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LA FABRICATION DE L ’ ACIDE SUL FURIQUE(Procédés prim itifs et chambres de plomb)Par L. PIERROR
Pour qu’une fabrication quelconque ait ele l'ave- 

nir et soit á méme d'acquérir une grande impor- 
tarice industrielle elle doit satisfaire á diverses 
conditions économiques concernant l’approvision- 
nement en maliére premiére, l'ampleur de la vente 
et le mode de préparation ; or, peu de produits se 
présentent d’une maniere aussi favorable que l'a- 
cide sulfurique puisque le soufre et le minerai 
exislent en énormes quantités, que les dóbouchés 
augmentent de jour en jour et qu'enfln les procé- 
dés de fabrication se perfeclionnent avec une tres 
grande rapidité.

La mise au point industrielle des o procédés de 
contad » annoncée tout derniórement, qui va 
permcltre d'abaisser dans une notable proportion 
les frais d’inslallation des usines ainsi que le prix 
de revient de l’acide, les signalant á l’attention 
générale, nous nous proposons d’exposer dans un 
prochain anide l'historique de leur développe- 
ment depuis le premier essai jusqu'á nos jours, 
mais afln de fournir des éléments de comparaison 
et permettre de se remire compto des progrés réa- 
lisés dans ¡'industrie de l’acide sulfurique, nous

allons passer en revue les méthodes de fabrication 
anciennes et modernes.

A n c lc n n e ü  niétlioalcs «le fa b r ic a c ió n

Comme on le sait l'acide sulfurique résulte 
de la combinaison de l'acide sulfureux SOs avec 
l'oxygéne O et il en existe plusieurs variétés diíTé- 
rant entre elles par la quanlité d’eau contenue 
et possédant des propriétés chimiques tres diffé- 
rentes.

L'anliydride sulfurique, SO3 comme son nom 
l'indique est sans eau.

L'acide monohydraté SO‘Hs résulte de l’union 
d’une molécule SO3 avec une molécule H30.

Les nutres achíes contenant 2, 3, et plus, de mo- 
lécules d’eau combinées á SO3 n’ont pas recu de 
noms spéciaux.

Au point de vue industriel la classiíication est 
toute autre et on consommé :

1° Les acides fum ants (ainsi nomrnés parce 
qu’ils dégagent á l'air des fumées blanches) mélan- 
ges d’anhydride SO3 et d’acide monohydraté dési- 
gnés d'aprés leur teneur en SO3 á l’exception de 
celui dit de Ñordhausen (40 0/0 SO3 et 60 0/0 
SO‘Hs).

2° L'acide dilué (acide faible ou acide des 
chambres), marquant 50 á 52 degrés á l’aréométre 
Baumé.

3° Les acides concenlrés, obtenus en évaporant
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36 REVUE DE CHIM lE INDUSTRIELLE
une partie de l'eau contenue dans le précédent et 
dont les principaux sont :

L'acide 60;
L'acide 66 (qui en réalité ne marque guére que 

65°5 á l’aréomélre.I o Acide fumant
Le plus anciennement connu ue tous les acides 

dit « de Nordhausen » dont le mode de préparation 
(calcination de la couperose ou du sulfate de fer) 
a déjá été exposé au xv« siécle par le moine 
Basile Valentín.

Jusqu'á l'apparition des procédés de contad ce 
modus operandi a été le seul employé et tous les 
ouvrages donnent la description de sa fabrication 
en Bohéme dans les fours á galére,2o Acide dilué

Au commencement du xvn” siécle (1613). Ange­
lus Sala avait rsconnu qu'en brúlant du soufre 
dans des vases humides il se forme de l'acide sul- 
furique, et son procédé fut bientót appliqué dans 
les pharmacies.

Le premier perfectionnement y fut apporté (1666) 
par Le Févre et de Lemery qui facilitérent la com­
bustión du soufre en l'additionnant de salpétre, 
il permit de fabriquer des quantités déjá impor­
tante.

Préparation dans le verre. — La premiére ins- 
tallation véritablement iDdustrielle fut étabiie par 
Ward á Richemond prés de Londres vers 1740.

Des ballons en verre de grande capacité (attei- 
gnant parfois 300 litres) contenant un peu d'eau 
étaient placés sur deux rangs dans un bain de 
sable de maniere á ce que leurs cois fussent cou- 
chés horizontalement; dans chaqué col était dis- 
posée une brique sur laquelle on plaqait une cuil- 
ler de fer rouge, puis, aprés remplissage de cette 
cuiller avec le mélange soufre salpétre, on bou- 
chait au moyen d’un tampon en bois.

Les vapeurs dégagées une fois dissoutes dans 
l’eau on recommenqait cette opération jusqu'á ce 
que l’acide ait une concentration sufíisante.

Ge procédé quoique coüteux á cause des frais de 
main-d'osuvre, de la consommation en nitrate et de 
la casse fit tomber le prix de l’acide de 32 fr. 70 á 
6 fr. 2 0  le kilog.

Chambres de plomb. — En 1746, Roebuck et 
Garbett installérent á Birmingham et á Preston- 
pars en Ecosse, des usines dans lesquelles 1c 
plomb remplaqait le verre, amélioration notable

puisque les quantités produites pouvaient étre 
beaucoup plus considérables tandis que la dépense 
pour l’entretien et l'usuredes appareils se trouvait 
considérablement réduite.

Tout d’abord le soufre mélangé de 1/5 á 1/8 de 
son poids de salpétre, était placé dans ces réci- 
pients rangés sur un chariot que l’on entrait (aprés 
allumage) dans la chambre; mais le chariot s’u- 
sant rápidement on effectua la combustión dans 
un foyer établi sur le sol méme, á l’intérieur des 
chambres.

Avec ces nouveaux disposilifs le prix de l’acide 
pul étre notablemennt abaissé (0 40 fr. á 0 fr. 50 
le kilog).

G'est en 1766 que Holker monta en France á 
Itouen la premiére chambre de plomb. Depuis 
cette époque le procédé a été 1 objet de nombreuses 
améliorations qui l'ont amené á l’état actuel et 
nous allons citer en suivant l’ordre chronologique 
les principales élapes parcourues laissant de cóté 
les différents modes de production chimiques ou 
électrolytiques proposés (bien que plusieurs soient 
fort intéressants) mais dont l’application n’a pu 
devenir industrielle par suite des difficultés ren- 
contrées dans leur mise en pratique.

1774. La Follie précoiiise l'introduction de va- 
peur d'eau dans les chambres pendant la combus­
tión du soufre.

1793. Glément Desormes montre que le salpétre 
nejouait qu’un role d’intermédiaire pour la fixa- 
tion de l’oxygéne de l'air sur l'acide sulfureux.

1807. Longchamp imagine de remplacer le sal­
pétre par le nitrate de soude.

1810. Holker (petit-llls du précédent) aprés de 
longs essais sur la combustión continué, en fait 
l'application dans une fabrique étabiie á Itouen 
par la société Holker, Jacquemart qj, d'Arcet.

1813. II constitue avec Chaptal et d'Arcet une 
société qui éleva aux Thermes et á la Follie prés 
Nanterre de nouvelles usines marchant par son 
procédé (1).

(1) Le secrel sur les procédés de fabrication devait toule- fois étre rigoureusement gardé car les documenls publiés á ce sujot sont absolument conlradictoires.Payen ( 'fr a ilé  d e  C h itn ie  in d u s t r ie lle , 1849) prétend que déjá en 1774 los fabricants d’indienne de Itouen opéraient la combustión continué du mélange de soufre et de salpétre sous l’inlluence d’un courant d'air qui ontrainait les vapeurs dans la chambre de plomb et refoulait au dehors á l'autro extrémité de la chambre les gaz non condenses.D'autre part Chaptal, dans sa C h im ie  a jtp liq u ée a u x  a r ls  (1830), indique coinme un notable perfectionnement la con- struction de fourneaux en dehors des chambres, d’oú ¡1
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A celte époque les chambres de plomb attei- 

gnalept déjá une grandeur respectable car Chap- 
tal coaseille (Chim ie appliquee a u x  arís) l'emploi 
de chambres ayant 20 á 25 pieds (7 á 8 métres) de 
coté et 15 pieds (5 métres 25) de haut. Lui-méme 
dans le méme ouvrage donne une description de 
la sienne :

« J’ai moi-méme construit avecsoin un chambre 
« de 80 pieds (26 á 27 métres) de long, sur 40 (13 á 
« 14 métres) de large et 50 (16 á 17 métres) de 
« haut. J’en ai revétu les parois d'une couche de 
« plátre sur laquelle j ’ai appliqué plusieurs cou- 
« ches d’un enduit bouillant, formé par un mé- 
« lange á parties égales de térébenthine, de resine 
« et de cire jaune.

« J’ai brillé dans cette chambre pendant 18 mois 
« sans interruption, mais le toit de cet énorme 
« édifice ayant croulé subitement, je n’eus pas le 
« courage de rétablir un appareil qui ra’avail 
« coüté six mois d'un travail opiniátre et qui avait 
» considérablement altéré ma santé ».

En 1827 td'aprésKopp), Gay-Lussac diminue con­
sidérablement la consommation de nitrate en éta- 
blissantá Ghauny le premier appareil de conden- 
sation de produits nitreux.

1834. Les premiéres grandes chambres commu- 
niquantes sont créées á Rouen.

1833. A la suite du monopole du commerce du 
soufre, la maison Perret entreprit le grillage de 
la pyrite dont l'emploi ne tarda pas á se généra- 
liser. - . -

Énfln en 18^ GloVer établit á Washington • 
(comté de Durham) une tour permettant la récupé- 
ration des produits nitreux et la concentration de 
l’acide. 3o Acides concentrés

L’acide obtenu dans les ballons en verre de 
Ward ou dans les chambres de plomb ne mar 
quant que 40 á 50°. Baumé devait pour pouvoir 
servir á nombre d'usages industriéis subir une 
concentration. Elle s’effectuait au début dans des 
cornues en verre chauffées au bain de sable mais 
dans l’usine Chaptal on portait « l'eau des cham­
bres * á 60° dans des chaudiéres de plomb puis on 
amenait jusqu'á 66 dans des cornues de gres 
exposées dans des galéres á l’action directe du 
feu.
transmettait dans l’intórleur au inoyen de cbeminées terrái- 
nant le fourneau los .vapeurs rúsultanl de la combusliori 
du mélange soufre-salpétre.

37..

Depuis 1820 on a fait usage pour cette derniére 
opération d’appareils en platine, qui n’étant ni 
frágiles, ni attaqués notablement et nécessitant 
moins de charbon sont d’un emploi plus économi- 
que.

M léthode n io d e r n e

P rincipe. — A l’heure actuelle la méthode par 
chambres de plomb est toujours basée sur le méme 
principe : oxydation de l’acide sulfureux par l’oxy- 
géne de l’air en présence de la vapeur d’eau et 
de vapeurs nitreuses et comporte de méme que 
jadis :

Production de l’acide sulfureux dans des fours 
á grillage;

Production des vapeurs nitreuses ;
Tour de Glover (dénitrante et concentrante);
Chambres de plomb;
Tour de Gay-Lussac (récupération de produits 

nitreux).
Concentration.
Mais l’étude des réactions chimiques accomplies 

dans les appareils, et l’essai industriel des idées 
suggérées par ces observations a amené, non seu- 
lement des modiflcationsdans les dispositifs primi- 
tivement employés, mais encore l’adjonction 
d’éléments nouveaux que nous allons examiner 
rapidement :Production de l ’acide sulfureux

M atiéres pi em iéres. — Au soufre employé tout 
d’abórd on a avirntageusément substitué depuis 
1833 les minerais sulfurés, dont le plus important, 
la pyrite de fer, malgré sa grande richesse en sou­
fre (45á. 500/0 le plus souvent), tend á étre remplacé 
par d’autres minerais tels que la pyrite cuivreuse 
ou la blende laissant un résidu de calcination de 
bien plus grande valeur que l’oxyde de fer.

Fours. — En Europe les fours mécaniques n’ont 
pas encore réussi á entrer dans la pratique, tandis 
qu’en Amérique ils seraient d’aprés le professeur 
Lunge d’une application courante.

Pour les minerais riches en soufre et brúlant par 
conséquent facilement, on emploie toujours les 
fours Perret Malétra (avec ,4, 5 ou 6 soles formées 
par des dalles, ou, comme l’ont proposé plusieurs 
spécialistes, par des briques spéciales) suivis de 
chambres á poussiére.

Pour les minerais pauvres il y a également plu­
sieurs étages mais avec adjonction d'un disposi'if 
de chauffage. Le grillage des hiendes nécessite de
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1 5 á 20 kilogs de charbon et méme plus, selon la 
teneur en soufre et la nature du mineral, dont 
certaines variétés sont tres difficile á griller.

Production des vapeurs nitreuses

Mélange acide-nitrate. —  Le plus souvent 
dans les fours á soufre on se servait de marmites 
ou pots disposés sur la sol du four et contenant le 
mélange acide sulfurique, nitrate de soude.

Avec les fours á pyrites on a employé un mode 
analogue en opérantdans les carnaux situés aprés 
les fours, mais en général dans les usines ne fabri- 
quant pas d’acide nitrique on installe une cage á 
nitrate contigué aux fours contenant une chau- 
diére dans laquelle s’effectue la décomposition du 
nitrate par l'acide (en sensible excés de maniére a 
avoir un bisulfate liquide que l’on puisse évacuer 
par un tuyau situé au-dessous de la marmite).

Acide nitrique. —  L’introduction de 1 acide 
nitrique jadis faite dans les chambres avec les 
appareils en cascade, dans des terrines plates ou 
méme dans des rigoles en verre ou glace canne- 
lées superposées est eflectuée maintenant par un 
tuyau en haut du Glover ou au moyen de pulvéri- 
sateurs directement dans la masse gazeuse. 

Décomposition du nitrate dans le Glover. — 
Deacon avait breveté, en 1875, l’obtention des 

vapeurs donnant comme résultats le coulage 
direct d’une solution de nitrate de soude dans le 
Glover ou dans les chambres, mais ce modus ope- 
randi présentant divers inconvénients eut peu de 
succés. Tout derniérement (mars 1900) Potut a 
préconisé un procédé dans lequel la solution 
aqueuse de nitrate sodique est pulvérisé dans la 
masse de l’acide sulfureux á oxyder. L’introduc­
tion s’effectue de préférence dans le haut du Glo­
ver en lace du tuyau de départ des gaz.

Lorsque l'acide récolté est destiné á des usages 
oü la présence de soude ne géne pas — par exem- 
ple pour la préparation de sulfate de soude et acide 
chlorhydrique — ce procédé peu rendre de grands 
Services.

Quant aux réactions diverses (traitement de la 
pyrite de fer par l'acide nitrique 36°, de l’acide sul­
furique par un mélange de sel et de salpétre, de 
la mélasse ou fécule de pomme de terre par l’acide 
nitrique, etc.) ayant pour but de produire des 
vapeurs nitreuses qu’ou utilisait dans les cham­
bres, elles ont été abandonnées á peu prés par- 
tout.

¡Signalons entin que M. Benker a réalisé en

injectant de l’acide sulfureux en queue de la der- 
niére chambre- une économie notable en produits 
nitreux (sensible surtout dans les systómes á 
marche intensive).Tour de Glover

Aprés l’invention de la tour Gay-Lussac on avait 
effeclué de diverses manieres la récupération de 
produits nitreux absorbés par l’acide sulfurique. 
Tour á tour:

L’envoi dans la grande chambre,
La dilution dans un bassin avec injeclion de 

vapeur,
La dilution dans des terrines piales,
La dilution dans des colonnes oh la vapeur d eau 

agissait avec ou sans la présence d'acide sulfu­
reux, n'avaient pas donné complete satisfaction en 
pratique.

En 1S59 Glover trouva la véritable solution en 
établissant une tour en plomb protégée intérieu' 
rement par une enveloppe réfraclaire et garnie de 
matériaux inattaquables dans laquelle.le gaz des 
fours á pyrites allant de bas en haut rencontrent 
un mélange oonstitué par l’acide nitreux du Gay- 
Lussac et l’acide des chambres.

EfJ'et du Glover. — L’action du Glover est de . 
Récupérer le produit nitreux absorbé dans le 

Gay-Lussac.
Amener á60° tout ou partie de l'acide de cham­

bre (qui ne marque que 50° á 52°).
Refroidir le gaz des fours á pyrites.
Produire une partie de la vapeur d'eau néces-

saire.
Remplissage. — Acluellement chaqué fabricant 

de produits réfractaires a ses poteries de remplis­
sage de la tour, tous cherchent nalurellcment á 
donner entre les acides qui coulent et les gaz qui 
montent, une surface de conlact la plus grande
possible. , .

Le plomb exléi'ieur est le plus souvent protege 
par un revétement en briques réfractaires (résis- 
tant aux acides) superposées, mais parfois on a 
remplacé les briques par de la lave. II existe méme, 
depuis 1881, des Glovers établis sans plomb, et 
complétement en lave de Volvic.

Dimensions. -  On difiere un peu sur les dnnen- 
sions á donner á cet appareil, c’est ainsi que cer- 
tains donnent pour un systéme de 5 á 0000 m» 
une hautéur de 10 métres pour un diámetro de 3 
mótres, alors que M. Sorel préfére l’augmentation 
de surface á l’augmentation de haulcur et en a
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construit de 8 metros hauteur totalepour4 mgtres 
20 diamétre extérieur

II y a également lieu de signaler dans le méme 
ordre d'idées l'emploi de 2 Glovers paralléles effec- 
tué par M. Niedenfuhr.Chambres de plomb

Disposition■ — On est loin maintenant des don- 
néesindiquées parGirardin(l)quimentionnecomme 
dimensión de chambre pour les fabricanls n'en 
ayant qu'une : 684 m3 et dans le cas de chambres 
communiquantesSl áGS m3 pour chacune.

On a toutefois reconnuque :
a) II est avantageux d’employer des systémes á 

plusieurs chambres (leur nombre varié le plus 
souvent de 2 á 5).

b) On ne peut guére descendre au-dessous d’un 
volume de 2 á 3000 m3 et monter au-delá de 6 á 
7000 m3.

c) La hauteur et la largeur doivent étre comprise 
entre 6 et 40 métres.

Quant á la section, plusieurs installateurs pré- 
férent remplacer la section ordinaire (quadrangu- 
lalre) par une section pentagonale ou méme hexa- 
gonale.

Des modifications de forme plus considerables 
ontété introduites, M. J. Delplace a notamment 
élabli des chambres annulaires et M. Th. Meyer a 
récemmént créé des chambres cylindriques (sys- 
teme tangentiel) dont le rendement est excellent.

Vapeur et eau pulvórisóe. — L’introduction de 
vapeur a lieu par des tuyaux disposés dans lepla- 
fond des chambres et l'emploi d’eau á l’état pulvé- 
risé présente d'aprés des techniciens tres compé- 
tents de sérieux avantages.Tour de Gay-Lussac

But. — Bien qu’ayant une destination toute 
différente de celle du Glover, puisque son role se 
borne á absorber dans l'acide sulfurique les pro- 
duits nitreux qui sans cela s’échapperaient dans 
l’air, celte tour a une construction analogue — on 
cherche ici aussi, a établir sans diminuer le tirage 
— un contad aussi intime que possible entre le 
gaz allant de bas en haut et l’acide sulfurique á 60° 
coulant de haut en bas.

