouge et noir », qu'en dehors des usages mentionnés par Baudinus. servaient encore « pour éclairer le r.oir les cours des grands Boyards o.Le prince Demidoff en 1837, dans son voyage en Orient, est plus explicite encore, car ¡1 lixe au cliif- fre de 22.500 kil. la production annuelle de la « Skela » de Pacurets (Prahova).On rassemblait le pétrole dans des fosses en terre, on l’allumait et lorsque le produit devenait assezvis- queux par la combustión des parties iégéres, on éteignait le feu et le résidu servait comme lubri- fiant.Les premieres exploitations proprement dites ne commencent qu’en 1857 á la suite de l’impulsion donnée par les progrés de cette industrie en Galicie et en Amérique.Et méme vers 1861, au momentde laguerre amé- ricaine, lorsque le prix du pétrole en Europe était de 150 fr. les 100 kil., un vérilable commeneement d’exploitation s’était établi dans le pays, gráce á l’initiative de capitaux étrangers et de quelques Rou- mains entreprenants.Malheureusement ces tenlalives ont étééphémeres, faute de bonnes voiesdecommunication et ces essais échouérent dés la baisse des prix du pétrole á 30 francsles 100 kil. vers 1872.

D’autre part la situation politique des plus pré- caires et l’organisation économique de la Roumanie rendaient toute lutte avec la concurrence Américaine impossible.Eníin,malgré la situation géographique de la Rou­manie, offrant de réels avantages comme centre producteur, l’état indécis de la propriété miniére, la pénurie d’hommesdemétier et surtout de capitaux ainsi que la difliculté des modes de transport, sur­tout par les intempéries, faute de voies ferrées, rendaient vain tout ell'ort pour créer un mouvemenl d’exportation.Néamnoins, vu la grande riebesse des gisements, leur exploitation en vue de la consommation inté- rieureetd un peu d’exportations'estmaintenueáColi ljasi (Dambovitza), Baicoi, Fintea, Campiña, Pacu- retsi, Ocliisiori,Malitza, A postalache (Prahova), Fun- dul Sárátise (Buzeu), Valea Rea. Modrenu (R. Savat), Moinesti, Stanesti, Solontzi, Lucacesti, Comanesti, Fetzcanü,. Pustiana, Campeni-Parjol, Ocna, Manas- tirea Casinul (Bacan) et déjá en 1867 la production annuelle du pays dépassait 1000 wagons.L’exploitation du pétrole, tellequ’elle était á cette époque, était assez rémunératrice pour permettre la constitution de quelques grosses fortunes. — Ges exemples d’enricliissement rapide, les encourage- ments des géologues comme H. Coquand, E. Fuchs,E. Sarrasin, Eli. Foucault, Capellini, Frayer, Fitze, Paul, Cobalesco, etc. ont continuellement attiré l'at- tention des hommes entreprenants vers l'exploitalion du pétrole ;mais ce n’est que le jour oü le réseau des voies ferrées a été complété, qu’un certain nombre de grands capitalistes entreprirent cette exploitation en grand.Malheureusement ces premiares entreprises ne furent pas couronnées desuccés par suite de l’insufli- sance des connaissances géologiques, l’ignorance des conditions du travail dans le pays, 1’insuflisance des capitaux et enfin l’abus de la spéculation.G’était un résultat facile á prévoir.Le choix des terrains était fait le plus souvent á l’aide de personnes d’une trés haute valeur scientifi- que, mais dans une impossibilité presque absolue de pouvoir se rendre compteen quelques jours ou semai- nes de la tectonique et de la stratigraphie des cou­ches pétroliféres qu’elles étaient appelées á appré- cier, vu l’état des connaissances géologiques du pays. De méme le travail du sondage était confié á de parfaits chefs sondeurs, ayant acquis leur expérience en Amérique ou au Caucase, mais sans la moindre notion sur la nature des terrains qu'ils avaient ¡i
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REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE 293
poser, ni sur les moyens spéciaux imposés par les exigences locales pour atteindre les liorizons pétroli - férer.D'autre part, les conditions d’acliat et les prlx étaient traités par des personnesdans la majorité des cas ignorantes du caractére de l’entreprise et fort souvent dénuées de scrupules quant á l’avenir de l’exploitation et n’ayant en vue que les bénéfices immédiats du marché á conclure.Enfin la fixation des capitaux et la séparation des frais étaient établis sur desdonnées fausses et des pro- babilités tout á fait fantaisistes.Dans de telles conditions il aurait été extraordi- naire que l'industrie du pétrole en Roumanie n’en souffre pas et ce qui est plus triste encore, c’est le léger discrédit qui en a resulté sur les entreprises de ce genre ; discrédit injustilié et provenant exclu- sivement de la légércté de ceux qui, se livrant á l'ex- ploitation du pétrole, traitant par lintermédiaire de spéculateurs au lieu de le faire par l'enl remise d'hommes integres el compétents.Depuis 1892, le Ministére des Domaines a pris des mesures pour amener le développement de l'indus- trie miniére du pays á la liauteur des richesses mi-’ niéres ; la loi de 189o a réglementé lapropriété fon- ciére et une serie d'éludes géologiques, de prospec- tions miniéres et de travaux de laboratoire ont été entrepris, dont un apergu partiel a été présenté au pavillon Roíimain de l'exposition Universelle, mal- líeureusement d’une facón insuflisante.Les avantages et les garanties accordés par la loi de i895 aux exploitants, ont contribué á amener de nouveau quelques capitaux étrangers en effagant le souvenir des 8 ou 10 precedentes expériences mal- heureuses.Maissi avant 189o, c’était plutót l’insuffisance des connaissances scientifiques et tecliniques et le man­que de capitaux qui avait causé l’insuecés, á partir de cette date, c'est presque exclusivemen’. la spécu- lationqui s’installe corrime le mauvais génie de l’in- dustrie pétrolifére en Roumanie.Un foule d’intermédiaires fourmillent autour des grandes banques de l’étranger et des autorités du pays, spéculant sur les propriétaires des terrains pétroliféres et nuisant aux capitalistes. 11 y a quel­ques mois á peine, malgré les avertissements ofli- cieux des autorités et de tous ceux qui s'intéressent á l’avenir économique de la Roumanie, l’intermé- diaire avait toujours le dessus. Pourtant la riehesse du sous-sol devait l’emporter máme sur le gaspil— lage provenant de la spéculation et aujourd’bui il