Remplissage. — Le remplissage de cette tour 
garnie de plomb protégé par une couche réfrac- 
taire, qui s'effectuait jadis par du coke métallur-

(1) Girardin. Legons de chimie élimentaire appUquées 
flux arta in d u s t r ié is , 4846.

gique a lieu souvent avec des poteries analogues á 
celles du Glover.

Dim ensión*. — Le diamétre primitif 1 m. 20 (ou 
1 m. 20 do.cóté pour les tours carrées) a été porté 
successivement jusqu’á.2 m. 25 ou 2 m. 50 mais le 
plus souvent on donne méme 2,75 á 3m.

La hauteur varié avecles installations et la mar­
che adoptée entre 40 m. et 20 m. Tres souvent on 
dispose deux Gay-Lussac a la suite.

Gráce á cet appareil la consommation du nitrate 
a pu étre considérablement abaissée. Aprés avoir 
été avant son emploi de 4 0/0 de l’acide (compté en 
monohydrate) produit, elle n’est plus que de 0.7 á 
4 0/0. Innovations diverses

Nombreuses ont été les améliorations successi­
vement proposées pour rendre la fabrication plus 
pratique et plus rémunératrice, mais peu sont 
devenues d'un usage courant.

Parmi les tentatives complétement abandonnées 
nous signalerons :

a) L’oxydation directe de l’acide sulfureux par 
l’acide nitrique dans des touries, colonnes, tou- 
relles, etc.;

b) Le remplacement de l’air par l'oxygéne (tenté 
depuis 4836).

c) L’action d’un courant électrique sur le 
mélange SO3 et air dans les chambres ou appa- 
reils de fabrication (1852) ;

el) L’oxydation de l’acide sulfureux par l’ozone 
ou l’air ozonisé (1852).

Dans le nombre de celles faisant l’objet d’appli- 
cations industrielles on reléve :

P u rifica lion  des gaz sulfureux. — M. Benker 
l’emploie d’une maniére courante dans ses instal­
lations oü les gaz sont soumis á une liltration á 
sec et se débarrassent sur une couche filtrante 
réfractaire des poussiéres et des composés arseni- 
caux.

Tours interm édiaires. — L’étude du Glover 
avait montré qu’endehorsdesactionssignaléesplus 
haut, il jouait le role d’agentde produclion d’acide 
et M. Sorel proposait déjáen 1886 de remplacer par 
des tours la partie inoyenne des chambres.

Divers modéles établis dans le méme but ont été 
imaginés et certains ont donné d’excellents résul- 
tats en pratique.

Tirage. — Ou peut rendre le tirage, trés régulier 
et obtenir une production plus intensivepar l’em- 
ploi des ventilateurs. Souvent méme on en dispose
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deux : par exeraple entre le Glover et la 1ro cham­
bre et entre la derniére et le'Gay-Lussac.

Pulsom étre■ — L’alimentalion du Gay-Lussac 
et du Glover est maintenant possible d'une fapon 
absolument automatique les acides étant élevés 
par des pulsométres qui suppriment la main- 
d'ceuvre nécessitée jadis par-les monte jus.

Signalons par-mi les plus répandus le pulsomé­
tre Kestner.

Cotonnes rejroidissantes. — Divers pratic ens 
établissent dans les chambres descolonnes reliant 
le plancher au plafond et déterminant une circu- 
lation d’air et une condensation plus ahondante.

Concentration

De méme que jadis ceite opération s’effectue 
en 2 fois (á. moins que l’on emploie déjá l'acide du 
Glover qui marque 60).

Tout d'abord l’acide des chambres marquant52l'B. 
est dirigé dans des chaudiéres plates en plomb 
situées au-dessus des fours, á pyrites d’oü il sort 
marquant 60°. Ensuite la concentration jusqu’á 60 
peut étre effectuée dans divers appareils suivant 
les conditions oü l’on se trouve.

A cides im purs. — Pour ceux-ci il est préféra- 
ble d’opérer dans le verre, la porcelaine ou la 
lave.

Acides p ro p re s .- L’installation á choisirdépend 
naturellement du capital dont on dispose et du 
coút du charbon. Voici quelques données compara- 
tives entre les divers systémes:

Installations économ iques. — Dans le verre et 
la porcelaine on consommé une quantité de char­
bon, qui, bien que réduite dans des disposilifs ré- 
cents, reste encore assez élevée, il faut de plus 
avoir un personnel tres au courant sans quoi la 
casse est fréquente. Le « Iíessler » (lave) est tres 
robuste, un peu plus cher il est vrai, maisdépense 
moins de combustible.

Les appareils de fonte sont avantageux puisque 
les chaudiéres hors Services ont encore la valeur 
du métal et qu’ils usent relativement peu de char­
bon, malheureusement le remplacement en est 
exlrémement fréquent.

Installations coüteuses. — Si on dispose de 
moyens suffisants on fait le plus souvent usage 
des appareils en platine qui emploient peu de 
houille et sont fort peu attaqués si l’acide á con- 
centrer est bien propre.

L’usure a pu étre diminuée par l’emploi d’appa-

reils (Ileraeus) ou le platine est protégé par une 
couche d’or.

Procédés divers -  Les divers modes de concen- 
tration proposés : avec l’aide du vide, d injection 
d’air, dans des colonnes soumises á l’action de gaz 
chauds, par cristallisations successives, etc. dont 
certains ont méme donné desérieux résultats n’ont 
cependant pas réussi á remplacer ceux exposés 
plus haut.

Données numériques relatives au procede 
avec chambres de plomb

Dans la période qui s’étend depuis la création de 
lapremiére usine(Ward,1740) jusqu’en 189S,leseul 
procédé réellement mis industriellement au point 
pour la fabrication de l’acide sulfurique a done été 
celui au moyen des chambres de plomb.

Gráce a de longues études thóoriques et prati- 
ques ayant amené d’ingénieux perfectionnemenls 
dans les dispositifs d’application on arrive actuel- 
lement aux résultats suivants.

A. Utilisation de 95-08 0/0 du soufre brulé.
Comme théoriquement 100 kilos de soufre don- 

nent 306.25 d’acide SO‘H!, 100 kilos pyrites á 50 0/0 
de soufre devraient donner :

146 k. 5, acide 66. 
ou 195 k. 9, acide 60. 
ou 228 k. acide 52-53.

mais ces chiffres ne peuvent étre atteints puisque 
du soufre contenu dans le minerai il faut dóduire 
celui non brulé restant dans les résidus.

B. Dépense en nitrate (á 960/0 Az O3 Na) amenée 
á n’étre, dans les cas les plus difficile (marche in­
tensivo ou emploi de minerais pauvres tels que la 
Blende) que de 1 0/0 máximum de l’acide produit 
compté en SO‘ H¡ (alors que dans des conditions 
favorables elle peut étre réduite áO k. 73 pour 100 
SO‘ri3) ce qui correspond á:

3 ls.il. 26 pour 100 kil soufre utilisé.
1 kil. 63 pour 100 kil. pyrite á 50 0/0 de soufre. 
0 kil. 79 pour 100 kil. acide á60».
0 kil. 67 pour 100 kil. acide á 53°. 

ou encore:
1 kil. 35acide nitrique36° pour 100kil. SO* H*.
1 kil- 28 acide nitrique36° pour 100 kil. acide 66o-
1 kil. 06 acide nitrique 36° pour 100 kil. acide 60°. 
0 kil. 90 acide nitrique 36° pour 100 kil- acide53". 
4 kil.38acide nitrique36° pour 1 0 0kil. soufre utilisé
2 kil. 19 acide nitrique 36° pour 100 kil. pyrites á 

50 0/0 de soufre (supposés complétement uti- 
lisés.
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G. Production m ínim um  par métre cube de 
chambre de:

2 kil. 34 SO5 H* (monohyd) ce qui correspond á
2 kil. 48 acide 66°.
3 kil. acide 60°.
3 kil. 48 acide 52°.
0 kil. 78 soufre.-

Ou inversement on peut compter sur un máxi­
mum de 1 m3 2 á 1 ms 25 de chambre pour trans- 
former le produit résultant de la combustión de 
i kil. soufre.

Ges rendements sont considérablementaméliorés 
dans les usines muniesd’une installation bien faite 
et bien conduite.Production et Utilisation de l ’acide sulfurique

II est facile de voir dans quelle énorme propor- 
lion cette industrie s’est développéeen comparant 
les chiiTres ci-dessous relatifs isa production pour 
la France, 1'Allemagne et la Belgique depuis 1878, 
calculés en acide 60° (i).

1878 (2) 1897 i3) 1900 (4)

Belgique 30.000 -  172.500 tonnes
France 150.000 — 509.200 —
Allemagne 85.000 8'i5.582 —  —
Utilisation. — D’autre part on trouve dans le 

M onileur officiel du commerce du 15 novembre 
1900 un autre tableau tres intéressant relatif á 
T Allemagne.

Production Consommation dans le pays

1897 707.130 tonnes 688.804 tonnes
1898 768.243 — 742.017 —
1899 832.667 — 807.880 -
Les conclusions á tirer de ces deux tableaux 

sont forl simples.
Io La production d’acide progresse chaqué année 

avecune tres grande rapidité.
2o La grande consommation en a lieu sur place 

puisque 1'Allemagne (cependant un des plus formi­
dables producteurs) en consommé 97 0/0 dans le 
Pays.

I. La consommalioh des pyi ites montrerait également des 
résultats analogues, iríais moins nets, car il faudrait teñir 
compte dos quantités.employées pour -íes sulfites, loffianchi- 
ment de la collulose de bois, etc.

'2 | Happort de M. Lautli sur l’Exposition de 1878.
(3) Rapporl de M. llasenclever sur l'lndustrie alleinande.
(4) Rapport de M. l’ ierron au IV ” congres internalional de 

chimio appliquée.

I Situation des usines travaillant actuellement avec chambres de plomb
J usqu'á présent la quantité d’acide fabriquée « par 

contad»est insigniflante comparée á. la production 
totale, il n'y a done pas lutte — et nous verrons 
dans une étude uitérieure qu'il n'y aura pas de 
silót lutte sérieuse — entre les deux procédés.

Gomme on le sait, les usines travaillant avec 
chambres de plomb livrent au commerce de l'acide 
52» ou 60°, et si elles ont des appareils á concen- 
trer, du 66°.

Pour les deux premiers elles ñ’ont pas grand 
chose á craindre du nouveau procédé bien que, par 
suite de la suppression de l’acide nitrique, le prix 
de revient en puisse étre un peu inférieur, mais 
l'amortissement partiel ou total qu’elles ont déjá 
efl'ectué sur leurs inslallations les place dans une 
situation tres avantageuse.

En ce qui concerne l’acide 66°, ladifférence entre 
les deux systémes étant bien plus considérable (on 
parle de un franc aux cent kilog. en faveur du 
procédé « par contad ») la méthode par concen- 
tration finirá par céder peu á peu le terrain au 
« contad », á mesure que de bons procédés auront 
pu faire leurs preuves, s’installer, et produire des 
quantités de plus en plus importantes d’une 
maniere économique.

L. P x e r r o n .
Composiüon et falsiíications

de la chicorée á café
Malgré son bas prix comparó á celui du café, la 

chicorée torréflée ou chicorée á café est Tobjet de 
falsiíications fréquentes.C’estlá un fait qui méritede 
fixer rattention, car s’il est vrai qu'il y aquelques 
années encore l’adjonction de la chicorée au café 
était considérée comme une sorte de fraude, il n’en 
est plus de méme aujourd'hui. La chicorée est défl- 
nitivement entrée dans nos mceurs et on en ajoute 
en petite quantité au café non seulement dans la 
plupart des ménages, mais encore dans presque 
tous les débits. Or, il faut reconnaitre que lorsque 
la chicorée est de bonne qualité et que sâ propor- 
tion n'est pas trop considérable, elle est bien loin 
de nuire á la qualité du café. Eneffd, elle donne á 
cette infusión une teinte plus foncée qui plait á 
l’ceil, en outre elle rend cette boisson plus rafraí-

Ayuntamiento de Madrid



u R EVÜ E DE CH IM IE 1NDUSTBIELLE
chissante, la chicorée, contrairemenl au café étant 
tres légérement laxative, enfln elle atténue dans 
une certaine mesure les propriétés excil antes du 
café (1).

M. J. Glouét, professeur ál'Ecole de médecineet 
de pharmacie de Rouen, nous apprend que l’idée 
d’utiliser la racine de chicorée torréfiée remonte á 
une époque assez éloignée, puisque dés 1771, V al- 
montde Bomare en a parlé; depuis 1772, on sait 
que l’on employait ce produit en Allemagne et en 
Hollande, á cause de sa saveur amére et de son 
aróme qui rappelle celui du sucre caramélisé ; 
mais la fabrication en resta secrete jusqu'en 1801, 
époque á laquelle le procédé fut á la fois Importé 
en France et en Belgique : á Onnaing (Nord), par 
Giraud ; et á Liége, par Orban.

Avant de nous occuper des nombreuses falsili- 
cations dont la chicorée est l’objet nous croyons 
utile de résumer tres briévement les principes de 
la fabrication de cette denrée.

La chicorée a café (Cichorium  Inlybus) est 
une plante de la famille des composées, herbacée, 
vivace, á la tige dressée, rameuse, haute de 
50 á 80 centimétres ; les feuilles sont pinna- 
tiscides ou grossiérement dentées ; les fleurs qui 
se montrent de juillet á septembre, sontordinaire- 
ment d’un beau bleu. La chicorée croit spontané- 
ment au bord des chemins et sur les cóteaux arides. 
C'est une variété á grosses racines, ameres, char- 
nue, qui est cultivée pour l'obtention de la chico­
rée á café.

II existe d'ailleurs plusieurs variétés culturales, 
les deux principales sont: Io la chicorée de Mag- 
debourg, dont les feuilles sont entiéres et dres- 
sées ; c'est la plus productive ; 2o la chicorée de 
Brunswick qui porte des feuilles tres découpées.

La culture de cette plante industrielle a beau- 
coup d'analogie avec celle de la betterave á 
sucre.

On récolte en octobre et novembre et le produit 
en racines fraiches varié entre 18.000 et 32.000 ki- 
logrammes par hectare (2). Les racines atteignent 
jusqu’á 60 centimétres de longueur dans les sois

yl) D’aprés l’hygiéniste Becquerel, la racine de chicorée gritlée, astringente comino le café, contient des principes azotes et en particulier de la caséine ; elle est légérement tonique, elle facilite la digestión et il y  aurait tout avantage á l’employer chez les entants faibles, délicats el lympha-tiques. . .
yi) Les tiges el les feuilles sontquelquefois utilisées comme fourrage, mais étant purgativos el améres elles communi- quent au laitel au beurre une saveur désagréable ; aussi ne doit-on les distribuer aux beles laitiéres qu’en potitos quan-

profonds, surtout en Allemagne; mais en général, 
elles ne dépassent pas 30 centimétres.

La chicorée á café est cultivée en France, sur­
tout aux envirous de Lille, Cambrai,\ alenciennes, 
Onnaing, Arras, Bélhune, etc., oü elle occupeune 
étendue d’environ 1.500 heclares- 

En Belgique, on la cultive sur plus de 12.000 hec-
tares.

En Allemagne, la chicorée á café est cultivée 
sur une étendue qui dépasse 11.000 hectares ; le 
centre de production est Magdebourg.

La production francaise est loin de sufflre aux 
besoins des fabriques qui sont en activilé. Aussi, 
dans les années ordinaires recevons nous tous les 
ans de Belgique et d’Allemagne, prés de 32 mil- 
lions dekilogr. de racines séches.

Les agriculteurs vendent leur récolte en racines 
verles au?. industriéis, ou encore en cossettes. La 
préparation des cossettes est assez simple et sou- 
vent opérée par le cultivateur lui-méme. Voici, 
d’aprés M. A. Damseauy, comment on procéde : 
Aprés avoir été lavées avec soin, on coupe les 
racines dans le sér.s de la longueur, en deux ou 
en quatre, suivant leur grosseur.puis on les réduit 
en fragments plus petits, soit á la main, soit á 
l’aide d’un coupe-racine. Le produit découpé est 
ensuite mis á sécher sur le plateau d’une touraille 
de brasserie ou dans des étuves, á la température 
de 50 á 55°G- Le lavage et le touraillage avancent 
aulant que possible de pair avec la récolte, sinon 
la racine perd en qualité et acquiert une teinte 
bruñe défavorable. Le séchage a lieu au coke ouá 
l’anthracite, matériaux combustibiesqui dégagent 
peu de fumée, laquelle communiquerait aux cos­
settes une odeur empyreuinatique peu agréable. 
Lorsque les cossettes sont sufflsamment séchées, 
ce que l'on reconnait á ce qu’elles résonnent 
comme des noisettes, on les rentre dans un local 
convenable, surtout sec, jusqu’á la vente aux 
fabricants de chicorée.

En moyenne 20.000 kilogrammes de racines frai­
ches, bien propres, pésent, aprés avoir élé tourail- 
lées, 6.000 kilogrammes.(¡tés á  la fois. On obtiont do 10.000 á 15.000 kilogrammes de fourrage nct par hectare ; il est assez nutritif, et présente on moyenne. la composition suivante, p. 1.0 0 0  :Eau, ' * 0 0  Magnésie, MAzote, 3.o Soude,Acide phosphorique, 1,0 Acide sulfunque,Potasse, 4.3 Sílice,
Chaux, 3,3 Ghloro,Cette toneur est bien supérieure á celle des feuilles no bettoravos.
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Remarquons.en outre, qu'un mélre cube comble, 

de cossettes póse de 375 á 400 kilogrammes.
La torréfaction des cosseltes se fait dans des 

brúloirs ou grands cylindres en tóle, auxquels on 
imprime un mouvement continuelde rotation. Lors- 
que les racines sont suffisamment torréfiées, on y 
ajoute encore2 pour 10 0 de beurre ou demélasse ou 
de margarine) et on agite de nouveau le cylindre- 
brüloir pendant quelques minutes. La mélasse (ou 
le beurre lustre les cossettes et leur donne lappa- 
rence du café brillé. Le grillage étant terminé, 
c'est á-dire lorsqu'on a atleint le degré voulu, on 
retire les cossettes du brúloir et on les dépose 
dans des bacs en tole píate, ou ra fraichissoirs: 
on compte que 100 kilogrammes de cossettes frai- 
ches fournissent environ 75 kilogr. de cosseltes 
torréfiées, ou 10 0 kil. de poudre.

Aprés le refroidissemenl et s'il y a lieu le triage 
des cossettes, on les pulvérise soit avecdes meules, 
soit avec des cylindres, on obtient ainsi un pro- 
duit grumeleux ou semoule et un résidu pulvéru- 
lent ou poudre.

On termine par un blutage qui sépare les pro- 
duits par grosseur (1).

La semoule est plus reckerchée que la poudre.
La chicorée est ensuite mise en paquets et c’est 

á ce moment qu’on I’additionne de matiéres étran- 
géres.