est presque certain que l’industrie du pétrole en Roumanie est entré dans la bonne voie et s’achemine á grands pas vers l’avenir qu’elle peut espérer vu l’importance des gisements d’une part etla situation géograpliique á proximité des grands centres de consommation de l'Europe et sur les grandes lignes de transports du Danube et de la Mer Noire d’autre part.La production annuelleatteintactuellement 32.000 wagons, dont plus de -i millions 1/2 de gallons sont expédiés en Angleterre.Cette quantité extraite de 90G puits á la main et 82 sondages est traitée dans 7o rafíineries dont 8 á peine justilient par leur installationce nom.Lesétudes géologiques poursuivies dans les exploi- tations de la Steana Romana, des fréres Ozinga, Aurora et diverses autres entreprises ont avancé au moins de 50 0/0 les connaissances sur la maniere de diriger une exploitation petrolifére en Roumanie. Les conditions tectoniques et slratigraphiques des liorizons pétroliféres sont en majeure partie préci- ses. On a pu poursüivre’ sur plus de 100 kilométres certains anticlinaux pétroliféres et l’importance de quelques zones á été déterminée jusqu’á 450 métres de profondeur par des sondages partant des bords de la Jalomitza (Dambooitza) jusqu’á Jaslau (Mol- davie).11 manque encore une série de 10 á 15 sondages á des profondeurs de 700 á 1000 métres pour pouvoir établir presque définitivement l’étendue des terrains pétroliféres de Roumanie et la vraie riehesse du sous- sol, mais d’aprés les relevés faits et les données recueillies jusqu’á présent on peut évaluer avec une grandes certitude le rendement par hectare á 1500 wagons, les exploitations des divers horizons ren- contrés étant poussées jusqu’á une profondeur de 400 á 500 métres.Persuadé de la trésgrande importante que peut avoir pour le pays l’établissement d’une sérieuse et solide industrie pétroliféres, le gouvernément Rou- main a pris l’initiative, cliargeant de ce soin le Ser­vice des mines, deréunir toutes les donnés économi- ques et scientiliques, parlesquelleson pourrait aider et diriger tous ceux qui se livrent dans le pays á l’exploitation du pétrole.Dans ce but les ingénieurset les géologues du Ser­vice des Mines et d’autres spécialistes étudienl minu- tieusement les conditions géologiques des terrains pétroliféres de Roumanie, réunissent les données économiques et teclmiques coneernant l’exploitation et le raffinage, suivent de prés tous les systémes de
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294 REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE
sondage employés dans les diverses entrepriscs locales pour préciser le moins onéreux et celui qui conviendrait le mieux aux divers terrains a traverses pour atteindre le pétrole, reclierclient enlin tous les moyens pour faciliter le transport des produits bruts et raffinés en vue de I’instaUation de grandes con- duites.Parallélement á ces travaux, on a entrepris au laboratoire du Service des Mines une série de reclier- clies chimiques pour préciser la valeur industrielle et la nature cliimique des différents composants des pétroles de Roumanie.II est presque inutile d insister sur les avantages qui résuiteront pour les raffmeurs du pays. si dés le commencement ils sont guidés dans leurs entrepri- ses pSr des recherches scientiliques, car vous tavez tous, messieurs, ce que l’industrie du goudron et des matiéres colorantes doit aux travaux rigoureusement diriges par des savants de valeur.Dans une note récemment parue dans le B u lle lin  
de la  S o c ié lé  c liim iq u e de P a r ís , on a publié les resul­táis des premiferes ¡nvestigations faites par l’un de nous en collaboration avec M. l'Ingénieur G. Filiti sur les pétroles de Roumanie.Nous nous permettons de résumer ces données sur la qualité et la composition du pétrole Roumain tel- les qu’elles ont été exposées dans la note mentionnée et de compléter les résultats concernant la composi- lion cliimique par quelques observations faites ultérieurement.

D e n sité  ! 1.a densité mínima observée est celle du pétrole de Campeni-Payol qui est de 0,7833 á <3° et la densité maxima est celle du pétrole de Sarata- Toliani qui est de 0,903 á 13°.II faut mentionner une densité exceptionnelle de 0,9443 observée par M. le Dr Saligny pour un pétrole brut de senita.En général la densité du pétrole brut varié de 0.790 á 0,870.La classiíication faite par plusieurs savants étran- gers, baséesur la densité, qui divise la Roumanie en deux grandes régions pétroliféres différentes, ne se trouve pas justifiée par Ies faits, car ces deux régions contiennent des pétroles de toutes lesdensilés.1! y a toutefois une remarque a faire á ce sujet, que les pétroles les plus clairs comme couleur, sont en méme temps les moins denses et les plus foncés et les plus opaques sont les plus denses.Geci du reste s’explique tres facilement, car ceux á couleur claire se sont tout simplement purifiés et dégoudronnés par une filtration naturelle á travers

les argües poreuses, données d’un pouvoir décolo- rant et qui retiennent les corps amorphes du pétrole.Récemment on a entrepris l’étude de la variation de densité des pétroles puisés dans la méme région et de préciser la cause de cette variation.
O d e u r . — La grande majorité des pétroles llou- mains dégagent une odeur faiblement éthérée, agréa- ble, saufquelques-uns doués d’une odeur alliacée et quelquefois d’hydrogéne sulfuré.
D e g ré  d ’ in/lam m abH ité. — Le dégré d inflammabilité aété déterminé avec l’appareil Abel-Pensky et pres­que toutes leshuiles brotes font explosión au-dessous de 0o. Ceux qui donnent un degré d explosion supé- rieure á 0o. comme ceux de Gura-Ocniti, Eega, Matita ont sans doute été puisés non directement dans les puits, mais dans les réservoirs d'oü les hydrocarbu- ret. trés légers et gazeux se sont évaporés.
V iscosité. La viscosité a été déterminée avec I’appareil Engles á 20° C, l’eau á 20° élant prise égale á 1. Le pétrole de Campenil-Parjol offre la plus faible viscosité (1,04) ; la plus forte étant donnée par le pétrole Sarala-Toliani qui est égale ti 7,88.MM. les D[s Istrati et Saligny ont trouvé pour un pétrole de Sarata une densité égale á 33. Ceci nepeut étre considéré que comme une exception, qui proba- blement estdüe á un emmagasinage prolongó du pétrole dans un réservoir.En général(voyez les tableaux de la fin), la viscosité varié entre 2 et 2,80. Les pétroles dont la viscosité excede cette moyenne comme ceux deSarata-Tohani le doivent probablement á une exposition prolongée 

é l’air et par conséquent á uno volatilisation conti­nué des hydrocarbures légers et á l’oxydation. Cette oxydation au contad de l’air est trés prononcée, car nous avons trouvé des quantités fort apprécia- bles de ces produits d’oxydation solubles dans les álcalis.
P o in t  d 'é b u llU io n . — Presque tous les pétroles ont ont un point d’ébullilion compris entre 23 et 62° C. II serait supertlu et sans aucun intérét de noter le degré précis, car pour les produits de méme origine, il y a une variation trés grande.Produits de distillation. — Parmi toutes les mélho- des employées dans les laboratoires pour les dis- tillations fractionnées, on a clioisi celle indiquée par Engles parce que:I" Les conditions de travail étant bien établies, on obtient des résultats assez concordants.2" Elle est adoptée par la plupart des chimistes étrangcrs et permet une comparaison facile de nos pétroles avec ceux des autres pays. Néanmoins pour T
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296 REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE
T A B L E A U  II. _ Spéclflcation des quantités obtenues a v e c le bailón de distillation

E n gler et de leurs densités de 3 6  pétroles bruts.

EN VOLUME POUIt 100 EN POIDS POUR 100

i Essences lcgéres Essences lampantes Ilésidu Essences Essences
Résidu

OBSERVA-

-b distillnnt distillan't
ot-

COMMUNE entre 0 et 150" C. entre 150 et 300» C. au-dessus légéi-es

distillnnt

lampantos
par

s3
Z Centi-

mótres
cuijes

La don- 
sité de la 
fraction 
á 15» G.

Gentl-
métres
cubes

La den- 
slté de la 
fraction 
á 13° C.

cíe ouu° v_.. 

par

diirérence

entre 0 et 

150° C.

entre 150 

et 300° C.

pesée

directe

TIONS

; i
2

Cnlihasi ............................... 27,8 0,7382 36,0
31,4

0,8275 36.2 24,48 35.53 39,84
fiiira-Oonilei.......................... 26,0 0,7470 0.8500 42,6 22,34 30,70 46,72

3 Oonita (Rescal...................... 36,8 0,7255 28,S 0,8440 34,4 31,97 29,13 38,30
4 niorleni................................. 20,0 0,7490 36,4 0,8127 43,0 17,78 35,11 47,34
5 Mnntfioru (Sarata I ) . . ......... 12,8 0,7664 37,6 0,8440 49,6 11,24 36,38 51,53
g MnnlAnrn í Sarata I I I ............ 11.6 0,757o

»
37.2 0,8365 51,2 10,05 35,02 53,15

7 Sarala-Tohani....................... 0 44,0 0,8552 56,0 0 41,57 58,12

8 Tesa...................................... 12.0 0,7599 38,3 0,8407 49,7 10,35 36,58 52,71
9 Rerca..................................... 25,0 0,7608 46,5 0,8168 28,5 23.19 46.30 30,24

10 Slobozia-Yrajitorea.............. 54,0 0,7243 27,0 0,8266 19,0 49,12 28,32 22,56 1‘up dilTér.
11 18,0 0,7379 41,5 0,8257 40,5 15.71 40,55 43,74

12 id ..................................... 3,5 » 42,5 0,8210 » 3,06 40,28 55,00 Eau 1.60°/o
13
14
15
16
17
18

Ruslenari............................... 23,5 0.7558 36,5 0,8463 40,0 20,72 36,05 43,15
Id...................................... 28,0 0,7386 34,0 0,8413 38,0 24,20 33,47 42,46

Rer.ea.................................... 14,0 0,7512 43,0 8,8496 43.0 12,05 41,88 45.66
Ploneni................................. 25,5 0,7301 38,0 0,8093 36,5 22,70 37.50 39,64
Poiana de Yerbilau.............. 35,75 0,7313 44,4 i. 8112 22,85 32,72 42,03

36,28
24,95

Poiana (Campiña)................. 21,0 0,7428 37,0 0.8190 42,0 18,67 44.63

19 Poiana (Prahova)................. 30,5 0,7353 45,0 0,8096 24,5 27,86 45,50 26,70

20 Tintea.................................... 18,0 0,7498 31 ;S 0,8420 50,2 15,18 30,11 53,07

21
22
23
24
25

I’ laiul-Teleajen (Predeal) —  
Pacnrfiti íMatita»...................

24,5
12,2

0,7449
0,7600

44,0
41,8

0,8167
0,8534

31,5
46,0

22,35
10,54

44,03
40,58

33,51
48,87

Artnstolaohe.......................... 32,5 0,7236
0,7680

35,5 0,8114 32.0 29,08 35,02 34,42
P iii ". ............................... 28,0 32,0 0,8477 40,0 24,73 31,18 43,80

Recea..................................... 36,8 0,7253 28,8 0,8440 34,4 31,97 29,13 38,30

26 Campen i-Parjol..................... 41,4 0,7470 45,0 0.8055 13,0 39.48 46,89 13..17

27
28

\l»t Casin............................... 39,4 0,7213 33,2 0,8087 27,4 35,61 33,65 30,68

Id...................................... 32,2 0,7235 36,0 0,8045 31,8 28,90 35,91 34,20
29,2929 id...................................... 33.8 0,7385 38,8 0,8048 27,4 31,06 38.80