Avantde nous occuper de ces falsiiicalions qui, 
nous le répétons sont tres fréquentes, nous devons 
étre fixé sur les caracteres distinctifs de la chico­
rée de bonne qualité puré.

II y a deux caractéristiques :
Io La composition chimique;
2o Les caracteres miGrographiques.
Voyons d’abord la composition déla chicorée.
Peu d'analyses completes ont été données de la 

chicorée torréflée telle qu’elle est livrée par le 
commerce; voici toutefois celles que nous avons 
pu relever:

Io Analyse de M. Van Seynhaeve:(1) Les fabriques qui emploient los meules et les cylindres pour divisor les cossettes torréfiées, obtiennent au blutage, les produits suivants : Meules CylindresPoudre. 40 kilogr. 2a kilogr.Fin-grain 2o 30Moyen-grain, 25 30Gi'os-grain, 10 13100 kil. T óoK ii.Les cylindres donnenl done des produits de meilleuro qualité, inais ce procede est plus long quecolui des meules.

Í3
Eau hygroscopique, * is,14
Cendres totales, ¡)03
Matiéres solubles dans l’éther, 4 ,1 0

Matiéres azolées (azote X 6,25), 7 ,5 0

Cellulose brute, 4 4 ,3 7

Matiéres sucrées, 4 3 ,7 8

Autres matiéres extractives non-azotées, 38,58
100,00

2° Analyses de M. A. Petermann :En semoule En poudroEau, 16,28 13,90Matiéres solublesdans l'eau cliaudeSucre (glueose), 26,12 23,79 \Doxtrine, gomme, inulinc. 9.63 1 9,31 JMatiéres albuminoldes, 3,23 ( 3,66 fMatiéres minórales. 2 ,.s 57,96 0/0 2.55 86Matiéres colorantes el amé- \res. 16,40 / 17,59/Matiéres insolublesMatiéres albuminoldes, 3,15 \ 2,98 \Matiéres minerales. •4,58 / 5,87 / „„Matiéres grasses. * 5 25,76 0/0 4,71 1 ' > 26, 3,921Cellulose, 12,32 ' 13,37 )
3o Analyse de l’auteur :E a u , 17.54

Matiére séche, 82,46

56,90 0 / 0

100,00
Matiéres azotées, 6,20
Matiéres grasses, 5,10
Matiéres sucrées, 17,60
Cellulose, 13,88
Cendres, 8,75

Pour ce qui concerne les caractéres microscopi- 
ques, on peut dire, avec MM. A. Villiers et C, Col- 
lin, que, dans presque tous les échantillons de chi­
corée du commerce, on retrouve des fragments du 
súber assez épais qui recouvre la racine de chico­
rée. « Cette couche subéreuse se présente,quand on 
la voit de ckamp, sous forme de cellules tabulaires, 
aplalies, réguliérement superposées; vue de face, 
ce qui est le cas le plus fréquent, elle est composée 
de cellules polygonales irréguliéres, colorées en 
brun ; les parois de ces cellules sont assez épaisses 
et généralement droites.

«Les débris de parenchyme cortical sont formés 
de cellules irréguliéres, polygonales, beaucoup 
plus grandes, munies de parois peu épaisses et 
plus ou moins ondulées.

'i La couche libérienne, qui est trés développée 
dans la racine de chicorée, entre au moins pour

Ayuntamiento de Madrid



u
REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE

un tiers dans la chicorée du commerce : elle est 
caractérisée par la présence d'un grand nombre 
de vaisseaux laticiféres ramifiés, qui sont assez 
gros etse distinguent á la nature granuleuse et a 
la coloration bruñe de leur contenu. Ges élémenls 
sont accompagnés de cellules allongées, 4 á 5 Ibis 
aussi longues que larges, assez réguliéres dans 
leur forme; leur présence permet de distinguer la 
chicorée des racines de carottes, de betteraves, 
de radis, qu’on y mélange souvent frauduleuse-
ment. ,

« La portion ligneuse entre á. peu prés en meme 
proportion dans la chicorée du commerce. Elle 
est caractérisée par la présence d’un grand nombre 
de vaisseaux rayés et de trachées, de largeur 
variable, qui sont assez rarement isolés, plus 
souvent réunis en nombre plus ou moins considé­
rales. Ces éléments vasculaires sont bordés de 
cellules qui sont allongées parallélement á laxe de 
la racine et munies de parois minees. Les vais­
seaux sont quelquefois accompagnés de Abres 
ligneuses, fusiformes,dont les parois sont notable- 
ment épaissies.»

Ceci étant établi, voyons maintenant quellessont 
les matiéres qu’on ajoute le plus souvent á la chi­
corée, pour tromper les consommateurs. Tout 
d’abord les substances minórales, car des 1 8 1 8 , on 
signalait des échantillons de chicorée provenant 
de Belgique, qui renfermaient du sable et de la 
brique rouge, dans des proportions qui dépassaient 
parfois 30 pour 100. Cette fraude prit á cette épo- 
que une telle extensión que les pouvóirs publics 
s’émurent et que différentes circulaires ministé- 
rielles (21 juillet 1853 et 7 mars 1855), intervinrent 
pour réprimer ces fraudes et fixérent, d’abord á 
6 p. 100, puis á 12 p. 100, le máximum de cendres 
que devaient laisser les chicorées en semoules et 
en poudre.

Parmi les autres substances minórales servant a 
falsifier la chicorée, il faut citer encore l’ocre rouge 
ou rouge de Prusse, le noir animal épuisé prove­
nant des raflineries de sucre; les cendres de 
houille tamisées(l), le colcothar et la tourbe.

Pourmettre ces fraudes en évidence.le moyen le 
plus sur est le dosage rigoureux des cendres. Voici 
commentM. A. Ruffln, conseille de procéder :

Dix grammes de chicorée sont séchés á 1 étuve

m  Cetto falsification, décélée par Marquis, s’est faite sur une si grande échelle qu’en 1856 M. Chevalier a trouvee des chicorées qui renfermaient jusqu’á 30 pour 100 de cendjede houille.

á _  loo», puis incinérés dans un fourneau á mou- 
fle au rouge naissant; on note la coloration des 
cendres qui varié selon les échantillons, du blanc 
au rouge, suivant la qualité des cossettes sourni- 
ses á la torréfaction.

Les cendres obtenues précédemmentsont traitées 
par l'eau distillée bouillante; on séche le résidu 
insoluble,on chauffe au rouge et aprés refroidisse- 
ment on pese. Par différence on a alors le poids 
des cendres insolubles dans l’eau-

Le résidu de l’opération prócédente est mélangé 
á de l’acyde chlorhydrique pur de fa?on á former 
une bouillie épaisse, puis il est désséché á l’étuve 
á 100°. Aprés dessication, l’on reprend á chaud par 
de l’acide chlorhydrique pur étendu au 1/10- Le 
résidu est de nouveau désséché, puis pesé et on 
obtient par différence les cendres insolubles dans 
l’acide chlorhydrique.

Nous devons reconnaitre, que si ces falsifica- 
tions par les matiéres inertes, ont eu une grande 
vogue, il y a cinquantaine d’années, elles sont 
devenues fort raresaujourd’hui. Dans les 76 échan­
tillons de chicorée qu’il nous a été donné d’analy- 
ser depuis 1889, provenant de France, de Belgique 
et d’Allemagne, nous n’en avons trouvé qu un 
seul renfermant de la tourbe (l)et aucun ne con- 
tenant du noir, des cendres de houille ou de l’ocre. 
Si quelques échantillons nous ont donné plus de 
12 p. 1 0 0  de cendres, cela provient plutót de la difi­
culté que présente le nettoyage complet de la ra­
cine de chicorée, dans les conditions industrielles, 
que d'une falsification proprement dite.

Mais l’addition de matiéres végétales de vil prix est beaucoup plus fréquenle. Voici l'énumération 
des principales de ces matiéres d’aprés les ouvrages 
techniques :

Pain torréfié;
Vieux marc de café;
Débris de vermicelle et de semoule;
Tan épuisé ;
Sciures;
( i)  C'est M. Swart qui a le premier constaté la  falsiflca- tion de la chicorée par la tourbe falsification parait-il as.e/. courante dans les F.andres, oú la tourbe P^parée pour c t usa"e a re?u le ñora de Ie rre  a ch ico re e  En tia.tant a tourbe par uno solulion de potasse et en pla.;ant sous le microscope les fragments feutrés les plus voluimneux, on y retrouve les éléments constituants et tout a ^  caracte- ristiques de quelques végétaux cryptogamiques tels que le? 

S p h a g n u m  et les I ly p n u m  dont cette substance est presque exelusivement forméo. M. Swarts, a lait ii ce sujo a  l Uní versité de Gand des études trés remarquables qui sont en quelque sorte classiques.
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r e Vu e  d e  c h im ie  in d u s t r ie l Le 4SPulpes de betteraves ou dréches diverses ;Débris de carottes ou de radis;Glands torréflés;Graines de légumineuses (féveroles, lupins, pois, ele).M aisici encore, ilconvientde faire la part des exagérations (car le spgctre des falsifications a engendré bien des légendes, pour la chicorée coinme pour le lait, la biére, et bien d’autres pro- duits). Gest ainsi que jamais nous n'avons trouvé de pain torréflé, ni de débris de verinicelle et de senioule, et M. A . Ruffln, dans cent tren le-lro is  échantillons prélevés au basard dans le comrnerce de détail, en France et en Belgique n’a pas été plus favorisé que nous sous ce rapport. Jamais non-plus nous n'avons pu conslater la présence de la pulpe de radis ou de navet dans la chicorée : un seul ¿chantillón contenait des fragments de carottes et deux de la pulpe de betterave caramé- lisés, (le premier provenait d'Allemagne, les deux autres du département du Nord). Ces falsifications ne peuvent élre déterminées, d’une maniere abso- iument rigoubeuse, que par l ’examen microscopi- que, encore exige-t-il une grande habitude. Voici á ce sujet ce que disentM M . A . Villiers et Eug. Collin.« Les carottes destinées á cet usage sont décou- pées en fragments ténus et soumises á la torréfac- tion. Ainsi préparées, ces racines acquiérent une double propriété qui permettra de constater faci- leinent leur mélange avec le café. Plongés dans l’eau bouillante pendant quelque temps, elle se dé- colorent sensiblement etse ramolissent, ce quiper- metde les isoler rapidement aprés plusieurs lava- ges et décantations.Les dimensions considérables qu'occupe, dans la racinede carotte, la zóne corticale, relativement á la partie ligneuse, nous indiquent nettement que la chicorée qui en contient renfermera beaucoup plus de débris de l’écorce que du méditullium ligneux. Ilfaudradonc s’attacher pour la déter- mination de cette fraude, á isoler les portions les plus extérieures de la  zóne corticale, cellos qui sont encore recouverles de leur épiderme >. Cet épiderme présente en elTetdes caracteres toul á fait différents de celui de la chicorée et affecté l'aspect <le cellules deux á trois fois plus longues que lar- ges, irréguliéres, allongées parallélemeut á l'axe de la racine.La pulpe de betterave, résidu de la fabrication du sucre, n'est pas toujours d'une détermination

facile ; cependant lá encore, c’est la forme de la dimensión des cellules. de l’épiderme qui, lorsqu'on pourra les isoler convenablement sous le champ du microscope, donneront des indications les plus sures. En effet, ces cellules sont irréguliéres, polygonales et sans direction déterminée, enfin elles sont beaucoup plus larges que celles de la chicorée et de la  carotte.L'adjonction de vieux marc de café est loin d’é- tre rare, elle est facile á mettre en évidence par l’examen microscopique.Sur les 133 échantillons examinés par M. A . Ruffin, ce chimiste en a trouvé sept avec du marc de café, en pelite quantité. Par contre, ce méme auteur n’a jamais pu constater la présence du tan épuisé, qui a été signalé par Hassall, et sous ce rapport, nous n’avons pas été plus heureux que luí.Une des falsifications les plus communes est sans contredit l'addition de gland doux torréflés qui est fort bien caractérisée par l'examen microscopique d’une part, et les réactions du tannin d’autre part.Les grains de céréales torréfiés sont assez rare- inent employés, m aisil n’en est pas de méme des pois, des féves, des féverolles et haricots que leur forme permet de reconnaítre sous le microscope aprés contad de la chicorée suspect avec une so- lution de potasse faible qui gonfie considérable- ment ces grains.On explique facilement la fréquence de ces falsi­fications par ce fait que ces derniéres substances se vendent dans le comrnerce et, seules, comme succédanées de la chicorée, aprés torréfaction et le plus souvent pddition de mélasse.Parrni ies substances animales qui ont été signa- lees, il faut noter le foie cuil et grillé, mais cette falsification doit étre assez rare, quoiqu'elle ait été signalée en Angleterre par l’Analytical Sanitary Commission.Enfin on aaussi signalé dans la chicorée, la pré­sence de débris de plantes étrangéres qui avaient pu pousser dans les champs de chicorée et l’étre torréfléesen méme temps que les racines cultivées. Ge n’est pas á vrai dire une ¡falsification, quoique M. J .  Glouél ait publié en 1875, dans le B u lletin  
de la So ciélé  industrielLe  de Rouen, une note sur un cas d'empoisonnement de qualre personnespar l’emploi de chicorée qui contenait de la racine de jusquiame, que l'examen microscopique et l’ana- lyse chimique permirent facilement de retrouver.
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REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE-í6Une altération qui constitue par centre une véri- table fraude est celle qui consiste á metlre a pro- üt la grande hygroscopicité de la cliicoree pour lui faire absorber des quantités plus ou rnoins con­siderables d’eau avant l’empaquetage ; mais dans ce cas, il n’est pas rare que les paquets crevent et que la  chicorée se couvre de moisissures compo- sées surloutde p en icilliu m  glaucum  et á'asper- 
gillu s glaucus. 11 va sans dire que dans ces condi- tions la chicorée serait dangereuse a consommer.A LB . LA.RBALÉThIBH.
LA FABñlCATION É L E C T R O L Y T I Q U E  DU ZINPar MM. R. ROBINU et M. T.F.NGLENIngénieurs-chimistes

Les premiers essais de traitement électrochimique des minerais de zinc ne datent guére que de vingt ans á peine. Depuis celte époque, de nombreux travaux furent entrepris dans cette voie, mais les résultats ne répondirent nullement auxesperances, aussi á l’heure actuelle, les quelques procédés qui fonctionnent ne représentent-ils pas un degré de perfection absolue.II convient en effet, de faire remarquer que les difficultés que l'on rencontre dans la préparation du zinc électrolytique sont nombreuses et qu’il est tres difflcile, pour ne pas dire impossible, de les écarter. Les deux principales, causes permanentes des échecs, sontl’une, purement mécanique, l’autre se rattachant á des considérations physico-chimi- ques. Ge sont d'une part, la  difflculté d'obtemr le metal sous forme compacte et d'autre part celle d’atténuer la  polarisation, par suite de vaincre la forcé contre-électromotrice.Quand on électrolyse un sel de zinc dans des con- ditions convenables, le metal tend en effet a se déposer á la cathode sous forme spongieuse et gri- sátre et celte éponge de zinc, comme on l’appelle, ne peut, quels que soient les moyens utilisés, elre réunie en masse compacte.Siemens attribue la formation de l'éponge de zinc á l'hydrogéne naissant qui se forme autour de la cathode, cet hydrogéne déterminerait, d'apres l'auteur la formation d'un hydrure de zinc /mil-', composé qui communiquerait au dépot métallique son aspect spongieux et sa couleur gris mal. Inde- pendamment de celle consklération, il est égale-

ment prouvé que la présence de métaux élranger de méme que la plus ou rnoins forte acidité de lasolution, exercent une certaine mfluence sui la formation du zinc spongieux. •Foersler et Gunter, d'un avis dilTérenl de celui de Siemens, pensent au contraire que la formation de l'éponge de zinc serait due á. de l’oxyde de zinc qui serait précipité á la cathode- La polarisation de son colé est un mconvenient non rnoins sérieux que le précédent, pu.squelle anhile une partie notable de l’énergie electnque mise en jeu ; de nature essentrellement physico- chimique, elle peutétre plus ou monis attcnuée.en modiflant les degrés de concentration, d acidi é et la température des élcctrolytes, ou en creant au sein méme des liqueurs des réactions secondaires capables de s’opposer á sa formation.Ces différents moyens onl élé tour a toui utilise dans les nombreux procédés imaginés en vue de la production électrolytique du zinc, procédés do nous allons maintena.it entrepréndre la descrip-tl0Le premier essai serieux date de 1872 : c'osl celui de Mijers. A cette époque, Mijers prepara dassez grandes quantités de zinc en se servantd'une so ,  üon de sulfate de zinc dans le sel ammon.ac, solu- tion qu’il soumetlait ensuite á l’aclion du courant électrique. L ’électrode positivo était constituee pai une plaque de zinc et l’électrode negativo par un morceau de cuivre en forme de T . Le courant était fourni par deux éléments Bunsen : dans ces condi- tions, l’on voyait le morceau de cuivre se recou- vrir rapidement d’une couche de zinc, tand s qu’aux extrémités du T . appáraissaient des cnstal-lisations arborescentes du méta!- Mais á vrai dire ce n’étail lá qu’un essa. de labo- ratoire ; et la premiéreet réelle application indus- trielle date de 1881. Elle eut pour auteur un 1-ran­eáis, Lambette-Doucet. Ge dernicr attaquait la blende préalablement grillée par l’acide chlorhj - drique ou le chlore; par lavage il obtenait des liqueurs concentréss, dont il éliminait le fer, a l’aidc d’oxydants tels que le chlore, 1 acide m u ­que, le bioxyde de manganeso ou les nitrales. Puis il soumeltait la liqueur ainsi purihée a 1 elec- trolyse, avec des anodes en charbon ou en bioxyde de manganése aggloméré et des camodes en zinc. Le procédé Tul exploité pendant environ deux ans par l'inventeur ; mais il ful vite délaissé, car on reconnut que les résultats étaienl loin d’étre sat.s- faisants. En effet, larésislance de l’éleclrolyte était
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REVUK DE CHIMIE 1NDUSTRIELLE 47
énorme, tres fréqüemment les agglomérés se désa grégeaient, et les diaphragmes en papier ou en parchemin étaient rapidement attaqués par le chlore.Le procédó de Létrange, breveté en juillet 1881, marque déjíi un certain progréset monlre que son auteur avait mieux compris le probléme que Lam- bette Doucet, quoique les résultats qu’il ait fournis fussent enciire mediocres. Néanmoinsce procédé a conservé une célébi'ilé assez grande, tous les trai­tes de chimie en font une mention importante, car c’est lui qui marque réellement le debut de l’indus- trie éleclrochimique du zinc.Dans le procédé Létrange, les hiendes étaient d'abord grillées á basse température á seule fin de les transformer en sulfate et oxyde de zinc, puis elles étaient soumises á un lessivage mélhodique par l'acide sulfurique dilué dans des réservoirs en maqonnerie revétus d’asphalte et communiquant entre eux. La solution obtenue, neutralisée par de la calamine était électrolysée aprés en avoir éli- miné le fer. Létrange employait comme cal bodes de minees feuilles de zinc, de cuivre ou de laiton poli. Les anodes étaient en platine, en plomb ou en charbon. Les cuves á électrolyser étaient consti- tuées par de longs bassins séparés á l'intérieur par des cloisons poreuses entre lesquelles alternaient les anodes entourées de minerai et les cathodes. Les liqueurs devenues acides étaient évacuées par des tuyaux et servaient á l ’épuisement de nouvel- les quantilés do minerai. Quand la cathode s'était recouverte d’un dépót de zinc de 5 mm., on la rcti- rait et on la grattait.Létrange avait'aménagé ce procédé dans deux de ses usines, á St-Denis et dans le V ar. Les résul­tats, au premier abord, parurent favorables, la dépense en charbon n’étant que de 2 k g r. 100 par kgr. de zinc produit, tandis que Ies procédés mé- tallurgiques en usage nécessitaient i’emploi do 2 k gr. de charbon de réduction et 9 kgr. S de cliar- bon de cbauffage.Mais cet avantage n’a v aitaucune valeur si l'on considéreles múltiples inconvénients inhérehts au procédé: désagrégalion rapide des anodes en charbon, cassage fréquent des cloisons poreuses par suite de la pression du minerai et surtout grande porte de temps pour retirer, grat- ter et changer les cathodes. En outre, l'expérience a montré qu’il fallait 2,6 chevaux-heure pour libérer un kilogramme de zinc, tandis que par la méthodc de Létrange il en fallait 4.Cependanl, le procédé, quels que soient les ré-