30 Id ..................................... 39,6
34,0

0,7160 35,8 0,8070 24,6 35,73 3(5.40 26,61

31 Id...................................... 0.7279 39,5 0,8039 26,5 30.78 39,49
32 Ilindichiu-Lucacesti (Bain Ci- 

lioia)................................... 22,3 0,7335 30,5 0,8246 47.2 19,29 29,66 50.7G
50,9033 Lur.aop.sti-Ciresenca.............. 21,2

14,0
0,7340 31.6 0,8230 47,2 18,31 30,00

34 Lucacésti-Ratiloiu................. 0,7505 33,0 0,8300 53,0 12,00 31,29 50,90

35 Lucacesti-Chiorcuta (Valea 
ArinilorI............................. 14,5 0,7490 32,2 0,8332 53,3 12,50 30,85 55,66

36 Tetcani.................................. 34,5 0,7434 40,0 0,8094 25,5 31,88 40,24 27,48
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298 REVUE DE CHIMIE INDDSTRIELLE
pouvoir étudier plus facilement et plus compléte- ment les diverses fractions de l’étrange distillation, qu’on recueillait de 25° en 25°, on distillait a la fois2 litres dans un récipient en cuivre d’une capacité de3 litres.Jusqu al50“C. le récipient a été munid’une colonne Le Bel et Ilenninger. La distance de la surface du liquide jusqu’au tube abducteur des vapeurs a été d’environ 6 cm. 5 .Pour les produits distillant entre ISO0 et 300° on a supprimé la colonne Le Bel et Henninger et rem­placé par un simple tube de distillation, de telle facón que la distance au-des6us de la surface du liquide s’est trouvée réduite á environ 3 cm. et á partir de 300° la distillation a été faite sous pression réduite á l'aide d’une trompe Alvergniat.On a adopté ce procédé pour diminuer les décom- positions qui se produisent pendant la distillation a partir de ISO0 dans les appareils ácolonnes et á par­tir de 300° C. pour tous les appareils, quelque petite que soit la distance au -dessus de la surface du liquide jusqu’au tube abducteur des vapeurs. Ges ;décompo- sitions font considérablement baisser le degré d'in- flammabilité des huiles lampantes et diminuent considérablement les viscosités et les densités des huiles lourdes.Destableaux synoptiques donnent tous les résultats des distillations fractionnées par la méthode Engles et par la mélliode adoptée et décrite ci-dessus. 11 est évident que lesrésultatsobtenus parces deux métlio- des sont distincts jusqu’á un certain point.11 y a lieu de remarquer d'ailleurs que les résul­tats obtenus par n’importe quelle méthode de labo- ratoire différent beaucoup de ceux que fournit le traitement industriel, qui dépendent de nombreux facteurs, comme par exemple les formes des récipients de distillation, le métal qui les constitue, la direction du chauffage, etc.Néanmoins les données des laboratoires présen- tent toujours une grande impoi'tance, car elles nous permettent les comparaisons et nous ollrent de pré- cieuses indications sur les caractéres et les qualités des dérivés qu’on obtient.

B e n z in e s  ou p ro du its q u i d is t ille n t  entre 0o et 150° C .  — Dans les tableauxsynoptiques on trouve indiquées les densités des benzines. L'odeur en général est fai- blement éthérée, sauf quelques produits qui ont une odeur forte et désagréable, tels ceux dérivés des pétrolesde Buslenari, Buzeu, Lucacesti.Celte odeur disparait en général par le traitement á l'acide sulfurique. Les benzines les plus purés sont

fournies par le pétrole de Campeni-Parjol.Le rende- ment en benzines varié entre 0 et 3o 0/o.
P ro p riétes des h u iles lam pan tes. — Au point de vue industriel il est nécessaire de connaitre la viscosité, la densité et le degré d’inflammabilité. Les plus denses sont fournis par les pétrolesdeSarata-Tohani. Pacureta-Matita, Gura-Ocniti ; les moins denses sont fournis par ceux de Campeni-Parjol, Casui, Poiana- Verbilau, Plopeni.Les huiles les plus visqueuses sont obtenues avec les pétroles de Sarata, Lucacesti, Casin, Gura-Ocniti,Les moins visqueuses sont obtenues avec les pétro­les de Campeni-Parjol,Slobozia-Vrajitrorea, Predeal.Le degré d’inflammabilité le plus élevé est celui des lainpants dérivés des pétroles de Campeni-Parjol qui a un flashing point exceptionnellement élevé) ; ensuite viennent ceux de Poiana, Verbilau, Glodeni, (Tintea, Poiana-Campina, Gasin. Le degré d’inlTam- mabilité le plus bas est celui des lampants dérivés des pétroles de Gura Gcniti, Lucacesti, Resca.Au point de vue de la teneur en benzine, les plus pauvres sont ceux de Sarata-Tohani, Matita-Glodeni, Becea, Lucacesti, qui en contiennent moins de 10 0/0; ceux qui en donnent plus de 20 0/0 sont ceux de Predeal, Slobozia, Vrajitorea, Poiana Verbilau, Apostolache Gasin. — Tous les aulres ont une teneur comprise entre 10 et 20 0/0.Les plus riches en lampants sont ceux de Parjol- Campeni, Poiana-Verbilau, Berka. Les plus pauvres sont ceux de Tintea, Slobozia-Vrajitorea.En tenant compte en plus des viscosités et des den­sités, on peut se faire un critérium exactde la riches- seindustrielle en lampants.On a trouvé intéressant de déterminer la teneur en paraffine dans quelques pétroles trés riches en cette substance.Tous les pétroles de Roumanieen contiennent plus ou moins. Pour séparer la parafline, on s’est serví de la méthode indiquée par ilolde. l.’opération a été faite sur les fractions lourdes dans lesquelles passent les paraflines et les données quantitatives indiquées dans nos tableaux de la fin se rapportent en poids á 100 partios d’huiles parafíineuses. Le pétrole Slo­bozia-Vrajitorea est le pauvre en paraffine. Les pétro­les de Predeal quoique trés pauvres, sont néanmoins trés riches en paraflines
H u ile s  lourdes d is t illa n t  a u -d e ssu s  de 300 0 C .  — Ces huiles ont été obtenues par réductionde pression, ce qui présente au point de vue de leur qualité des avantages exceptionnels.En effet la distillation sous pression réduite sup-
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prime presque Ies décompositions en abaissant le degráde distillation.De cette facón on obtient des produits plus visqueux, pluspurs et plus denses.Les huiles plus visqueuses sont fournies par les pétroles de Gura-Ocniti, Resca, Tintea.Les huí les les plus infárieures sont fournies par les pétroles de Casin, Lucacesti, Glodeni.— En résumá nous pouvons conclure que les meil- leurs lampants, essenceset paraffinessont fournispar les pétroles de Campeno-Parjol, Casin. Poiana, Plo- peni, Predeal, Berka el les meilleures builes lourdes par les pétroles de Gura-Ocniti, Tintea, Sarata.