sultals médiocres qu’il ait fournis, dénote une cer- taine hardiesse de la part de son auteur, á une époque oü l’électrométallurgie lie faisaitque pren- dre naissance.La méme année que Létrange, un Allemand, Luckow, essaya de suspendre dans un bain cons- titué par une soiution concentrée de chlorure de zinc un mélangede blende etde coke contenudans des caisses á claire-voie. Les résultats qu’il obtint ainsi furent défectueux et le procédé fut aban- donné presque aussitót sans avoir eu d'applica- tions.Kiliani, en 1883, fut le premier qui s’occupa sé- rieusement de la préparation électrolytique du zinc pur, en cherchant ¡i approfondir les conditions dans lesquelles se forme le zinc spongieux et á éviler sa formation. Son procédé est bienloin d’étre parfait, mais o:i voit que l’auteur a accompli un réel progrés sur ses prédécesseurs.K iliani, au cours de ses recherches, constata qu’en employant des Solutions concentrées et une densité de courant variant avec le degré de con­centraron de l'électrolyte, on obtenait du zinc compact et qu’il ne se dégageait plus d’hydrogéne á la cathode. Les divers essais qu'il entreprit dans cette voie l’amenérent á conseiller l ’emploi de So­lutions de sulfate de zinc de densité 1,38 et des électrodes en zinc.Ce fut également en 18S3, que deux autres Alle- mands, Blass et Miest, essayérent toute une série de dispositifs dont, le fond était le méme pour tous, et qui ne donnérent qué de mauvais résultats. Blass et Miest ne grillaient ni ne lessivaient le minerai. L'électrolyte était constitué par un azó­tate dans lequel ils metlaient le minerai, soit ren- fermé dans des sacs, soit aggloméré, soit méme simplement maintenu en suspensión. Dans ces conditions, il est facile de concevoir qu'il se pro- duisait des réactions, le soufres’amassaiten dépdts considérables et génants autour de la cathode. II était en outre tres difíicile de reconnaitre le moment précis oü tout le métal s’était déposé et, par suite, la fin de l ’opération. Enfin, la pression fournie par les grains de minerai était loin d’étre suffisante pour produire un contact convenablc. Si l'on ajoute encore á ces nombreux inconvénients que les manipulations étaient tres c'oúteuses par suite de la vidange etdu remplissage des cuves, on com- prendra aisément que les auteurs aient abandonné bientót de tels procédés.Márchese, puis Thiollier, essayérent des dispo-
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48 REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE
sitifs analogues en mettant le minerai dans des caisses en tole ou en les mélangeant á du charbon, mais ils ne furent pas plus heureux que Blass et Miest. Rósing reliait le minerai au póle positif et employait comme électrolyte une solution de sel marin se renouvelant sans cesse.De nombreuses et diverses tentatives furent encore faites jusqu’en 1892, d’ailleurs sans succés, et ce ne fut guére qu’á partir de cette année que les résultats obtenus présentérent de l’intérét.Nous avons vu au début de cet exposé que Tune des principales difficultés rencorítrées par les di vers inventeurs, était de raincre la résistance contre- électromotrice résultant de la polarisation.En 1892, Cassel et K jellin , de Stockolm, á la suite de leurs éludes sur l’électrolyse du zinc, conseillé- renl l ’emploi du sulfate de fer comme dépolarisant. Jlsemployaient comme cathodeune plaque de zinc, l'anode, en fer, était séparée de la cathode par une cloison poreuse. Le compartiment de la cathode contenait du sulfate de zinc, celui de l'anode. du sulfate de fer.Le procédé de Cassel et Kjellin a uneimportance capitale dans l’histoire de l’électrométallurgie du zinc, car beaucoup d'inventeurs en ont tiré partí en le modiflant suivant leurs idées. Le fait est qu’il présente de réelles qualités, et que l'idée qui en fait la base esl ingénieuse. D'ailleurs, les auteurs en furent tres satisfaits.En effet, Pemploi d’anodes solubles a pour but de prévenir le dégagement d’oxygéne et d’hydro- génependant l'électrolyse, en retenant l’acide mis en liberté. De ce fait, la différence de potenliel est considérablement abaissée. Le seul reproche im- portant qu’on peut lui faire est l ’emploi de cloisons en terre poreuse.S'inspirant desmémes idées que Cassel et K jel­lin, Siemens, que l'on a, á juste titre surnommé le pionnier de l’électrolyse, conseilla, en 1892, de traiter le sel de zinc, sulfate ou chlorure par un sel ferreux, en présence d'anodes insolubles et de diaphragmes non poreux, permettant seulement le passage du courant sans laisser passer la solu­tion.La réaction qui se passe est la suivante : S O lZn-t-2SO*Fe =  Z n '+  Fe^SO4)3Le sel ferreux est transformé en sel ferrique, le- quel jouit de la propriété de dissoudre le zinc des hiendes grillées,en formant du sulfate de zincet du sulfate de fer, qui peut ainsi servir indéflniment.

ZnS +  tSO')3 F e « = S O ,Zn +  2FeSO<4 -S .Poursuivant la sériede leurs recherches, les fré- res Siemens, partant de cette idée que la formation du zinc spongieux était due au composé ZnH*, prenant naissance sous l'action de l'hydrogéne naissant produitá la cathode sur le dépót métalli- que formé, cherchérent á faire absorber cet hydro- géne, en vue d’éviter la formation de l’éponge de zinc. Les halogénesleurétaient tout indiquésdans ce but et les auteurs conseillérent d'ajouter á la solution de sulfate de zinc, soit une solution faible de chlore, brome ou iode, soit une solution d'acide hypochloreux ou hypobromeux, soit de saturer de chlore ou de brome gazeux, lelectrolyte, soit dy ajouter des produits organiques de substitution du chlore, tels que les chlorhydrines de la glycérine et des autres glycols.Les quantités á employer de ces corps étaient relativement faibles et n’avaient aucune inüuence sur la cathode, mais la condition indispensable de réussitc était que l’électrolyte devait toujours pré- senter la réaction d e l’halogóne libre oude la com- binaison lialogénée. Le métal obtenu ainsi présenle une belle couleur blanc d'argent et il n'est jamais souilléd'éponge grise de zinc.Au cours de leurs laborieuses éludes, les fréres Siemens remarquérent de plus que si l’on vient á communiquerál’électrolyte un mouvement rapide de circulation, on évite la formation de l'éponge de zinc. Comme moyen de circulation, ils flrent usage de l'air sous pression. Celui ci, refoulé par une pompe, arrive dans les cuves par la partie in- férieure, et détermine au sein du liquide une sorle de bouillonnement continu. Les cathodes en zinc sont séparées des anodes en charbon ou en plomb par des cloisons en bois n'atteignant ni le fond des cuves, ni le niveau de la surface du liquide. L ’air sous pression, arrivant par le bas par un luyau perforé, fait monler le liquide au-dessus des cloi­sons, lui communiquant ainsi un mouvement de circulation dont on peut régler la rapidité á vo- lonté. Ce courant dair a de plus l'avantage d’oxy- der les impuretés du bain.L ’électrolyte était constitué par une solution de sulfate de zinc á 10° Bé, additionnée de 5 á 10 gr. d'acide sulfurique par litre- La quantité d'air en- voyée était de I métre cube par heure et par ca­thode.Hcepfner. en 1894, indiqua un procédé ápeu prés analogue. II employait comme électrolyte une so-
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RRVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE 49
lution de chlorure de zinc puriflée et débarrassée des métaux étrangers. La cathode était íixée á un axe tournant á une certaine vitesse et lui commu- niquant ainsi un mouvement de rotation plus ou moins rapide.Les succés obtenus par Siemens encouragérent les industriéis etles inventeurs, et, chaqué année, de nombreux brevets furent pris. Parmi les múlti­ples procedes qui se sont succédés depuis 1894,nous ne citerons que les plus intéressants.En premier lieu vient celui d’Otto Lindemann, qui consiste á employer une solution de sulfate de zinc tenant en suspensión du sulfure de zinc. La solution de sulfate de zinc marque 37-38° B. et est préalablementdébarrassée des métaux précipitables par le zinc. Elle est contenue, dans un bac cubique garni de plomb. On commence par saturer cette solution d’hydrogéne sulfuró, le sulfure de zinc se précipite et tombe au fond. Quand le volume du précipité cesse d’augmenter, c'est-á-dire quand il a atteint le 1/3 ou le 1/4 de la  liauteur du bac, on décante, et on remplace le liquide décanté par une solution neutre de sulfate de zinc, puis on soumet á l’électrolyse en maitenant lo sulfure de zinc en suspensión á l’aide d’agitateursqui communiquent en móme temps á l’électrolyte un mouvement rapide de circulation. Ge procédé présente certai- nement un point de vue intéressant en ce sens que le sulfure de zinc en suspensión exerce une influence sur l’état d’agrégation du mótal, mais il n’empéche par l'enrichissement de la  liqueur en acide sulfurique et on doit de temps en temps y ra- jouter du sulfure de zinc.Le procédé de l'Electricitat Aktien-Gesellschaft qúi date également de 1894, ne comporte pas de diaphragmes. II consiste á électrolyser une disso- lution d'hydrate de zinc dans le chlorure ou sul­fate de zinc ou dans un mélange des deux á des températures comprises entre 50° et la tempéra- ture d’ébullition de ces liqueurs. Les Solutions neutres ou légórement acides de chlorure de zinc sont maintenues á l'ébullition pendant 10 minutes puis électrolysées á chaud avec un courant de 100 ampéres par mq.d’électrode. Le zinc se dipose sous une forme compacte et coherente á la cathode, tandis que de l'oxygéne se dégage á l’anode inso­luble.Le procédé d’Ashcroft, en 1890, exploité par la The sulphide Corporation est 4 peu prés semblable. 11 consiste á ajouter ¡\ l'électrolyte des oxysels qui absorbent le chlore et l’acide sulfurique mis en

liberté, le métal ainsi obtenu est compact. Pour former les oxysels on ajoute á la solutibn chaude de l’oxyde de zinc; l'électrolyse a lieu á chaud.Lorenz en 1896; indiqua un procédé qui permet d'éviterla formation du zinc spongieux, en élec- trolysant du chlorure de zinc fondu á. une tempé- rature sufflsamment élevée pour que le métal soit fondu. La tensión est ainsi notablement diminuée. Le chlore qui se dégage á l’anode, passe sur du coke au rouge produisant ainsi de l’acide chlorhy- drique qui sert á. lessiver de nouvelles quantités de minerai. Ce procédé présente un coté pratique et industriel d’une réelle importance.Dans ces derniéres années, la question de la préparation électrolytique de zinc a de nouveau été l'objet d’études importantes. Quelques procédés nouveaux ont re^u des applications assez consi­d é ra le s , mais actuellement ils sont presque tous abaridonnés. Toutes ces méthodes se ressemblent beaucoup d’ailleurs quant aux grandes lignes et elles ne diíTérent que par la nature du dissolvant du minerai ou par la construction de l’appareil électrolyseur.Nous citerons comme l’objet des applications les plus importantes les procédés Ashcroft, Siemens et Halske, Dieffenbach, Nalinsen, Hcepfner, Swin- burne.Le procédé Ashcroft, acheté et exploité par la The Sulphide Gornoration a fonctionné en 1897 et 1898 dans laNouvelle Galles du Sud et dans l’Essex. Le minerai préalablement grillé dans un four & reverbére était soumis á lalixivation á Taide d’une solution de chlorure ou de sulfate ferrique. (Quand le minerai contenait plus de zinc que de plomb on faisait usage du chlorure, mais si au contraire c’était le plomb qui constituait l ’élément dominant on employait le sulfate.) Dans ces conditions le zinc se dissout en donnant une solution neutre tandis qu’il se précipite de l ’oxydede fer. La solution ainsi débarrasséedu fer était soumise á l’électrolyse dans ces cuves disposées en batteries de trois. Les cathodes étaient en zinc, en cuivre ou en laiton. Dans deux des cuves les anodes étaient solubles el en fer, tandis que dans la 3° elles étaient en charbon. Ces cuves étaient reliées entre elles par des cloisons poreuses en amiante ou en parchemin ne descendant pas jusqu’au fond, de maniere á permettre au liquide de circuler sans cesse.Un tiers du zinc contenu est abandonné dans le compartiment des cathodes par la solution qui, au contad des anodes en fer, produit du bisulflte de
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REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE
fer. Ce dernier sel au contad des anodes en char- bon se trouve transformé en sulfate, qui rentre de nouveau en oeuvre pour le lessivage des nouvelles quantités de minerai.Le procédé Ashcroft, fut complétement délaissé en 1898, par la société qui l'avait acheté, et son abandon fut la cause d’un grand désappointement | de la part des industriéis et des capitalistes qui avaient fondé sur cette méthode de magnifiques espérances, á en juger par la rédame faite lors des premiers essais. II est d'ailleurs tres aisé de voir quelles sont les causes de cet insuccés et Ashcroft lui-méme les a reconnues. Ce sont :I o L'emploi absolument condamnable des dia- phragmes poreux, se brisant fréquemment, s'en, crassant rapidement et opposant en outre une grande résistance.2o L a  précipitation et les amas d’oxyde de fer et de manganése, obligeant á de nombreux arréts et nettoyages.3° Le systéme de circulalion incomplet,le liquide ne pouvant passer que par le fond.Le seul avantage du procédé á considérer réside- rait simplement dans la faible quantité de forcé électro-motrice qui dans les premiéres cuves n'est que de 0,5 volt et de 1,5 volt dans la 3*'.La méthode Siemens appliquée au traitement des minerais réfractaires de Brooken-Hill, quoique pré- sentant assez d’analogies avec cello d’Ashcroft est cependant plus parfaite. Le minerai broyé, grillé et lessivé par de l’acide sulfurique étendu, ou par une solution acide de sulfate de zinc. La solution concentrée ainsi obtenue est soumise á l’électro- lyse dans des cuves en bois avec des anodes en plomb et descathodesenzinc, séparée par des cloi- sons poreuses ne descendant pas jusqu’au fond et recevant de l’air sous pression, laquelle addition d’a ira  pour but de maintenir le liquide en circula- tion. Des que celui-ci contient plus de 100/0 d'acide libre, il est remis en ceuvre pour le lessivage des minerais. Le dépót ainsi obtenu est régulier et compact mais toutefois les résultats fournis n’ont pas dú étre. satisfaisants, car á l'usine de Lake Illawara (Nouvelle-Galles du Sud) qui avait ins- tallé ce procédé, on y a renoncé pour le remplacen par un procédé purement chimique.Le procédé Dieffenbach, qui fut installé en 1895 aux usines de Duisbourg pour le traitement des minerais de Siegen (Westphalie) paraissáit devoir donner d’excellents résultats (en 1896, la produc- tion de ces usines s'élevait déjá á 90 tonnes par

mois), mais il est fort probable que l’on a reconnu que les frais étaienl plus élevés que dans le procédé métallurgique usuel, en tous cas, plusieurs auteurs allemands ont signalé l'abandon de cette méthode Pan dernier. Elle consistait á traiter la pyrite grillée, par une solution de chlorure de zinc, que l ’on soumettait ensuile á l’électrolyse dans des cuves de construction spéciale, sur lesquelles on n’a eu que des indications peu précises, le procédé ayant été tenu secret.Actuellement quelques procédés fonclionnent encore, notamment en Allemagne et en Autriche.Celui de Nahnsen établi á l usine de Lépine en Silésie, consiste áemployercomme éleclrolyte une solution de sulfate doublede magnésie et de sodium c’est á peu prés la seule indication que l’on posséde sur la marche de cette usine.Le procédé de Hoepfner qui fonctionne sur une assez grande échelle en Autriche, en Allemagne et en Angleterre, est l’un de ceux qui paraissent avoir le plus de valeur. L ’électrolyte est une solution de chlorure de zinc contenant du chlorure de plomb ou de sodium. Les cuves d’électrolyse sont sépa- rées par des diaphragmes de construction spéciale tenue secrete. Les anodes sont en plomb ou en charbon. Quant aux cathodes elles sont en zinc, de forme ronde, et sont aniinées d'un mouve- ment de rotation. Leur disposition particuliére, aurait pour but, suivant Hoepfner de remédier a tout les inconvénients rencontrés jusqu’alors dans la préparation du zinc par l ’électrolyse. L ’opéra- tion a lieu á chaud. Le mélal produit renferme 99,70 0/0 de zinc pur.
11 faut encore signaler la méthode de Fry en exploitation prés Manchester; consistant á dissou- dre de l'oxyde de zinc dans du chlorure de zinc fondu, et á soumetlre ce mélange á l ’électrolyse ignée : puis celle de Iiernek, installée prés de St- Pétersbourg et fournissant environ 700 tonnes par an, mais sur laquelle on n’a aucune donnée pre­cise ; eníin les procédés Stepanow, et de Swin- burne.Stepanow emploie de grandes cuves rectangu­lare s  dans lesquelles il dispose dans le sens ver­tical, les anodes en plomb ou autres substances conductrices, recouvertes de feuilles d'argent, et les cathodes en aluminium.Le procédé deSwinburne est un procédé par voie séche, dans lequel le minerai fondu á l’aide de di- vers fondants est électrolysé, il permettrait une séparation mélhodique de l’argent, du plomb et du
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REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE 51zinc. A en juger par les premiers rapports, il don- nerait d'excellents résultats.En terminant, il nous faut mentionner un pro- cédé tres intéressant, breveté tout récemment par Ronbschensky. En employant desanodesen plomb et en ajoutant un peu de cblorate á l’électrolyte on obtient de l'anode, du péroxyde de plomb et á la  cathode du zinc de qualilé supérieure. Si l’on remplace le chlorate par du chromate, on a comme toujours du zinc á la cathode, tandis qu'il se forme á l'anode du chromate de plomb produit qui, étant donné ses nombreux usages en peinture, pourrait avantageusement étre vendu comme sous-pro- duit.En résumé, l’industrie électrochimique du zinc tout en ayant fait de remarquables progrés depuis l’époque oü elle a pris naissance, n'est pas encore entrée réellement dans le domaine de rindustrie, la principale cause de celte insuccés, serait due, de l’avis de la plupartdes électrométallurgistes, á son prix de revient encore trop considerable, du metal oblenu et son succés serait intimnmentliéála récupération du sous-produit, qui pour les deux procédés les plus perfectionnés (Hoepfner et Dref- fenbach) est le chlore.II n'est pas douteux que dans un prochain avenir la question se trouve résolue et que la fabrication du zinc par l'électrolyse atteigne un développe- ment semblable á celui obtenu dans le trailement électrochimique du minerai de cuivre.R. Robine et M . L e n g le n .
MÉT ALLURGIE