C o m p o silio n  ch im iq ü e des pétroles bruts de R o u m a n ie ,En ce qui concerne la composition chimiqüe du pétrole de Roumanie, nous nous référons pour les détailsá l'étude publiée dans le B u lle t in  de la  sociélé  
C h im iq ü e  de P a r ís . II resulte de cette étude que le pétrole roumain est composé presque exclusivement d hydrocarbures et d’une petite quantité de corps oxygénés.La proportion de ces derniers est presque nulle dans Ies pétroles denses et visqueux, comme ceux de Ocnita el Tintea, qui en contiennent jus- qu'á i 1/2 0/0.Dans quelques pétroles roumains il y a aussi de minimes quantités de composés conlenant du soufre e td e l’azote. Les premiers paraissent appartenir au groupe théophénique.Les composés principaux sont Ies hydrocarbures, dont par fractionnement on a séparé parmi les dis- tillats au-dessous de 150° C . :Le Pentane Normal.L'Hepane Normal.LTleptane Normal.Quelques parafhnes arborescentes.Un peu d’amyléne, les pétroles roumains étant trés pauvres en hydrocarbures éthyléniques.Le brome n’est absorbé par les builes légéres que trés lentement et les dérivés obtenus sont presque exclusivement des dérivés de substitulion.Par contre de notables quantités de carbures cycli- ques ont pu étre séparés á l’état de dérivés nitrés. Parmi ces derniers on a caractérisé le benzéne, le toluéne, le xyléne et le mésityléne.En employant les métliodes suivies par notre ¡Ilus­tre colléguer, M. le professeur Markovnikoff dans ses études sur les pétrole du Canease, on a pu séparer par le dérivé nitré le méthylpentaméthyléne et quel­ques naphténes supérieurs.Dans les carbures distillant au desssous de 180°,les

hydrocarbures á chaine ouverte dominent, tandis que les builes lampantes et les builes lourdes con­tiennent plus de carbures eyeliques.Par la distillation surchauffée, les produits Iégers engendrent par dissociation des quantités notables d’hydrocarbures non saturés appartenant aux séries éthyléniques, acétyléniques et benzéniques.En opérant le surchauffage dans des conditions spéciales, on a pu obtenir avec la fraction 70°-170°4 jusqu’é 30 0/0 d’hydrocarbures aromatiques. Cette observation susceptible d’une application industrielle est l'objet de recherches spéciales. N. Ch .
REVUE TE CHNOL OGI QUE FRANCflISE

L e  B ó r a x  en  ta n n e r ieNon seulement le bórax nettoie la peau et enléve la graisse, mais il accéiére aussi l’assouplissement et le chaulage et empéebe ainsi la chaux d’attaquer la peau. Quand il s’agit deslainages et des fourrures, il nettoie la peau et empéche aussi les poils detomber.Empíoyé dans les liqueurs tannantes, il facilite le tannage et donne á la peau poids etcouleur; etgráce á lui, on obtient une plus grande quantité de subs- lances non-tannantes actives qu’en employant la mé- thode ordinaire. Dans le tannage au chrome, on peut employer le bórax aprés le second bain, afin d'en- lever l’acide et de conserver la surface bien lisse. Le bórax ne doit jamais étre employédans les derniéres opérations, mais seulement au début du traite- ment.
L ’in d u s tr ie  it a lie n n e  de la  toetteraveD’aprés un rapport consulaire anglais il semble que la Sicile est appelée á devenir un grand centre pour la production du sucre de betterave. En elTet on au. rait déjá reconnu que le sol de l’Italie méridionale est extrémement favorable á la culture de la bette­rave, en ce sens que le 0/0 du sucre y est bien plus élevé que dans les pays septentrionaux. C’est pos- sible, mais lors d’un récent voyage dans le nord de l’ltalie, nous avons eu all'aire á un manufacturier ita- lien qui nous déclara, que c’est surtout le nord de l’Italie qui est favorable á la culture de la belterave, mais qu’au fur et á mesure qu'on se dirigeail vers le sud le rendement baissait. 11 se peut cependant qu’en Sicile les conditions du sol soient meilleures quedans le sud de la péninsule italienne. En ltalie la culture
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de la betterave se développe tellement que le méme manufacturier trouve avantage á plantel- en Italie, á importer le produit brut en Belgique et á l’y manu­facturen. N’est-il pas curieux que, de par les ferti- lités du sol italien, on puisse ainsi venir faire concur- rence auxproduitsd’unpays producteur de betterave comme la Belgique ?
E m p lo i  de l'a o id e  h y d r o s u lf u r e u x  n a is s a n t  

p o u r  l a  r é d u c tio n  d e s  d é r iv é s  n itr é s
(C h em . C e ñ ir . ,  1900. II, 1014)M. P. Goldberger ne sígnale la facilitó de réduc- tion des composés nitrés á radicaux acides ou basi- ques par l’emploi de l’acide hyposulfureux naissant, développe par l’addition de zinc á la solution de bisulfite de sodium contenant le composé nitré.Le paramitrophénol a fourni un rendement de 80 0/0 en paramidopliénol.La paranitraniline a fourni un rendement de 77 0/0 en paraphénylénediamine.L'acide orthonitrobenzoiquea fourni un rendement de 90 0/0 en acide anthranilique.Les dérivés nitrés neutres,telslamono «dinitroben- zine n’ont pas subi de réduction.

P r o c é d é  p o u r  l a  d is s o lu tio n  de l a  c e llu lo s e
(/lev. proel. C h im .,  3, 325)Thiele recommande de mereeriser le coton au moyen de la soude caustique et l’immerger aprés torsión et égouttage dans une solution ammoniacale d’oxyde cuivrique, qui en opére la solution immé- diate, tandis que la liqueur de Schweizer exige pour le méme but un contad de plusieurs journées.

U t i l i s a t i o n  d e s  s o u s -p r o d u its  de l ’in d u strie  
d e s  liu ile s  m in ó r a le s

Z e it s c h r . A r g e w a n d t . C h e m ie .Lidow avait prétendu que les acides napliténiques soumis au traitement de l’liuile pour rouge don- naient suivant ses essais de teinture des résultats satisfaisants; assertion que les essais de Wischin n'ont pas confirmé, par comparaison avec l’huile tournante de 1ro qualité obtenue avec l’liuile de ricin.L’emploi des acides napliténiques dans l’industrie des savons présente l’inconvénient de donner au pro­duit une odeur persistante et désagréable.
S u c c é d a n é  du  c e llu lo id

(,Jo u r n a l  d es F a b ric a n ts  d e  p a p ie r , n° 5, 1901)Suivant le Jo u r n a l  o f  P k o lo g ra p h y , MM. Cross et Bewan, préconisent comme succédané du celluloid,

un composé découvert par eux et désigné sous le nom d’acétocellulose et dont la supáriorité réside- rait tout d’abord dans son ininflammabilité. Ce pro­duit serait insoluble dans l’alcool méthylique, l’acé- tate d’amyle et d’étliyle, le chloroforme est inatta- quable par les acides et les álcalis.La pliotographie pour la fabrieation des plaques souples, sécliables par l’alcool, la fabrieation des accumulateurs légers, etc., seraient éventuellement des débouebés pour le nouveau produit.
C e llu lo id  in in fla m m a b le

( Jo u r n a l d e s  F a b rica n ts  d e  p a p ie r , 1901, n- 7)Brevet Peschoid et Mestrallet:Gélatine blancbe . . . ,Acétate d’alumine. . . / En proportion suivantOxyde de zinc . . - - ( quantilé.Sel amalgané ( ? ) . . . )
L a n o lin e  b la n c b e(P h a r m a c . Z e i t . ,  1901, 40)La suinture séparée de l'eau est soumise á l’action de l'eau oxygénée et donne un produit absolument blanc et inodore, tres convenable pour pátes ou eré mes en parfumerie, mais ne pouvantconvenircomme excipient pour les onguents, par suite de l’action éventuelle de l’eau oxygénée résiduelle sur les pro- duits médicamenteux présents (L. Keutmann).

P rép a ra tio n  électrolytique de Solutions 
titrées d’a c id e  s u lfu r iq u e

( Jo u r n . A m o r . C h e m ie . S o c . 1901, 231)M. Richard K . Meade prépare les Solutions titrées d’acide sulfurique par l ’électrolyse de Solutions de sulfate de cuivre pur cristallisé.Pour la préparation d une solution déci-normale d’acide sulfurique, il dissout 12,487 gr. de sulfate cuivrique crist. pur dans 750 cent, cubes d’eau dis- tillée qu'il soumet pendant 8 lieures á un courant de 1 ampére h  l,o  ampéres. Le cuivre est précipité et l’acide sulfurique est en solution qu'on raméne á 1 litre.Pour la préparation d’une solution nórmale d'acide sulfurique, ondissout 124.87 grammesde sulfate cui­vrique cristallisé pur dans 800 cc. d'eau distillée et soumet á un courant de2,5ampéres pendant 12 lieu- res et raméne la solution á í litre.Dans les deux cas l'auteur se sertd'une tige en pla­tine comme anodc et d’une feuille de cuivre commecathode. ______________________Le direeteur-gérant : Bernard TIGNOL.1.1TH., — Imprimerik PABÍSIE.NXB, L . I3A11NÉOUD &  L 1*.
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Cifres et Demandes de ¡Industrie Chimique
La ligne : 1 fr. — La premiére insertion est gratuite pour nos abonnés.

OFFRESi , nouveau propriétaire d’uno u sin c  liydrau liq u e de 16 á 20 che- située dans chef-lieu Sud-Ouest, á usage tannerie et vernisserie, ilation et outillage mécanique complets, pouvant marchar desmte, •«leu nombrouse clientéle, louoraitou, au besoin, s’associeraitt avec 'dustnel de sa parlie. — S’adresser Ferdinand JUAN, faubourg Samt-i louer, fo rc é  liyclraullque 30 chv. sur canal Escaut prés gare irchandises avec bátiments d’usine 4 étages, babitation, dépendances, idresser á M. Gacheux ít Valenciennes ou 10, rué Ernest-lteuan airis.rg¡nc á veiu lre  ou á  lon er. — Située 4, route de Flandre á La «uineuvu (3 k. do París), prés du Bourget et b. provínote de deux ares (Bourget et Grande Ceinture).¡j gOUni. entourés de murs : 5 á 60 1 metros couverls, 2 chaudiéres a • .'eur horizontale de 10 chevaux avec arbre de transmisión garro de lies,2 pompes á eau : puits foré donnant eau ahondante. Grande»tlie á eau.Gazomélre de 40 m3.Bascule pour chariots. .Maison d’habltalion : 3 piéces et une cuisine laboratoire do cmmie ec tables, vi trine et hotte. . ,Cet 6tablissement estmuni, dopuis dix ans, (tune autonsation ue miére classe. . . ,Prix de location ; 3.000 fr. pour la premiére annoe. Aprés bail crois- ■inl par |>ériode.ln négociant, ré sid a n l en  E x tré m e -O rie n t, désirerait uietlre ’ mille franes dans une alfaire de fabrication de biére, de soeiété avec induslriel ayant la pratique de cetle industrio, ol pouvant apporter icomplémenldu capital requis. Débouchés certains, bénéfices assures. crire au B u r e a u  d u  J o u r n a l .DEMANDES
Ingénienr-Chimiste, depuis 4 ans dans grande industrie relativo •ilivers rnatóriaux de construclion, cherche ’utilisation deses con- "-anres sur installalion, fabrication, contróle, dans industrie sirni- úre. l'rance ou ctranger. Ecrire F .  G a y ,  14. ruc des Cbartreux (Lyon).Jeune lininine, ancicn eléve Eeole industrielle, 19 ans, dispensó mico ímlilairo, tres bonnos réfórences, apto a se niettre au eourant ’uslrie. quolconque (connait dessin et Oleetricité) chercho situation ivonir. S'adrcsser á M.-E. P o z si-E se o t ,chimiste. Malzéville (M.-et-M.).fu jeune liomine, libére du Service militaire, connaissant le russe’ 
tllemand et Tangíais ayant dos notions genérales de Chinde indus- elfe demande un empípi en Franco ou á l'étranger, S’adressér á M. E. uíorrf, 24, rué du Dragón, París.PETITE CORRESPONDANCE£. P o l í a t s c h e k .  — Nous avons répondu directement, les renseigne- ents demandés étant d’un caractére porsonnel.