ENRICHISSEMENT DES MINERAIS DE FERC’est avec les magnétiteset les hematites rouges pesantes que les moyens d’enrichissement sonl appliqués avec le plus de prolit; toutefois avec les derniersperfectionnements apportés á l’électromé- tallurgie, cet enrichissement ne se pratique pas seulement sur ces minerais. Actuellement, pour accroitre la teneur du fer dans les minerais, on emploie le « lavage » qui est le plus ancien procé- dé etla  « séparation magnétique » qui est le plus important.
I. — Lava¡r«  e t  I>el»ourl»agreLes sables contenant du fer magnétique (lai- lings) sont quelquefois lavés á la main dans rinde,

la Suéde, le Ganada et ailleurs; mais ce procédó n’est suivi que sur une tres petite échelle. Dans les collines du Khasi (Inde) le minerai se présente sous forme d'un sable fin contenant des cristaux miscroscopiques d’oxyde de fer tilanifére dislri- bués d'une fa?on réguliére dans la masse du gra- nit décomposé. Cette roche tendre et tres facile á désagréger n'est ni creusée á la mine, ni exlraite d'une carriére mais les femines du Rhasi, pendant la saison des pluies, l'entrainent simplement au ráteau dans le faible courant d’eau qui s’écoule le longd'un petit canal á la partie inférieure déla  roche d'oú se détache le minerai. A Malabar, on a affaire á un schiste décomposé friable. Les natu- rels l’écrasent avec un gros marteau de bois et la- vent á l'eau la poudre ainsi produite dans une auge de bois pour en séparer la magnetite plus pesante. A part ces cxcmples, partout oü le lava- ge du minerai s’opére encore, des dispositifs méca- niques ont été introduits pour diminuer les frais de main-d’ceuvre et réduire le temps des opéra- lions.Les différents appareils de concenlration peu- vent étre repartís en trois classes : les caisses- cribles (jigs) ; les palouillets et les trommcls débourbeurs.Dans sa forme la plus simple, un.« j ig  », consiste en une caisse en bois munie d’un fond percillé.Le minerai est placé á l ’intérieur et le tout est immergé dans l ’eau. Un mouvement de va-et-vient est donné aux particules de minerai soit en se- couant la caisse, soit en pompant l'eau : Ces par- licules ainsi agitées, continuellement en suspen­sión dans l’eau se déposent suivant leur densité relativo et peuvent alors étre séparées. A Nor- berg, en Suéde, les minerais consistant en héma- tites rouges avec une certaine proporlion de inagnétite et de quartz ont été enrichis, sur une grande échelle, en les écrasant d’abord avec un broyeur en pierre et en les triant au moyen des cribles d’un trommel conique. Le minerai aprés ce soigneux triage était traitédans des « jigs » et la poudre métallique était transformée en briquettes avec environ 10 %  de chaux. Aprés quelque temps d'exposition ces briquettes devenaient trés dures et trés propres á la fusión.Le patouillet se compose d’une caisse demi-cylin- drique remplie d’eau dans laquelle tourne l’arbre d’une rouc hydraulique qui met en mouvement des bras de fer qui agitent le minerai.Le laveur de minerai « Tilomas » est constitué
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REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE52par une auge de 7 m. 60 de long. 1 m. 50 de large et 0 m. 60 de profondeur. Le mineral passe dans cette auge et se trouve continuellement en mou- vement gráce á la rotation de deux arbres qui peuventétre engrenés ensemble et qui obllgent le mineral á tomber sur le fond incliné de l'auge.L'argilc reste alors en suspensión et est entrai- né en aval par l'eau vers un réservoir de dépót á la suite de l’auge.Avec un tel dispositif et environ 172 litres d’eau par minute et 15 chevaux de forcé on peut laver 7.142 kilog de minerai par jour. Le lavage des mi- nerais s'opére sur une plus grande óchelle que partout ailleurs dans la Virgine, la Georgie, Alabama et Tenessee.II . — S é p a ra tio n  M agn étiqu eLorsque la différence du poids spécifique des différentes substances qui composent un gisement métallique est tres petite et lorsque des laveuses ne peuvent étre installées á cause du manque d’eau on peut procéder á la séparation magnéti- que.L ’enrichissement magnétique a été introduit, il y  a peu d’années, dans le traitement des minerais au Lac Supérieur en Amérique etdes magnétites de Suéde, etc...
11 a été exposé pour la premiére fois par Ghénot dans son brevet de «1854 » en vue de la production directe de l’acier.Cependantraucun détail n’avait été donnéau su- jet de l’appareil qu’il employait.• « De la limaille de cuivre avait été d’abord sépa- o rée du fer á l’aide d'une machine dans laquelle on « faisait usage de deux « électro-aimants perma- « nents.»Cependant Chenot proposa l’application de ces électro-aimants ainsi disposés pour le triage du minerai d'une fa?on continué.De cette époque date la premiére application industrielle faite par M. Sella au Piémont en vue d’utiliser les propriétés des électro-aimants á l’en- richissement des minerais contenant du fer. Le trieur Sella appartient á. la catégorie des appa- reils á production discontinué qui nécessitént l’interruption du courant pour permettre au mine­rai de se détacher des póles.Aucontraireles appareils magnétiquesemployés de nosjours pour l'enrichissement sont en géné- ral á production continué, c’est-á-dire que les élec­tro-aimants sont excités pendant toute la durée de

la marche. Le minerai á concentrer est d'ordi- naire constitué par le déchet produit á la mine ; il se trouve dans un étal de división suffisamment fin.Quelquefois on grille le minerai avant de le pas- ser dans l'appareil magnétique de concentration. Dans certains cas il est lavé et tamisé aussi fin qu’il est nécessaire pour le traitement.Cet étatdefinesse dépend-en partie de la nature du minerai et aussi du degré de concentration que Ton désire, une pulvérisation plus énergique étant nécessaire pour obtenir une puriflcation plus grande.Les mailles describios employés pour différentes espéces de minerai peuvent étre chacune á une distance variant de 1 mm- 7 á 3 mm. 1.Actuellement de nouvelles machines sont en marche. Elles différent entre elles par des détails de construction et possédent toutes des électro- aimants d'une tres grande puissance.DispositiTs e m p lo y é s.Les dispositifs employés pour le traitement du minerai sont autant que possible automatiques d’un bout á l'aulre et les frais de broyage de con­centraron et de chargemenl sur les wagons, pour se teñir dans des conditions avantageuses, ne doi- vent pas dépasser 0,90 par tonne.II est préférable spécialement avec des minerais finement divisés, dene pas faire tomber le minerai directement sur le séparateur, mais de l'obliger á passer prés des électro-aimants, soit pendant qu’il est transporté sur une courroie (trieurs M . G . Con- kling.W etherill) soit pendantqu'il est lancé par la forcé centrifuge contre les parois d'un tambour creux auquel sont fixées extérieurement quatre électro-aimants(trieur Eliolt). Quelquefois le mine­rai est en suspensión dans un courant d'eau (Appa-reilélectro-centrifuge Alexanderet trieur Héberlé).De cette fa?onon réalise une séparation plus satis- faisante que lorsque le minerai tombe sur le sépa­rateur, car dans ce dernier cas la matiére est simplement retenue contre les électro-aimants.La séparation est encore plus complete quand on fait usage de courants de haule puissance et que le minerai cru est aussi éloigné des électro- aimants qu’il est possible pour subir un traitement efficace.La concentration magnétique non sculoment supprime une proposition considérable de la gan- gue. en donnant ainsi une plus-value inlrinséque
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REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE 53au minerai ct en réduisant le coút du transport, mais elle a de plus l’avantage d'éliminer une gran­de partió du phosphore et dans quelques cas le soufre présent. dans le minerai primitif.En pratique c'est laseulo métliode d’élimination du phosphore, qui ait, été employée sur une gran­de échelle et avec beaucoup de succés pour les minerais ; et il est établi que lorsque le soufre est présent sous-forme de pyrites, on peut plus facile- ment l'éliminer au njoyen des apparoils concen- trateurs magnétiques que par le grillage .Voici les résultats obtenus en Amérique aux Mines Benson par l'emploi du séparateur magné- tique « Monarch » :Minerai cru A|>rés concentralion RésidusFer 0/0.............. 45,48 61,40 5,G0Pliospbore. . .  0,158 0,0'.2 1,25Dans le cas présent les résidus formaient les 25 0/0 du poids primitif du minerai traité.Tricurs magnétiquesDepuis le trieur Sella, lelectrométallurgie a fait d'intéressants progrés dans la construction des séparateurs magnétiques (concentrators).En 1889, Edison faisait breveter le type le plus simple de ces appareils. Le minerai á trier est placó dans une auge supérieure dont le fond est percé d'une série de trous disposés sur une ligne perpendiculaire au plan de la flgure. Le minerai s'écoule par ces orífices et toinbe devant le péle d'un électro, qui fait dévier les parties magnéti­ques qui sont reijues á droite, tandis que la gangue tombe á gauche.

F ig . I. — Trieur électro magüé tique Edison (188!))Le fond de l’auge est relié á une série de points lixes par des cordes tendues sur un cylindre tour-

nant. Le broutement des cordes sur le cylindre imprime au fond de l ’auge une trépidation qui facilile l'écoulement du minerai. Lorsque la gan­gue renferme des parties siliceuses ou phospho- reuses tres légéres un courant d'air á la sortie de l'auge est employé á les entrainer á l'extérieur.Get appareil ne donnait qu'une utilisation mé- diocre de l'attraction magnétique et en 1892 Edi­son faisait breveter un perfeclionnement de son prerpier séparateur et, faisant agir sur le minerai les deux póles de l ’électro- L’appareil comporte un tambour mobile devant l’orifice d'une trémie el entrainant par sa rotation le minerai qui tombe devant les póles d’un électro aimant. Les parties non magnétiques suivent la verticale, tandis que les parties chargées de fer sont attirées par le póle horizontale et suivent une trajecloire oblique pour se rendre dans le compartiment de droite : l'autre póle est incliné de fagon á étre á peu prés paralléle á la direction du jet et placó á une dis- tance telle qu’il ne puisse toucher le minerai, tout en maintenant la direction de la trajecloire.

F ig . 2. — Triour Edison (1892)Le trieur Sauders et Thomson est basé sur le méme principe.Le séparateur Sautter et Harlé qui fonctionne aux mines Friedrichssegen est d’une construction particuliére. Lo minerai s'écoule de la trémie pai­la vanne qui se termine par la paroi inclinée de droite pour tomber sur le secoueur qui, légére- ment incliné l'améne au tambour de bronze garnis d'électros. Les parties magnétiques entrainées par
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RF.VUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE54la rolation sont rebufes dans le compartiraent de droite situé au-dessous du tambour, tandis que le

compartinjént de gauche re^oit la  gangue du mineral de fer. La maison Sautter et Ilarlé a abindonné l’exploitation de cet ingénieux appa- reil.
(A suivre). L. F a b u e .

R EV U E  DES iYlATIERES COLORANTES 
N O U V EL L ES

¡V o irs  k r j o g é n e  IÍIV, ItlN'iY, GIV, líiV C ,
[par Badische Anilin el Soda Fabril;)Ces colorants complétent la série des noirs au soufre de la B .A -S-F .La marque BN est la plus rougeáire, se rappro- chant de rancien noirkryogéneB, tout en « bron- zant » moins, étant plus résistant au frottement el donnant un beau noir sans * avivage » ullérieur.La marque BNA ressemble le plus au noir d’ani- line (par oxydation) comme ton et plénitude de nuance.La marque GN fournitun beau noirfoncé bleuá- tre et par lá de beaucoup supérieur á rancien noir kryogéne G.La marque BNC donne des noirs foncé tirant sur le vert-Ces noirs résistent sans avivage au frottement par contre l’avivage rationnel rend la nuance plus belle et assouplit le coton.L ’avivage en outre a le mérite lorsqu'on emploie des Solutions alcalines de faire disparaítre du íil les derniéres traces d’acides ou de seis acides, cause déterminante de pulréfaction.De mémo l'oxydalion ultérieure (cuivrage, chro- matage, etc.) tout en n’étant pas indispensables

avec les colorants sulfurés augmente la solidité de la nuance á l'emmagasinage.
M ode d'em ploi. -  Monler le bain initial pour 45 kil. de íil de colon:

9 Kil- (=20 0/0) de colorant.4 kil. 500 (=10 0/0) de sulfure de sodium.
4  k íI. 500 (=  10 0/0) de soude Solvay.
22  kil. 500 (=50 0/0) de sel de cuisine (sel marin, sel gemine) ou:22 k il. 500 á 27 kil. (=50 áG0  0/0)desulfale de soude calciné ou le double de sel de Glauber Cristall. 800 á 9C0 litres d’eau.On donne au coton débouilli et essoré, quon a introduit dans le bain chaud quelques « lisses opération qu'on recommence toutes les dix minu­tes.—Pour obtenir des nuances parfaitementunies, veiller á ce que les écheveaux soient compléte- ment immergés. — On teintpendant 1 heure pres- qu'au bouillon, puis on tord sur le bain. — Avec un peu d’habitude les pertes n’excédent pas les 40 0/0 du bain.— Un essorageou une triple torsión á la clieville réduit encore une perte de liquide. — On rince á fond et procede á l’oxydation de l ’une des trois manieres suivantes :Io 0k il. 000 ( = 2 0 /0)debicliromate depotasse.0 kil. 900 ( = 2  0/0) de sulfate decuivre.1 kil. 350 (= 3 0/0) d’acide acétique á 6° Bé.

1/2 heure il’iinmersion iiC0°oubien:
2 ° 0 kil. 900 á 1 kil. 350 (2 á 3 0/0) de sulfate de cuivre.0 kil. 900 á i kil. 350 =  (2 á 3 0/0) d’acide acétique áG° Bé.

1/2 'heure d'immérsion á 00 C, á tiré d’eau li froid. ou bien:3o 0 kil. 900 á 1 k il. 350. =  (2 á 3 0/0) de sul­fate de cuivre.3 kil. 6 á 5 kil. 4 =  (8 á 12 0/0 d’alcali vo­látil.
1 /2 heure sur bain tiéde tout au plusAu sujet de cette troisiéme méthode, il y a lieu de remarquer que l'on doit ajouter de l ’alcali volá­til en quantilé nécessaire pour redissoudre tolale- mentie précipilé formé tout d'abord ; on obtienl ainsi une liqueur bleue limpide. — On peut éviter l'emploi de l’alcali volátil en « lissant » le íil pen- dant un quart d’heure dans la solution de sulfate
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REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE 55
decuivre — le cuivre se fixant ainsi prcsque iril'é- gralement sur le cotón aprés quoi on ajoute au bain une solution de 0 kil. 900 á 1 k il .85 ( =  2 á 3 0/0) de soude Solvay, on donne quelques « lisses, » séche sans rince ou aviver. En ce qui conccrne l ’avivage, qui suit l’oxydation, on l’opére de la maniere sui- vante: Bien faire cuire ensemble 450 g r. de fécule ou de farine de pommes de terre et 450 gr. de sain- doux, pour versar ce mélange dans le bain d’avi- vage á 60° ou 70° G et y manoeuvrer le colon cinq ou six fois. — 11 est bon d'ajouter en sus au bain d'avivage de petites quantités d’huiles pour rouge ture.Si on veut éviler l’avivage, on rince le coton dans une eau renfermant un peu de carbonate de soude, d’huile pour rouge ture, etc.Si on veut éviter l’avivage, on rince le colon dans une eau renfermant un peu de carbonate de soude, d’huile pour rouge ture, etc.

Rem arques. — Teinlure sur vieux bain: Pour chaqué mise de 75 kil. de íil, ajouter au bain:4 kil. 500 (=  10 0/0) decoloran!.2 kil. 500 ( =  5 0/0) de sulfure de sodium.450 gr. ( =  1 0/0) de soude Solvay.
2 kil. 250 ( = 5  0/0)de selcuisine ou 2 kil. 250á 2 kil. 500 2 kil. 700 de sulfate de soude cal­ciné.La dissolution du colorant se fait en le mélan- geant avec les quantités indiquées de sulfure de sodium et de soude Solvay, puis l’arrosant d’eau bouillante.Bien entendu les recettes ci-dessus ne son tdon- nées qu’á titre d’indication et n’ont rien d’absolu.N . G h e h c h e f f s k y .

B IB L IO G R A P H iEOxydation des alcools par l ’action de contact, 
par M. J. A . T r i l l a t ,  Dii-ecteur du Service d’analyse íi 
l’lnstitut Pasteur. — París. 1 vol. de 208 pages.

Voici un volume do recherches, excesslvement inlé- 
ressant, el qui témoigne hautement des tendances d'une 
grande partió de la chimie organique moderne.

Griteo á la théorie alomique qui a penáis de meltre en 
évidence les groupements moléculaires qui caractérisent 
les diverses fonetjons, do monlrer les rapporls que ces 
fonclions ont entre elles et d’essayer d'expliquer, par des 
formules schématiques, le inode de conslitution des

d'.fférents corps, la chimie organique s'est conslituée rapi- 
denfént en un corps de doctrine, qui a permis d'enfanter 
une foule de produils nouveaux dont la description com- 
prend des volurnes nombreux.

Aujourd’hui il apparait á cerlains savants qu’il y a 
quelque cliose de plus utile íi faire que d’encombrer les 
colleclions de prodnits n'ayant qu’un intéret purement 
théorique. Ces savants se sonl apergus qu’un grand nom­
bre de ces produits, carbures, alcools, aldéhydes, éthers, 
acides, maíiéres grasses et azotées, resines, etc., sont 
produits, en grande abondance parfois, par la cellule 
végétale en parliculicr, sans que nous sacbions rien ou 
peu de chose du processus de leur formation, et ils se 
sont avises d’étudier ce processus, c'esl-á-dire de s’atla- 
quer it la grande inconnue que présente le prohléme de 
la vie. On peut déjá voir, par les résultats obtenus, que 
la philosophie naturelle trouvera son comple ¡1 ce mode 
de travail, et que les applications induslrielles, qui sonl 
la fin ndeessaire de la Science ehimique, y gagneronl 
cerlainemcnt dans un avenir prochain.

Dans cel ensemble rationnel d'enseignement qui con- 
slitue l’lnstitut Pasteur, deux savants se sont dejé ren- 
contrés qui ont apporté dans celte voic leur conlingent de 
découverles : je veux parlcr d'Etard, avec ses travaux sur 
les chlorophylles el de Gabriel Ucrtrand dont les bellos 
éludes sur les oxydascs sont maintenant devenues classi- 
ques.