présidcnce elfective de M. le Général Scbert membre do 1 Institut tut. un des plus réussis parmi les congrés internationaux. Les délégués officiels des gouvernements étrangers et du gouvernement franjáis furent nonibreux, les débats lurent oonduits par M. le gcnéral Sébert avec la compétence qno Pon sait.Lo volurne publié aujourd'hui relate en 450 pages tous los de ails de cette imposante rnanifestalion et résunie les progrés considérables faits par l'industrie encore jeune de l’acétyléne.Le volurne est en vento au bureau du congrés, 3, rué Vignon.
BIBLIOGRAPHIE

BREVET A VENDRELa Soeiété K a l i w e r k e  A s c h e r s l e b e n  e t  M .  K u b i e r s c h k u ,  titulaires du revet il’invention n° 290.183. pour : o PKOCEDE POXilt LA DECOM- SJTIOK DES MELANGES DE GAZ ET DE YAPELES x. sont disposes 'endro le dil brevet ou á en conceder la licenee d'exploitation en ranee.U procede qui fait l’objet do ce brevet est en nutre applicable aux itements de guz de fabrication de coke, á l’extraction de l'acide sulfu- J s- 'lol’acide earbonique, do l'oxygéne et autres gaz industriéis, lourtous renséignemonls, s’adresser ii M. EMILE BEltT. docteur en r“it, Ingénieur-Conseil en roatiére do propriété industrielle, ?, Boule- ird Saint-Denis, á Paris.
HI" CONGRÉS INTERNATIONAL D’ACETYLÉNELe volume des comptes rendus officiels du 111“ congrés inlernational l Uĉ ylénc vient de paraitre. Ce congrós tenu en septernbre 1000 sous iaprésidence d’honneur do MM. Berthelot, Moissan et Carnol etsous la

Les Nouveautés chimiques pour 1900, par C. Poulenc docteur 
es Sciences- I vol. in-8 de 337 pages avec 213 figures, 4 fr.
Ce volutne. oh sont niéthodiquemenl passés en revue les nou- 

veaux appareils de laboratoire el les méthodes nouvelles de recher­
ches appliquées á la Science et á l’industrie, rendra de grands 
servic.es aux chimistes.en raison de l'exlension toujours croissante 
que prennent les publicalions franc-aises et étrangéres de chimie 
puré et appliquée.On a rangé dans un premier chapitre les nouveaux appareils de 
physique. s'appliquant á la chimie : mesures des températures, 
détermination des densilés, des poids molécnlaires. de la viseosité.

Le deuxiéme chapitre comprend les appareils de manipulation 
chimique : íours ít moufies, brúleurs, appareils á acétyléne, appareils 
á faire le vide, agitateurs, appareils ti production de gaz, etc.

Le troisiéme chapitre passe en revue les appareils d’électricité 
se rattacliant aux opéralions chimiques. La part de l'électrochimie 
a été considerable dans les progrés réalisés pendant l'année 1900 : 
le four électrique tend de plus en plus á passer du laboratoire dans 
l'industrie. . . , .Le quatriéme chapitre est destiné á 1 analyse en general, puis a 
l’analvse des gaz, h l'analvse métallurgique, aux analyses d’indus- 
trie chimique. á l’analvse des substances alimentaires et h Tanalyse
médicale. , , . .Enfin, dans le cinquiénie chapitre ont ele rasserables tous les 
appareils intéressant la bactériologie.Ce volurne passe en revue toutes les producimos intéressantes 
réunies h l’Exposition de 1900.
Les grands moteurs á gaz et l’utilisation des gaz de liaut- 

fourneau. — La théorie des moteurs á gaz. — Par M. J ules Deschamps.  ingénieur-conseil, ancien eléve de l'Ecole Polylechni-_ 
que. Grand in-i de 110 pages avec 74 figures. Prix : 7 fr. 50.
Dans cet ouvrage, M. Jules Deschamps, qui s’est voud é l'étude 

spéciale des moteurs íi gaz et gazogénes et de lout ce qui touche 
la combustión, présenle Tes moteurs K gaz de liaute puissance, que 
fabriquenl, avec un si grand succés, depuis quelques années, les 
premiéres maisons frangaises, allemandes, anglaises et américaines.

II étudie, en outre, l’emploi, avec ces moteurs, des gaz de 
haut-fourneau et des fours h coke, dont il explique l’économie. 
Une partie de l'ouvrage traite la question, á l’ordre du jour, de 
i’épuration des gaz de haut-fourneau.

Enfin, dans cet ouvrage, M. Deschamps, apphquant les principes 
de la thermo-dvnamique, tels que nolamment M. Poincaré lesa 
exposés magistralement dans son traite, établit une théorie des 
moteurs thermiques sans avoir recours aux hvpothéses convention- 
nellcs, que l'on a été, jusqii'ici, obligó d'employer.

11 obtienl ainsi, deux relations principales, dont il déduit ensuite 
toute une serie de couséquences trés importantes pour l’étude 
des moteurs á gaz ou il pélrole.Cet ouvrage est le fniit d’un long téavail et sa lecture pourra 
rendre de grands Services ¡i ceux, si nombreux, qui songent á 
transformer leur forcé inolrice et á employer des moteurs á 
gnz ; a tous les industriéis des mines et de la métallurgie ; aux fabri’cants et aux usagers de pelits moteurs et d’automobiles.

N. Cu.
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Membre de la Sociélé chimi, de París, ancien professeui chimie á la Sociélé ind trielle d'Amiens

53 bis, Quai des Grands-Augustins — PARISVient de paraitre
TEMPÉRATUREET
ÉNERGIESEssai sur une équalion de dimen­sión de la lempérature, ses conséquences thermiques, ses eorrélations avec les nutres for­mes de l’éncrgiel'Alt

P. JUPPONTIiigéniour des Arts et Manufactures.Un volume in-1G, 97 pagos. — Prix : 2 Ir. 50.
E N CY C L O P E D I E  DE L ’ AIYIATEUR PHOTOGRAPHEPar MM. Brunel, Chaux,  F orestier ct R eynerTITRES DES VOLUMES1. Choixdumatériel.Inslalluliondu laboratoire.2. Lesujel. Miseau point. Tempsde pose.3. Les clichés négalifs.4. Les épreuves posilives. o. Les lnsuccés el la Retouche.6. La Pholographie en plein air.7. Le Portrail dans les apparte-inents.8. Les Agrandissemenls et lesProjections.9. Les Óbjectifs et la Stéréosco-pie.10. La Pholographie en couleurs.Chaqué volume............. 2 fr.La eollection dans un éléganl élui.......................  20 fr.

Petite Encyclopédie d’AgriculturePubliée sous la direclion de M . A . LARBALÉTRIER, Professeur á l ’École d’agriculture de Grand Jouan.
E u  10 voluntes illustrés, couverlure en couleursTITRES DES VOLUMES1. Les Engrais................... 1 SO2. Le Drainage.................  1 503. L’Elevage du Bétail. .  i 504. Le Jardinage. — Légu-mes el Fleurs........... 1 505-6. Le Lait, le Beurre etle Fromage...............  3 »7. Les Cércales et Four-ragcs........................ 1 508. Les Arbres fruilierset la Vigile. 3 »9. L Cidre el le Poiré. I 5010. Les Voladles, Lapinset Aheilles. 1 50Les 10 volumes.. . .  12 fr.Cette nouvelle Encyclopédie Agricole cst puhlien sous la direclion de 

M. A. Larbaletrier, le professeur agronome bien conmi «le nos leeteurs. Selon le sujet dont il traite, chaqué volume esl mis á  la portée de l’a- gricullem-, du genlleman farnicr ou du jardlnier, il donne dans un lor- niat elégant el conimode tous les renseignements dont ils peuvent avoir J oulne*,ement• — *-*ette eollection am asa place marquée dans la bibliothéque de laFerm e, du Cliáteau et de la Maison de cawpagne.

DIGTIONNA1REDECHIMIE INDUSTRIELLi
C0MPRENANT T0UTES LES APPLICflTIONS DE LA CHIIYIIE a 1 Industrie, á la Métallurgie, á l’Agriculture, Pharmacie, á la Pyroteclinie et aux Arts et Mótierslavec la traduction russe, anglaise. allemande, espagnole et italicnl de la pluparl des termes techniquesPAII MM.

A. M. VILLONIngénieur-Chiraísle, Professeur de lechnologie chimique.
P. GUICHARD

AVEC LA C0LLAB0RATI0N D’UN GR0UPE DE CHIIVIISTES ET D’INGÉNIEUlLe Tome Ier (fascicules 1 á 12) se vend sépárément 30 IVanes.l Le Tome II (fascicules 13 á 22) se vend sépárément 25 írancsj : Abaca á Acide azotique. — 46 figures.
' : Acide azotique — Acide phénique. — 62 figures.1 : Acide phosphoreux -  Acide sulfurique. — 75 figures 3¡ i : Acide sulfurique — Air. — 44 figures, i : Air — Alliagcs. — 42 figures, i : ’ lliages -  Ampbibole. - 54 figures. 
i : Amphigéne — Auramine. — 17 figures.( : Auramine — Bismuth. — 37 figures, i : Bismuth — Broggérite. — 27 figures.) : Brome — Caüutchoue. — 48 figures.: Caoulchoue — Clilore. — 55 figures.! : Chlore — Cliromates. — 50 figures.1 : Chromates — Corps composés. — 26 figures, i : Corps composés — Dialyseurs. — 50 figures, id : Digestión — Eau. — 66 figures.16 : Eau — Engrais. — 23 figures.117 : Eponge — Explosifs. — 36 figures.18 : Farines — Fer, etc. — 29 figures.19 : Fermentaliou — Fromages, ele. — 54 figures.2 0  : (ialac. — Gaz d’éclairage. — 28 figures.21 : Gaz. — Chicóse. — 12 figures.22 : Chicóse. — G.ypse. — 13 figures.23 : Hallosvte. — Ilydrolimélrie. — 14 figures.24 : Hydro timé trie. — .laune. — 7 figures.25 : Jauiio. — Lin. — 15 figures.26 : Linoléum. — Monazite. — 15 figures.27 : Mordanls. — Or. — 2o figures.28 : Or. — Rain. — 27 figures.29 : Paín. — Pétrole. — 21 figures.30 : Pétrole. — Pommade.

IVIode de publication :uvrage parallra en 36 livraisons. tormera 3 vol., petit in-4- peut sousorire, des k présenl, á l’ouvrage complet. au prisd payé* d’a vanee.
V I L L E  D E  P A R I SÉcole de Physique et de Chimie industrielleslL’Associalion des Anciens Eleveso lT r c  a u x  lü l f t U S T I K I f c iL Sde les metlre en rclnlion avec des Ingénieurs-Electrlciens et Chim istés capables de leur rendre Service.

S'atlressef a M . le V lce-P i ésitleul, 42, ruó Lliomondi París.
Ayuntamiento de Madrid