Voici qu’un troisiéme chef de Service de cet ótablisse- 
ment, M. Trillat, dont la réputation n’est plus 4 faire, 
s'attaque 4 son tour á cetle question. C’est la réaclion 
bien connue d'oxydalion de l’alcool méthylique au con­
tact d’une spirale de platine chauffée qui l’a attirtí sur 
ce terrain. 11 a repris l’étude de cetle réaclion, en a régle 
les conditions d'expérience parfaite, et aprés l’examen 
des produils obtenus, a été amené á penser qu'un grand 
nombre des produits elabores dans la cellule végétale 
d'une parí, au cours des manipulations industrielles, 
d’aulre part, pourraient bien étre formés par la simple 
action de contad á 1 intérieur des pores du substratuni. 
Celte raison a enlrainé M. Trillat á étudier l’action de 
contact sur les alcools mono et plurivalenls, sur les hy- 
drocarbures et les composés azotes.

C'esl son étude sur les alcools que l’auteur nous pré­
sente aujourd’hui. Au poinlde vue industriel, elle éclaire 
d’un jour nouveau les réactions qui se passent au cours 
du vieiliissement des eaux-de-vie et des alcools Au point 
de vue de la biologie, elle fait entrevoir á l’horizon une 
série de conclusions qui fait qu'on attendra avec impa- 
lience les études ultérieures que M. Trillat nous promet 
et qu’on lira avec inlérét cet ouvrage qui leur sert d inlro- 
duction et qui a fait l'objet de sa thése de doctorat.E. F.
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Industries des produits végétauxR E V U EDES PÉRIODIQÜES FRANCAIS & É1RAN6ERS

Industries chimiques 
des produits minéraux et organiquesRéaction duprussiate rouge et des chlorates solu­bles sur les seis de clirome. — G. S a g e t .  — Itevite 
Genérale des maliéres colorantes (ler novembre 1901).Note sur un nouveau systéme de gravure pour rouleaux d'impression, par photographie aveo écran. — J. D é p i e r r e .  — Revue Genérale des matié- 
res colorantes (1er novembre 1901).On photographie le dessin á graver en utilisant un écran ayant de cinq á six rnyures par millimétre, on place la pellicule obtenue par les procédés ordinaires sur le rou- leau parfaitement tourné et enduit préalablement d’une legón bien réguliére de gélatine bichromatée. Aprés l’in- solation nécessaire on enléve la pellicule, on lave á l’eau additionnée d’un peu de colorant pour mieux faire re- monter l’image. On séche et on place á la flamme d'un bec de gazqui charbonne. On ronge ensuite et aprés lavage on donne un dernier polissage. Le rouleau est prét pour l’impression. Si le dessin comporte plusieurs rouleaux, il y a naturellement autant de pellicules que de couleurs á reproduire. II estassez curieuxde noter que les picots ne se voient pas du tout sur le dessin. Voir á ce sujet l’éehan- tillon joiut á l’arlicle. A- B.Nouvelles couleurs. — Revue Générale des matiéres 
colorantes (ler novembre 1901). Carte d’échantillons, n° 14.Indigo Raliguéne B (Farben Fabrik vormals F. Bayer) sur filé lin, filé colon, tissu coton, toile de lin, tissu lavé et non lavé. Brun éclipse (Geigy). Eclipse olive (Geigy).A.B.Nouvelles couleurs. — Revue Générale des matiéres 
colorantes (1er novembre 1901). Carte d’échantillons n° 13.Bleunaphlamine BE(Kalle), Bleu naphtamine GE (Ralle), Noir thron B E (Ralle), Brun sulianilde P. (Ralle). A. B.L ’Exposition rouennaise des arts appliqués á la dócoration des tissus. — J .  D é p ie r r e  el G. D c b o sc . — Revue Générale des matiéres colorantes{ler décem- bre 1901). — Compte rendu de l’Exposilion organiséeen juillet 1901 par la Sociélé Induslrielle deRouen.La carie d’échantillon n° lo comporte un tissu imprimé (maison Besseliévre) et un velours de coton imprimé avec envers colorés (maison Laveissiére et Charmout) figurant parmi les produits exposés. A .B .

L a  rófrigérationest-elle nécessaire dans le merce- risage du coton. — L. L e f é v r e . — Revue Générale 
des maliéres colorantes (ler novembre 1901).11 résulle de ce travail que la réfrigéralion de la soude comme cela a élc indiqué, n’est pas indispensable pour en obtenir un beau brillant sur cotou par le mercerisage. A. B.L'oxycellulose en impression. — C. lú r z . — Revue 
Générale des matiéres colorantes (1er décembre 1901). La viseóse permet d’obtenir l'acilement de jolis effels de damasses sur lissus de colon en ajoutant pour oblenir un elTet vigoureux une matiére plaslique (elle que l'oxvde de zinc. On peut avec avantage remplacer le viseóse par l'oxycellulose obten u l'acilement en dissolvant dans 1.780 cc. d'eau 12 gr. de permanganate de potassium et ajoutant 65 cc. de soude caustique á 70° B et 85 gr. de coton en bourre. On chauffe á l'ébullition jusqu'á décoloration com- pléte, on filtre, lave et égoutte. On ajoute de la soude caustique á 25° B, pour avoir une pftte fine que Ion chauíl'e a 50° C, et abandonne 21 lieures. On étend d'eau, on filtre et on sature le liquide par l'acide chlorhydrique. L’oxy- cellulose se dépose en precipité bianc trés pur qu'il sulfit de ültrer et laver á l'eau bouillante. On obtirnl ainsi un litre de pite pour impression. A- B.Ce que nous savons sur le  houblon, par A. F e r n b a c h . -  Ann. de Br. el de Dist., 1901, n«» 21, 22, 23).Le houblonnage a pour but de taire passer en solution dans le moút, un certain nombre d’éléments conlenus dans le houblon, pour communiquer U ce moüt des qualités par­ticulares. Les principaux de ces éléments sont ceux qui donnent á la biére son aróme caractérislique de hou­blon, ceux qui apportant au moút leur amertume con- tribuent ú la conservation de la' biére, et enfin ceux dont le róle se fait sentir surtout au moment de la clarification.Le premier de ces éléments est l’essence de houblon trés peu soluble dans l'eau, volalile, facilement entrainé par la vapeur d’eau, une ébullitiou prolongée est par conséquent nuisible á la conservation de Paróme. Cette essence ne jouit pas des propriétés antiseptiques qu’on lui avait attribués. Son oydalion assez rapide á l’air libre la translorme en acide valénanique qui communique son odeur désagréable de beurre ranee aux houblons vieux (M. Bungener ne partage pas cette opinión).C’est aux trois résines qu’il contient que le houblon doit ses qualités améres et antiseptiques. Elles représentent environ 18 0/0 du houblon sec et se répartissent comme suit:«¡3 résines inolles pour 13 0/0; •/ résine dure pour 5 0/0. L’action antiseptique du houblon est d’autant plus grande qu'il est plus riche en résines molles. l’our l'aire le dosage de ces résines on profite de ce que les résines molles sont solubles dans l'éther de pétrole tandis que la résine dure est insoluble. Avec le lemps les résines molles | se transforment en résine dure et la transformalion est plus
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ReVü e  d e  c h im ie  in d u s t r ie l l e b7rapide si l’essence de houblon a élé enlevée soit naturelle- ment soit arlificiellement.Le tannin qui se trouve dans les cones du houblon serait selon divers auteurs accompagnéde phlobapbéne (conden- sation de deux molécules de tannin avec éiimination d’une molécule d'eau suivant Etti). La présence decesdeux corps ont une certaine importance car ils jouisseut de propriétés un peu différentes. Si dans une solution de matiéres albu- minoides non coagulables pour les chaleurs, on introduit une soulution de tannin du houblon, on oblientun precipité qui se dissout á l’ébullition pour se séparer de nouvcau par refroidissement. Si l’on fail la inéme opération avec du phlobaphéne on obtient un précipité qui est insoluble a froid et á chaud. Dans ces condilions on pourrait penser qu’une quantité suffisante de houblon priverail lotalement le moüt de ses matiéres azolées solubles et cela serait vrai si le houblon ne renfermait lui-méme une certaine quantité de matiéres azolées solubles incoagulables par la chaleur sans action sur le tannin et qui de plus représentent un élément nutritiT de premier ordre pour la levure. Les tra- vaux de Hayduck montrent que labiére est d’autant plus pile qu’elle est plus fortement houblonnée, et que les trou- bles dits de glutine seraient dus é une diminution de solu- bilité des combinaisons de matiére azotée et de lannin de houblon. Hayduck dosait le tannin en épuisant le houblon parsix uffusions successives d’eau bouillantede -100 c. cubes chacune pour 10 gr. de houblon puis traitant la liqueur par un excés de poudre de peau et titrant au permanganate aprés et avant, par différence il avait le tannin. M. Héron pensant que la méthode de Hayduck conduisait á des erreurs propose d’opérer un seul épuisementau bain-marie, d’étendre la liqueur de fagon á avoir dans 100 cc. le tan­nin de 1 gr. de houblon ; puis il cherche combien il t'aut de permanganate de.potasse pour oxyder un voluine donné de l’extrait en prenant l’indigo comme indicateur. 11 fait ensuite le méme titrage sur une portion de liqueur qu’il a débarrassée au préalable de son tannin en l’agitant avec une solulion de gélatine en présence d’acide sulfurique dilué. La différence entre les deux chiifres de permanga­nate représente le tannin qu’il calcule en acide oxalique; ces chiffres ne sont pas absolus, mais comparables entre eux. Rl. Héron a pu montrer a l’aide de cette méthode que le tannin disparaissait assez rapidemenl du houblon. Un échantillon analvsé le 7 janvier 1891 tenait 2,61 0/0 de lannin, ce méme échantillon analvsé le 4 décembre 1891 ne tenait plus que 1,20 0/0. Les travaux de Hyde, de Hayduck et ceux de Briantet Méacham montrent le peu d’importance du tannin' au moment du houblonnage. M. Héron prétend méme que ce précipité de la matiére azotée n’est pas le tannin mais le phlobaphéne.D’aprés ces travaux le tannin n’aurait d’action qu’au moment du collage et cela seulement pour les hiéres de fermentution haute. Dans ces condilions on a intérét ii employer des houblons riches en tannin, pour obtenir des biéres prenant bien la colle, on a de plus remarqué que les

houblons riches en tannin sont aussi ceux qui renferment le plus de résines et de substances aromatiques.Enfin Brown et Morris ontdécouvert dans le houblon de l’amylase analogue á celle du malt. Ce fait a son impor­tance en Angleterre ou on ajoute dans la hiere faite du houblon sec. L’amylase transforme certaines dextrines en maltose ce qui permet une fermentation secondaire qui rend la biére mousseuse. L’activité de cette amvlase s’amoin- drit avec le temps.Cette étude montre que le brasseur a intérét á employer des houblons de trés bonne qualité el á les employer aussi frais que possible. R. M.Les idées récentes sur la fabrication de la  biére.— Conférence par M. P. P e t it  (Ann. de Br. et de
dist., 1901, n° 21).Pasteur a montré que l’altération des biéres était provo- quée par le développemeut de ferments, bactéries ou levu- res. Pour éviter cetinconvénient il laut: ou avoir une biére slérile ou bien une biére qui ne permette pas aux ferments de se développer. Dans le premier cas, M. Nathan propose, pourarriver á ces fins, un appareil clos du genre de celui de Hansen, M. Jacquemin préconise un systéme de travail á l’abri de l'air et permeltant l’emploi de levures travail- lant á température élevée (15° á 25°).Dans le second cas M. Petit se basantsur les expériences de Rula et sur des observations persounelles, pense qu’une trop grande richesse en matiéres azotées non coagulables du malt employé est une condition défavorable ala conser- valion de la biére. On sait que les malls riches en matiéres azotées non coagulables sont ceux dont la germination a été trop rapide et trop chaude. D’un autre cólé la solubili- sation des matiéres azotées accompagne toujours un tou- raillage trop faible.On augmentera done la résistance des biéres en travail- lant des malts germés lentement et a basse température, touraillós assez fortement en séjournant aussi peu que pos­sible á 55°. Enfin les malts doivent provenir d’orges pauvres en azote non coagulable. R. M.Etudes sur le feutrage des couches, par Luff (Zeit-
sch rifl/. d. ges. Brauwesen, 1901, p. 573).Vers le cinquiéme ou le sixiéme jour on cesse générale- ment de lourner les couches d’orge en maltage et on les laisse prendre. Les radicelles se ramifient dans la masse et forment un géteau résistant, c’esl le feutrage de la couche. L’auteur étudie les conséquences de cette pratique et tiré les conclusions suivantes:Io La perte au maltage ne se trouve pas augmenlée par la prise des couches ;2o Les matiéres azotées ne semblentpas modifiées ni qua- litativement ni quantitalivement dans les couches qui forit prise, par contre dans ces mémes couches ily aenricliisse- ment en saccharose;3° Le feutrage diminue le poids de l’heclolitre ;4o La désagrógation se trouve favorisée diez les orges
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58 REVDE DE CHIMÍE ÍNDUSTRIELLE
lourdes et le rendement en extrail est augmenlée par le feutrage des couches. D. MSur la  présence et la  détermination de l  acide lactique dans les vins, par R. Kuxz (Zeitschrift 
f .  Unlersuchung der Nahrungs iu genussmitlel).L'auteur s’est basé sur les propriétes suivantes: l’acide lactique peut s'exlraire de ses Solutions nqueuses par l'éther, il u'est pas entrainable par la  vapeur d’eau enlin le lactate de barvte est soluble dans l'alcool d'une certaine coucentralion (suit le mode opératoire).Dans quelles conditions la levure basse peut elle sans nuire á la  qualité de la biére produire un travail plus rapide, par A. K rause (11 och f .  Braue- 

rei).Ordinairement on met en levain avec un demi-litre de levure par heclolitre á 4o R. Le départ de la fermeutaiion est long. Vers le quatriéme jour la lempérature s eléve á 7 ou 8o R, la fermentation á ce moment serait active mais le raoüt manque d’oxygéne. Les travaux de l'auteur mon- trenl que eu l'aisant le levain avec un litre de levure par hecto et é.7 ou 8oR, puis en aérant les cuves au cours de la fermentation, on obtient les résultats suivants. Deux fermenlations opérees par l ’une et l'autre méthode onl de­mandé pourla prendere 7 jours 1/2 pour la seconde 3 jouis ■1/2. En oulre cette seconde méthode diminue la (lépense en froid, permet de diminuer la surface de caves de fer­mentation, et donne une biére tout aussi bonne que celle faite par la méthode habituelle. Dans sa note ¡VI. Krause donne le dispositif qu’il a adopté pour l’aération des cuves.R. M.Sur la fermentation haute. — Coníérence par ¡VI. P.P etit (Aun. de Brass. et de DislilL).Les altérations de la biére en été sont dues au dévelop- pement de ferments qui sont apportés par les fúts et les cuvettes ou bien par les levains. La slérilisation par la vapeur ou l’eau bouillanle des füts et des cuvettes ne donne pas de bons résultats car les ferments s’introduisant profon- dément dans les pores ne sont pas atleints par la tempera- ture á cause du peu de conductibilité du bois. Pour les luts le meilleur moven est le goudronnage, on peut cependant se contenter d'introduire dans les fúts de l’eau bouillante tenant en solution 2 kg. de carbonate de soude par hecto el laisser en contad 1/4 d’heure. Pour les cuvettes si elles sont en bois, une solution de carbonate de soude donnera le inéme résultat que pour les fúts. Un bon moven consiste á recouvrir les cuvettes d’une minee feuille decuivre etamé que l'on stérilise par la vapeur. La levure mal débarrassée de la biére ¡nlerposée devient l'acilement un milieu d’infec- tion, aussi serait-il bon de la séparer de la biére qu’elle contient par un essorage a la turbine, de la délayer dans l'eau. puis de l’essorer ú nouveau.II arrive quelquefois que la biére manque de mousse, cela peut venir de ce qu’elle a été entonnée trop chaude.

Pour lui en redonner il suffil d’ajouter a la biére un peu de sucre crislallisé. R- M.
MétallurgieSur les alliages d’aluminium et de magnésium. —O. B o u d o v a h d  {BuCl. Soc. chim., 3« série, t .  XXVII, p. 5).Etude de la fusibilité de ces alliages. La courbe de fusi- bilité permet de prévoir deuxeombinaisons définies (AlMg5 et AMg). Au point de vue de la malléabilité, les alliages contenant, dans des proportions variantde 0 h 15 0/0, soit de l'aluminium, soit de magnésium, pourraient seuls devenir intéressants; la fragilité est maxima pour les proportions suivantes: 50 Al, 50 M g; cet alliage se brise entre les doigts et peutétre pulvérisé au mortier de porcelaine. 0. B.Desétamage du fer-blanc. — Zeitschrift fu r E le/elro- 

chemie (9 janvier l!)02, t. VIII, p. 33-38).Revue. des procédés el appareils qui ont été proposés pour cette opération trés importante puisque la seule maison Goldschmidt d’Essen traite journellement par voie électroly- tique 30 á GOtonnes de résidus de fer-blanc. A. B.Sur 1 elévation du rendement en énergie et en quantitó dans la  próparation des chlorates et bypochlorates alcalins. — F .  FoERSTERet E. M u l l e r . — Zeitschrift für Elekrotrochemie (2 janvier 1902, t. VIII, p. 8-17).II résulte de ces recherches que l'on peut empécher le dégagement de l'oxygéne anodique en inaintenani toujours le titre chlorométrique de la solution aussi bas que possible par une acidité constante de celle-ci. Pouréviter le dégage­ment de chlore, celle acidité devra élre excessivement faible il faudra done ajouter de l’acide chlorhydrique d’une fagon á peu prés constante. Les meilleures conditions sont les suivantes: anode recouverte de noir de platine, addition de chromate, acidification continué de l'électrolvte. En opérant ainsi les auteurs arrivent á un rendement chimique en quantité moven de 94.45 ; encore dans cette évaluation se trouvent compris les résultats de la fin de Popéralion qui ont été obtenus avec de plus mauvais rendement en raison de l’appauvrisseraent de la solulion qui ne renfermail plus que 5.64 pour cent de chlorure de sodium.Les auteurs terrninent leur travail en faisant remarquer qu’ils viennent d’avoir connaissance du brevet frangais 309.351 de M. P. Corbin basé sur ce principe de l’acidité continué pour élever le rendement. A. Brochet.Reclierche sur la préparation de l aluminium. -F. Haber et R. G eipert . — Zeitschrift fu r Éleklroche- 
mie (2 et 9 janvier 1992).Les meilleurs résultats ont été obtenus avec un bain répondant á la composition suivante: Fluorure de sodium, lluorure d’aluminium, alumine, parlies égales. (Le fluorure
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REVUE DE CHIMIE 1NDUSTRIELLE 59d’aluminium favorise l’opération en abaissant le point de fusión du mélange.) La tensión aux bornes variant de 7 á 10 volts pour une densité de courant de 3 A: cm! A. B.
Chimie analytiqueDosage des persulfates alcalins. — G. A c l a r o .  — 

Journal de Pharmacie (Lerdécembre 1901).L’auteur aprés avoir expérimenté les divers procédés pour elTectuer le dosage des persulfates alcalins est arrivé 
¡\ reconnaitre qu'en opérant en liqueur neutre ori pouvait mettre á profit la réactlon oxydante qui se passe lorsqu’on inet en présence un persulfate et une solution d’lodure de potassium suivant l’équationS>0*M* +  2K> =  2SjO‘M* - f  21Le mode opératoire doil étre le suivant: 50 cc. de solution de persulfate alcalin á 1/200, 20 cc. d'iodure de potassium á 25 0/0, laisser en contad 30 minutes au moins et une beure au plus; tilrer l’iode mis en liberté en employanl l’hyposulfite de teneur connue. Résultats précis en solution neutre aussi bien pour le persulfate d’amiuonium que pour le persulfate de potassium.Métliode pour l'analyse approximative des pou- dres. — C. G. Hixmcus (Laboratoire de chimie de 

St-Louis, Etats-Unis).Mélhode d’ordre purement mécanique, fondée sur l’em- ploi de la forcé centrifuge d’une part, des liquides lourds d’autre part. Comme liquides lourds, on emploiedes mélan- ges de chloroforme et de bromoforme, dout on peut Taire varier la densité dans des limites assez élendues. Cette mélhode permet de séparer assez rapidement les consti- tuants d'un minéral determiné; on vérifie les résultats obtenus par des essais microchiiniques. A ce propos, l’auteur recommande d'employer le rubidium au lien du ccEsium pour caractériser le sulfate d’alumine. 0. B.Présence du tellure dans les lingots d ’argent amé- ricains. — C. V in c k .nt ,  (Pulí. Soc. chim., 3« série, t. XXVII, p. 23).L’auteur avant eu á déterminer la cause de la mauvaise qualité de lingots d’argent á haut titre et provenant d'Amérique a reconnu par les réactions analytiques orcli— naires, que ces lingots provenaient d'un minerai refermant de la hessite (tellurure d’argent). O- B.Sur le poids atomique du calcium. — F. W . Hinri- chsen. — Zeit. f .  phi/s. C/í ., t. XXXIX, p. 311-323, (décembre 1901).De quatre déterminations extrémements concordantes l’auteur concluí au poids atomique 10, 142. La réaction ulilisée pour cette reclierche était la transformation du carbonate de cbaux en chaux vive. C. M.

Solubilités du sulfate de chaux dans les Solutions aqueuses de clilorure de sodium. — F r a n k .  k . Ga.mehon. —[Jour. of. Phtjs. Ch., t. V., n» 8,p .556-576).Tableaux donnant ces solubilités pour des teneurs en Nací croissautes et les températures de 15°, 23°, 20o, 30°, 52», 70, 82». C. ¡VI.
BREVETS D’ INVENTIONA N A L Y SE  E T  SOM M AIRES DES BREVETS D’ IN VENTION I.E S  P LU S HÉCEMMENT D É L IV K É S.
Industries chimiques 

des produits minéraux et organiques313 872 — 29 aoüt 1901. — Société Badische Anilin und Soda Fabrik. — Production d’« cyanomé- thylaniline et de ses dérivés.L’acide anthranilique tixe trés bien l ’acide cyanhydrique en présence de formaldéhyde, en solution aqueuse éten- due.Or, l’cü-cyanomélhylaniline et ses dérivés s'obtiennent facilement lorsqu’on transforme d'abord l’anhydroformla- déhydftniline et les dérivés anhydrol'ormaldéhydiques d'au- tres amines aromatiques en composés bisultitiques, et que l'on traite ces derniéres par le cyanure de potassium.Les équations suivantes rendent compte de la réaction entre 1’anhydroformaÍqéhydaniline et le bisulfite d’une part, puis le cyanure de potassium :OIPAz =  CI1*-l-IISONa =  C«H»AzH. CH-SONa C«H5AzH. CH’SO’Na +  KCAz =  KNaS03 +- f  C'lPAzEL CIFCAzLorsqu'on introduit le composé bisulfitique dans la solu­tion de cyanure de potassium et que l'on chauffe douoe- ment le mélange au bain-marie, la réaction s'eireclue d’une faqon trés nette et s'achéve en peu de temps. II est certain qu'on peut remplacer le cyanure de potassium par le cya­nure de sodium ou d’autres.II est inutile d’isoler le composé bisulfitique avant de le tráiler par le cyanure et on peut se servir directement du mélange dans lequel le composé bisulfitique s'est formé.Lps cvanures, qui en resulten!, sont des matiéres pre­mieres précieuses pour la production de colorants indigcti- ques.313 950 — 2 septembre 1901. — Société fran9 aise de constructions mécaniques- — Procédé de fabri- cation de l'ammoniaque.La loi de vai iation de la vitesse des réactions chimiques croit suivant une loi exponentielle. II en résulte que, pour un intervalle considérable de températúre, elle reste infini- menl petite et écbappe á tous nos moveos d’observation ; puis, dans un intervalle assez restreint de températúre,elle
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prend d’abord des valeurs finies qui deviennent bientót tellement grandes qu’elles doivent pratiquément étre con- sidérées córame infinies, 61 elles le restent pour toules les tempéralures supérieures.Pour réaliser la combinaison de l’ammoniaque, il s’agis- sail done de déter.niner cet intervalle de température et, par suite, de pression, puisque les tempéralures de stabi- lité sonl fonction des pressions, dans lequel la vitesse de combinaison passe d’une valeur pratiquement nulle ¡i une valeur pratiquement infinie.Cet intervalle de pression semble compris entre i et 100 atmospbéres. Sous la pression d’une atmospliére, on n’ar- riverait pas, au bout de plusieurs années, á produire la combinaison d’une quantité appréciable d’azote el d’hydro- gene. Sous la pression de 100 atmosphéres, la combinaison est, au contraire, instantanée ; il suffit d’une étincelle élec trique, du contact d'un fil mélallique chauffé au rouge pour provoquer dans le mélange d’azote et d'hydrogéne des ex- plosions d'une violence considérable, comparables á celles que donne le mélange tonnant d’hydrogéne et d'oxvgéne, pris sous la pression atmosphérique.Entre ces deux pressions extremes, ou peut réaliser la combinaison avec des vitesses différentes. Pour des pres­sions un peu faibles, la combinaison cesse d'étre explosivo et il faut chaulTer toute la rnasse á une température conve­nable, variable pour chaqué pression. On peut employer avantageusement ,1’action de présence de certains corps pour accélérer la combinaison, la mousse de platine par exemple, nrnis surtout le fer divisé qui exerce une action particuliérement efficace sur les mélanges d’azote et d'hy- drogéue.314 038 — 6 septembre 1901. — Descampa. — Enri- chissement, par voie électrique, des pliosphates trop pauvres ou trop ferrugineux pour servir á la fabrication de superphosphates sans enrichis- sement préalable.Les opérations á faire subir aux craies phosphatées sont les suivantes :I o Enrichissement par voie séclie ou par voie humide des craies phosphatées á tráiler ultérieurement de laqon a porter leur teneur á environ 40 0/0 de phospliate trical- cique.2o Traitement des matieres ainsi enrichies dans un four continu tournant ou autre pour les soumcltre á une tempé­rature oxvdante assez élevée, qui transforme les oxvdes non magnétiques ferreux ou ferriques en oxvdes magnéti- ques l'erroso-ferriques. De plus, cette température devra étre assez élevée pour rendre le ferroso-lerrique inattaqua- ble par les acides.3o I assage des matiéres, sortant du four á des appareils aimautés par courant électrique.Les grains de phosphate, grdee au ferroso-ferrique qu’ils contiennent, adhérent á l’appareil.tandis que les stériles ne le faisant pas peuvent étre facilement éliminés.

I! existe une quantité d'appareils qui peuvent servirá la réalisation de ce traitement.313 947 — 2 septemhre 1901. — Société Aktien Ge- sellscliaft für Anilin  Fabrikation. — Procédé de production de colorants bleus direets pour le coton.On peut obtenir une matiére colorante d’un bleu pur au moyen de la dimélhylamido-paraoxydiphénylamine par l’action du soufre et des sulfures alcalius á une température assez élevée, sans qu’il soit nécessaire de recourir auné purification ultérieure, si la réaction est exécutée avec une addition de glycérine.Voici comment l’on opére : on mélange t5 kg. d’indo- phénol (obtenu par l’oxyda'ion de la paramidodiméthyl- a-niline et du pliénol), 13 kg. de soufre, 60 kg.de sulfure de sodium et 23 kg. de glycérine; on chaulTe alors jusqu'á 130» pendant environ 3 heures. La masse, l'ondue, épaisse et d’une coloration verdiltre, est diluée avec de l'eau et l’on précipile le colorant par des agents oxydanls, par exemple par un courant d’air. 'Le produil ainsi obtenu se présente sous la forme d’une poudre d’un bleu violet soluble dans les álcalis sulfurés ét teignant le coton en nuanees d’un bleu-verdátre tres pur.313 976 — 3 septembre 1901.- Société Eastern Pow- der Company. — Procédé perfectiouné pour la production d'une poudre explosivo.Cette poudre est une combinaison de houille bitumi- neuse fortement gazeuse, contenant peu de substances étrangéres et lerreuses de nitrate de sodium et de soulre, traitée pendant la fabrication par un hydrocarbure volátil et par de l’et.U bouillante.L-e meilleur mélange eSt formé de:70.5 0/0 de nitrate de sodium.15.5 0/0 de houille bitumineuse fortement gazeuse, con- tenatit de 30 á 40 0/0 de matiéres volátiles, 12,75 0/0 de soufre et 1,25 0/0 d'hydrocarbure, de prél'érence de la ga- zoline ;Enfin, plus ou moins d’éau bouillante.L’hvdrocarbure volátil commercial est un agent agglo- mérant utile á introduire dans le mélange de nitrate de sodium, de houille gazeuse bitumineuse et de soufre ; il fait que la combinaison arrive plus facilement á l’état de mélange homogéne.Pendant le trai'emenl de la matiére, la plus grande par- tie de l’hydrocarbure s’évapore en laissant un résidu qui ágil comnie agglomérunt, donnanl une grande forcé de cohésion aux gáteaux quand ils sonl soumis á une pression hydraulique de 280 kg. par centimétre carré, ceci étant essentiel pour finir el grener la poudre et l’empéchcr de se détériorer ou de s'ugglomérer.CelLe poudre peut étre triée á des grosseurs ditTérentes en donnant toutes les diverses grosseurs requises pour répondre aux exigences du commerce relatives á une pou-
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dre qui ne s’agglomére pas et ne se détériore pas avec le temps.31 -í 125 — 6 septembre 1901. — A lv is i et Millose- vich. — Procédé de traitement industriel de l'alun, des aluminates et produits analogues pour en extraire sóparóment leurs composants.Quand il s’agit da traitemenl des aluns, la réaction chi mique s’elTeclue ainsi qu’il suit :Al’ (S(H)3K2áO*Ag -f- 4CaO =  A1203Ca0 -f- 3CaS0‘+  KsS0‘ -)- AqPour 918 parlies d'alun, ¡1 faut 224 parlies en poids de chaux (considérée anhvdre) que Toa emploie á l'étnt d'hy- drate.Dans un bac en bois revétu de ploinb, ou dans des bas- sins ou chaudiéres en fer, on dissout l'alun dans de l'eau chaude et, tout en agitant continuellement, on verse la quaolité voulue de cliaux, qui a été éteinte depuis long- temps et suspendue dans l’eau en état d’extréme divi­sión.Une fois la réaction terminée, on laisse déposer et on filtre préférablemeut avec un filtre-presse en lavant avec unepetile quantilé d’eau chaude.La solution contient du sulfate de potasse et de petiles quanLités d’nluminile et de sulfate de cliaux qui se sepa­ren! peu ápeu par la conceutration.De ces eaux on retire le sulfate de potasse cristallisé.Le précipité esl formé d'aluminate et de sulfate de chaux. On le traile dans des bacs, revétus de plomb, avec de Tacide sulfurique suffisamment étendu d’eau afin de dis- soudre Talumine de l'aluminate selon TéquationAl203 CaO - f  4IPS01 =  Ai2 (SO1)3 +  GaSO1On a ainsi, dans le résidu, tout le sulfate de chaux, et, en solution, le sulfate d’alumine que Ton recouvre uprés üllrage par évapi ration selon les méthodes usuelles.Plus l'alun traité esL pur, plis le sulfate d’alumine le sera.314 256 — 14 septembre 1901. — Marsh. — Perfec- tionnements dans la fabrication du carbonate de magnésie.On emploie de la dolomie ou de la magnésie, ou un mé- lange des deux matiéres, calcinées sous fonne d’un oxyde, ou bien de la magnésie calcinée et de l’oxvde de chaux, suivaut le procédé de Palerson ; puis on ajoute 5 0/0 ou plus de charbon animal ou végétal putvérisé. Au lieu de charbon on peut employer 5 0/0 au plus d’huile minérale, de paraffine ou aulre maliére analogue.Ensuite, la solution est soumise é Taction de Tacide carbonique sous une pression d'environ 12 kg. par centi- métre carré.O.n peut récupérer le charbon ou tout autre agent em- ployé par filtration ou décantation, afin de le faire resser­

vir. De cette fagon, on est á méme d’obtenir un rendement de 5 0/0 et plus, de carbonate de magnésie.L’addition d’une matiére susceptible d’absorber et de reteñir Tacide carbonique, en méme temps qu'elle présente une surface plus grande de contad, donne pour résultat une réduction essentielle du prix de revient en ce qui con­cerne Tinstallation, le temps et le combustible pour un ren­dement donné.314 286 — 16 septe.r.bre 1901.— Société British Cya-nides C° L d . — Cyanures alcalins.Aprés séchage, on introduit du sulfocyanure de cuivre dans un récipient oú la masse peut étre agitée, soit en fai- sant mouvoirle vase lui-méme, soit au moyen d'agitateurs placés á Tintérieur. On mélange la masse avec du cuivre finement divisé en quantité suffisante pourqu'il se combine avec le soufre du sulfocyanure en ibrmant un sous-sulfure de cuivre Cu!3.Un couranl d’hydrogéne aussi seo que possible est en- voyé dans le récipient jusqu’á ce que l’air en soit sorti.On chaufTealors jusqu’á 150° pour enlever toute l’hutni- dité, puis on élóve la température á 200°, puis graduelle- ment á 350". Vers la fin de la réaction, on pousse la tem­pérature de 330 á 300°, le courant d’hydrogéne continuant á passer pendanl toute Topération.La réaction qui se produit peut étre représentée par Téquation suivante .Cus2CNS - f  2Cu - f  H2 =  2CusS - f  2HGN.Le gaz qui sort du récipient et qui est de Tacide cyanhy- drique mélangé á Thydrogéne en excés, est eonduit dans des vases contenant de l’aleali caustique (potasse ou soude) en solution qui absorbe Tacide cyanhvdrique, et Thydrogéne en excés est ensuite recueilli. En raison de la nature toxique du gaz acide cvanhydrique, il est préléra- ble deconduire Topération sous unefaible pression.Le sulfure de cuivre Cu!S qui reste dans le vase, est dans un état trés propice pour recueillir le cuivre métalli- que ou pour obtenir des seis de cuivre par des procédés bien connus.Outre l’emploi de Thydrogéne, on peut avoir recours á un gaz contenant de Thydrogéne, comme le gaz de houille ou le gaz á l’eau, pourvu que ces gaz soient exempts d’oxv- géne, d’acide carbonique et d’humidité.Lorsqu’on opére sur d'autres composés métalliques cya- nogénés, le procédé est semblable; mais, avec les cyanures ou ferrocyanures, qúand il n’y a pas de soufre, Taddition de métal est inutile.Deux composés ou produits convenables sont respeclive- ment le cvanure de zinc et le ferrocyanure de l'er (bleu de Prusse); avec ce dernier corps, il est cependant nécessaire d'amener la température jusqu'á 600l) centigrades.Les réactions peuvent étre représentées par les équations suivantes : ZnCsN* 4 - ll! =  2HCN4-Zu Fe7C,8iN18 4- 91P =  I8IICN - f  7Fe
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314 409 — 21 septembre 1901. — Raison commerciale E . F- Roshringer et Sohne. — Procédé de pré­paration de la  thioxanthine (2 6-dioxy 8-tliio- purine).La thioxanthine peutétre facilement préparée aven l’acide uriqne méme, en ehaulTant l’acide urique, sous forme de se! alcalin, en solution aqueuse ouen suspensión dans l’eau avec du sulfure de carbone.II y a dégagement d'acide carbonique et d’hydrogéne sulfuré et la transformaron de l’acide urique en thioxan­thine a probablement lieu d’aprés l’équation simante :HAZ — COOC

HAz
C — AzLI

\

/C — AzH HAz— CO
CO +  CS5 +  HsO =

I=  OC II Az
C — AzH +  CO=^;CSII — Az4- II»SEn avant soin d’agiter, on chauífe, en autoclave, pen- dant 7 heures, á 150° environ, 5 parties d’urale de potas- sium et 60 parties d’eau avec 3 parties de sulfure de car­bone. Aprés rerroidissement, ou fait dégager 1 acide carbonique et l'hvdrogéne sulfuré produits et on filtre la masse cristallisée, presque incolore, ainsi séparée, qui esl composée en partie de thioxanthine libre et, en partie, du sel monopolassique de la thioxanthine.Par cuisson ii l’eau, il est facile de séparer ce dernier et de précipiter ensuite la thioxanthine libre de sa solution par des acides inorgauiques. Le produit ainsi obtenu pré­sente la composiliou et toutes les propriélés du corps décrit dans les Berliner Berichten (XXXI-445).II est possible, par le méme procédé, de transformer en thioxanthines alcoylées correspondantes les acides uriques alcoylés dans le noyau d’alloxane, c’est-ádire les acides 1-alcoyluriques, 3-alcoyluriques et 1-3-dialcoyluriques.314 134 — 9 septembre 1901. — Sociétó Badische A nilin  und Soda Fabrik. — Production d ’acide paracliloro-ortho-salicylique et d un colorant disasolque qui en dérive.Ce procédé consiste á chlorer l’acide salicylique dans du nilrobenzéne, & épuiser par de la sonde diluée et á préci­piter la solution aqueuse par un acide miné-ral. On oblient ainsi l’acide para chiorsalicyliquc á l’état presque pur el en rendement ii peu prés théorique. En nilrant cet acide cldor- salicvlique en milieu d'acide sulfurique et sans dépasser 0o, on obtient l'acidc chlornilrosalicylique de la formule: OH

Son dérivé amidé peut s’obtenir par réduction au fer et á l’acidc acétique ou chlorhydrique, ou tout autre réduc- teur.L’acide.chloranidosalicylique s’oblient tres pur et en bou rendement; lorsqu’on chauffe l’acide chlornilrosalicylique libre ou plutót son sel sodique avec des bisulfites alcalins, en le faisant ensuile bouillir avec un acide mineral,jusqu’á expulsión complete de l’acide sulfureux, afin de décompo- ser l’acide sulfaminique formé.Pour préparer le colorant disaso’ique, on combine le ■liazo' de l’acide para chlor-orlho-amidosalicvlique á l’acirie 1 -naphtylamine-6 ou 7-suironique, ou leur mélange ; on rediazote et on copule avec le (3-naphtol.Ce colorant disazoique leint la laine en nuances d’un noir-violet que les chromales ou seis de chrome transfor- ment en un noir, á refiet bleu, fort beau.314 468 — 24 septembre 1901. — Société A ktien Ge- sellscliaft für A nilin Fabrikation. — Procédé de production de la 4-nitro-l : 3-phónylénedia- mine.On chautfe en vase clos un mélange de 5 parties d acide sulfonique de la p-nitraniline et de 20 parties d’ammonia- que (conlenant 2o 0/0 AzH8/. On porte le mélange ii la température de 170 á 180° centigrades et on le mainticnt ¡i cette température pendanl 3 heures environ. Aprés ré- frigération, la nitrophénvléne-diamine, ainsi lormée, se sépare sous forme cristallme. On filtre, on presse et on séche. II est bien entendu que les températures et les pro- portions indiquées peuvent varier dans de certaines limites. Tur exemple, on arriverait au méme résultat en abaissant la température á 125° et en continuant plus longtemps le chauffuge.En suivant ce mode de préparation, on élimine d’abord de la p-nitraniline le groupe sulfonique qui est remplacé par le groupe amido.On arrive ainsi á la nitro-m-phénylénediamine :NH*

ü!Az/ sCOOH

X IIaNOsproduit identique au composé obtenu par la nitralion et la saponification subséquente du dérivé diacélylé de la m- phénylénediamine et donl le point de fusión está 116" centigrades.314 469 — 24 septembre 1901. — Frasck. — Procédé de préparation d’un sel de nickel.On precipite les métaux contenus daos une solution renfermant du nickel, sous forme de leurs hydroxydes, en y njoulant un réactif convenuble, tel que l’hydrate de cal- cium, ou un ulcali ou une terre alcaline ; aprés quoi les hydroxydes, ainsi précipilés, son! séparés de la solution
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REVUE DE CIllMIE INDUSTRIELLE 63par filtration ou autrernent. Ces hydroxydes sont alors trai­tes par une solution d’ammoniaque ou ri’un sel d'amtnonia- que, tel que le chlorure ou le sulfate d’arnmonium el lous les métaux dont les hydroxydes sont solubles dans l'arn- moniaque entrent ainsi en solution et sont séparés par filtration du résidu insoluble, par exemple du fer. A cette solution ammoniacale contenant tous les métaux dont les hydroxydes sont solubles dans l’aramoniaque, on ajoute du sel commun, ce qui fait précipiter le sel de nickel el d’am- moniuin, insoluble dans une saumure ammoniée.L'analysedu sel obtenu par ce proeédédonne :Nickel................................................  17,5Ammonium (en combinaison).. 19Ammoniaque (libre).......................  21,3Chlore................................................. 42,1Total............................ 99,9

pie ; la solution esl concenlrée á basse lempérature, puis traitée par l'alcool qui dissout l’excés deglycérine et preci­pite le glycéropbospbite de cbaux. Ce corps peut étre des séché d'abord daus le vide, puis á l’éluve á 100°3o On peut égalemeot saturer le mélange d'acide glvcé- rophosphoreux et d'acide chlorhydrique par le carbonate de cbaux, par exemple, concentrer á basse température jusqu’á consistance sirupeuse et précipter la solution par l’alcool.Le chlorure de calcium se dissout dans l'alcool froid, tandis que le glycéropbospbite de cbaux reste iosoluble.314 511 — 26 septembre 1901. — Jussen. — Procédé pour la mise en valeur des résidus provenant de la fabrication de l ’acide pliosphorique á l'aide du pbospliate de calcium et de l ’acide sulfuri- que.Ce sel de nickel et d'ammonium correspond á la formule chimique Ni (NH*)*C1* +  4NHS +  2N1RCI314 506 — 26 seplembre 1901. — Lumiére fréres. —Procede de fabrication des glycérophosphites.Le glycéropbospbite d’argent peut étre avantageuse- ment utilisé comme substance sensible á la lumiére.Les glycérophosphites al cali ns, introduits dans certains développateurs en augmenlent l ’énergie et en facilitent la conservaron.On peut prcparcr ces corps en faisanl réagir le trichlo- rure de phosphore sur la glycérine et en saturan! I'acide glycérophosphoreux formé, aprés traitement par l’eau, au moyen de bases minérales organiques.Dans 137 parties de trichlorure de phosphore, on ajoute peu a peu, en agitant, un léger excés de glycérine, soit 100 parties.11 faut avoir soin de refroidir le mélange dos que la température tend á s’élever. Au lur et ít mesure que l’on agite la glycérine, ¡1 se dégage de I'acide chlorhydrique.Lorsquo la tolalité de la glycérine a été introduile dans le mélange et que la réaction est termince, on a un sirop épais que l’on dissout dans l’eau en refroidissant.La solution renferme de I’acide phosphorique et de I’acide glycérophosphoreux.Pour éliminer I’acide chlorhydrique et préparer les gly­cérophosphites, on peut emplover l’un des trois procédés suivants :1“ La solution est évaporée dans le vide, á basse tempé­rature, jusqu’á consistance sirupeuse ; on reprend par l’eau, on sature parla base, dont on veut préparer le gly- cérophosphite, et on evapore de nouveau á l’air libre ou dans le vide, á basse température.2“ On peut aussi tráiler la solution par de l’oxyde d'ar- gent humide jusqu’á ce que la liqueur ne précipite ni par le uilrate d'argent, ni par I’acide chlorhydrique ; on filtre et on sature par la base choisie, la chaux par exem-

Les résidus provenant de la fabrication de I'acide phos­phorique á l'aide de phosphate de calcium et de I'acide sulfurique eontiennenl environ :Sulfate de chaux Acide sihcique Oxvde de íer et argile Acide phosphorique
de 60 á 65 0/0 

1212 á 14
Le prbcédé d’utilisation de ces résidus consiste en ceci : on débarrasse les résidus des acides libres qu'ils reliennent par lavage á l'eau ou par neutralisation avec de la chaux, á moins cependant que ces acides n’aient déjá étéenlrainés par la pluie, pendant le temps que les résidus ont été expo- sés á l’air.On chaulTe alors á une température supérieure á 100°, jusqu’á ce que la couleur primitive du résidu passe au rouge-jaune ou au rouge-brun, chnngement qui provient de l’oxydation des composés ferrugineux contenus dans la matiére.La transfoimation, provoquée parla chaleur, ne se borne uullement á la caleination du gypse. Elle afl’ecte aussi I'acide salicvlique etles composés ferrugineux. II en résulte que la matiére en question acquiert ses propriét >s princi- palement á la température d’environ 200°, á laquelle le gypse est trop calciné pour qu’on puisse l’utiliser.Le produit obtenu aprés avoir été mélangé avec de l'eau, de fagon á lormer une bouillie épaisse, donne, aprés dur- cissement, une substance plus dure et plus résistante á la rupture que le meilleur plátre ; de plus, cette substance conserve sa dureté dans l'eau de lelle sorte qu’elle est, á ce point de vue, assez semblable au ciment.311 429. — 3 juin 1901. — Epstein et Rosenthal. — Pro­cédé de production de nouveaux colorants soufrés.311 517. — 5 juin 1901. — Raison commerciale Ralle et Cié. Procédé de fabrication d'une matiére colorante noire contenant du soufre.311 730. — 31 mai 1901. — Da Silva. — Nouveau gonre d'explosifs.
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3 1 1  325. -  5 juin 1901. — Corbett. — Appareil perfec- tionné pour la fabrication du blanc de céruse.311 585. — 8 juin 1901. — Schumacher. — Procédé éco- nomique pour la préparalion d’emballages imperméa- bles, imputrescibles et inattaquables par les agents chi- miques.'306 132. -  8 juin 1901. -  Hulin. -  Certificat au brevet d'addition pris, le 10 décembre 1900, pour procédé pour la préparation de l'eau oxygénée par l’emploi du bioxvde de sodium.311 536. — 6 juin 1901. — Société Badische Anilin and SodaFabrik. — Production de composés halogénés de l’indoxvle et de dérivés bromés de l’indigo.307 912. "— 3 juin 1901. — Société Badische Anilin and Soda Fabrik. — Certificat d'addition au brevet pris, le 6 février 1901, pour production de colorants anthracé- niques acides variant du bleu au vert.311 838. — 17 juin 1901. -  Raison commerciale Kalie et G¡e. _  Procédé de préparation de l’acide monoalphyl-a- l-naphtvlamine-a-4-sulfonique.311 855. -  17 juin 1901. — Naef. — Perfectionnements relatifs au traitement des matiéres par le gaz, comme dans la fabricatiou du gaz, la préparation du coke, la fusión ou le calcinage, la fabrication du verre ou de l’acier.311 871. — 18 juin 1901. — Paetow. — Procédé de puri- fication de l’eau salée des seis de chaux qu'elle con- tient. i311 883. — 18 juin 1901. — Weise. — Procédé de disso- lution de l’oxyde de chrome.

3 1 1  931. _  19 juin 1901. -  Palmer. -  Nouveau tube métallique étanche pour le chlorure d’éthyle et autres corps volatils.311 963. — 20 juin 1901. -  Société Actien Gesellschait für Anilin Fabrication. -  Procédé de production de co­lorants disazoiques sur mordanls.313 899 — 30 aoüt 1901. — De Brandcl et de Baudry d’Asson. — Produil nouveau applicable á la fabrication de3 couleurs, des eneres et procédé de fabrication de ceproduit. „  ..314 547. — 28 septembre 1901. — Raison sociale A. Hollé el cie, — Procédé et dispositif pour mettre les liquides en contad intime avec l’air.314 587. — 30 septembre 1901. — Luhmann el Schütz. — Procédé continu et installation pour 1'exLraction de l’acide carbonique par lescarbonates.314 471. — 2i septembre 1901. — Frasch. -  Procédé depréparation des álcalis caustiques.307 730 — 16  septembre 1901. — Jaubert. — Certificat d’addition au brevet pris le 1? février 1901, pourperlec- tionnements dans la préparation des bioxydes alcalino-terreux. , . „  ,308 630. — 16 septembre 1901. — Jaubert. — Certifica d’addition au brevet pris le 7 mars 1901, pour perfec- tionnements dans la préparation de l’oxygéne et des oxydants en général.

314 280 — 16 septembre 1901. — Société anonyme l'Oxhv- drique frangaises. — Perrectionnements aux électro- Ivseurs.314 135 - 9  septembre 1901. — Société Badische Anilin und Soda Fabrik. — Production d’uu coloranl insoluble au moven de 4-cblor-2-anisidine et de ¡3-naphtol.314 266 __14 septembre 1901. — Manufacture lyonnaisede matiéres colorantes. — Procédé pour la production de nouveau colorants de lasérie des acridines.
243  315 _  6 septembre 1901. — Société Farbenfabriken vorm Fred. Baver undC». -  Certificat d’addition au bre­vet pris, le 3 décembre 1894, pour la fabrication de nou- velles matiéres colorantes dérivés de l’anthraquinone.305 800 -  31 aoüt 1901. — Société anonyme des pro- duits Fred. Bayer-et Cie. -  Certificat d’addition au bre­vet pris le 28 novembre 1900, pour procédé pour la pro­duction de produils substilués des colorants soulrés. 313902 — 30 aoüt 1901. — Société Badische Anilin und Soda Fabrik. — Production d’un colorant noirsoufré.305 491 — 22 aoüt 1901. — Compagnie parisienne de cou­leurs d'aniiine. — Certificat d'addition au brevet pris le 17 novembre 1900, pour procédé pour la fabrication de matiéres colorantes á mordanls, de nuance jaune. orangeá rouge.313 963 -  3 septembre 1901. — Toussaint. — Enduits et peintures hvdrofuges Toussaint.311 689.— 12 juin 1901.— Schrreder el la Société Ac- tien Gesellschal’t für Zink Industrie normáis Wilhelm Grillo. _  Procédé pour la fabrication de substances de contad á emplover dans les procédés catalvtiques.

314 711.— 13 juin 1901. — Société Montan and Industries Gesellschaft mit Beschránkter Haftung Zvveigniederlas- sung Strehla. — Procédé pour empécher le dégagemept du fiuorure de silicium lors de la désagrégation des phosphates.
3 1 1  7 7 6 . — 14 juin 1901. — Société Commandit Gesells- chalt für den Ban von Fenerungs, Verdampí und Troc- ken Aulagen L. Kaufimann et Cie. -  Procédé pour éle- ver la concentration des lessives lourdes.
3 1 1  7 7 8 . — 14 juin 1901. -  Société anonyme des produits Fred. Bayer etCie. — Procédé pour la production de nouvelles matiéres chimiques.311 803. — 15 juin 1901. — Gutiérrez. — Procédé méea- nique et chimique á la Ibis pour la fabrication du sel (chlorure de sodium) avec de l'ean salée, dans des chau- diéres fermées, au moyen de la vapeur et des évapora- tions múltiples au vide.
3 1 1  7-22, — 13 juin 1901. -  Société Badische Anilin and Soda Fabrik. — Production d'acide l-chlor-3-amidon- 

4-phénol-5 -sulfonique et de colorants azoiques qui en dérivent.311 739. — 15 juin 1901. — Société chimique des Usines du Rhóne. — Procédé de préparation de la métatolnvle aldéhydc orthosulfonée.
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ftEVUE DE CHJMIE INDUSTRIELLE 65
Industries des produits végétaux3l-í 270 -  16 septembre 1901. — Société Keine et Cié — Procédé pour l ’extraction de la  substance odorante des fleurs d ’oranger.La différence entre l'odeur de l'buile de néroli et la vé- ritable odeur des íleurs d’oranger nedoit pas étre attribuée 4 la décomposition d’éthers doubles. II laut l’atlribuer á ce lait que, par suite de la distillation des Ileurs d’oranger á la vapeur, en virón un tiers de la substance odorante des fleurs (les composants les plus précieux pour l’odoral) passe dans l’eau de fleurs d’oranger.L’eau de fleurs d’oranger qui, jusqu'á présent, na pas été analysée au point de vue de sa teneur et de la nalure de cette essence, contient en dissolution deux des compo­sants de l’essence dont le manque, dans la composition de l'buile de néroli, cause la différence d’odeur de celle-ci et de la véritable essence de fleurs d'oranger, conservant l’odeur absolue de sa fleur.On peut extraire de l’eau de fleurs d'oranger, oblenue par la distillation, l’essence qui y esl contenue, par exem- plepar une extraction rationnelle á l’élher, et on mélaoge cetle essence, en proportions convenables, avec de l’buile de néroli. Un résultat analogue s’obtient si l’on mélaoge 1 essence, extraite de l’eau de Ileurs d’oranger, avec de l'buile de néroli artificielle.l’ar l'application de ce procédé, la distillation des fleurs d oranger devient la mélhode de beaucoup la plus ration­nelle pour 1 extraction de la véritable substance odorante de la fleur d'oranger.3Lf 629 — ler octobre 1901. — Société American by-products Company. — Procédé pour extraire une matiére colorante des gousses ou cosses de cotonnier et nouveaux produits obtenus par ce procédé.Le traitement peut s'appliquer sur les gousses, du son ou des lourteaux, en les traitant avec une vapeur d’hydro- carbure, coinme par exemple de l’huile de naphte, dans un digesteur ou autoclave convenable relié á un générateur de vapeur d'hydrocarbure en un cycle de circulation.La vapeur est amenée á la partie supérieure de l’auto- clave, puis refoulée en descendant á travers la matiére pour dissoudre Ies huiles, les acides gras et se condenser d’elle- méme en un liquide.Ensuite, l’hydrocarbure est á nouveau vaporisé et lancé á travers le digesteur jusqu'á ce que les matiéres grasses soient entiérement dissoutes.Le générateur est ensuite isolé de l'autoclave parlequel on lait passer de 1 air chaud pour débarrasser la matiére de toules traces d'bydrocarbures.La matiére est ensuite retirée de l’autoclave : on fait macérer le son ou le lourteau dans de l’eau froide, pendant plusieurs heures, jusqu’á commencement de décomposition, accompagnée de la génération de gaz ammoniacal. On

remet la matiére dans un extracleur dq vapeur oü elle en subit l’aclion pendant plusieurs heures (de 2 á 3 heu­res envtron) jusqu’á ce que la matiére colorante soit com- plétemént dissoule et absorbée par l’eau de condensation, en formant un extrait aqueux de couleur qui peut étre ensuite retiré de la matiére solide.Cel exlrait aqueux peut étre utilisé directement comme matiére colorante; mais il faut, de préférence, le concen­tre!' par évaporalion, de matiiére á maintenir sa consistance pour la manipulation, le transport et la vente; on le dilue au degré voulu au moment de s’en servir.Il esl á remarquer que ce procédé ne comporte aucune saponification et que le produit oblenu se distingue par sa couleur de celui quel’on retire de la tige du cotonnier.314 637 — ler octobre 1901. — Borelli. — Procédé d’extraction économique de l ’huile de palme.On soumet les fruits, tels qu’on les récolte, á l’action de la vapeur d’eau sous pression, de maniéreáce que la pulpe des fruits soitréduite en bouillie, tandis que Ies amandes résistent á l’action de la vapeur. Cetle action de la vapeur se prolonge pendant une heure ou deux suivant l’état de fraícbeur des fruits en traitement.L’amande des fruits reste intacte.L’opération étant terminée, on vide le contenu de la cuve dans un récipient approprié, puis on laisse déposer les amandes qui descendent au fond, au-dessus, se trouve le liquide aqueux qui contient la pulpe en bouillie, tandis que 1 huile de palme surnage. On la sépare par décantation.Le récipient de décantation peut supporter un faux-fond en tóle perforée qui sert á reteñir les amandes, tandis que toute la masse liquide passe au-dessous : c’est lá que s opérerait la séparation de l’huile de palme qui surnage- rait.Les amandes, provenant de ce traitement, sont séparées de la masse liquide elconcassées mécaniquement pour étre traitées en vue de l’extraction de l'buile depalmiste. Aprés broyage, on les soumet á l'action de la vapeur d’eau sous pression pour retirer des cellules l'huile qui s'y trouve.Par un moyen analogue á celui qui vient d’élre dócril pour l’extraction de l’buile de palme, on effectue la sépara- tton de l’huile de palmiste qui surnage au-dessus de la bouillie provenant de l’action de la vapeur.314 373 — 20 septembre 1901.— Raíson commerciale: Chemisclie Fabrik Dr A d o lf Heinemann. — Procédé pour l ’extraction de l  acide ellagique des matiéres premióres tanniféres qui en con- tiennent.La présence d’acide ellagique dans le dividivi, l’algaro- bille et d'autres substances tanniféres, est connue depuis longtemps ; mais, les méthodes d'extraction de cet acide sont excessivemeut défectueuses et ne satisfont pas aux conditions qu’on est en droit de demander á un procédé réellement ¡ndustriel.
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(¡6 REVUE DE CHIMIE INDUSTRIELLE
Voici la méthode que la Société lleinemann revendique: oo extrait d’abord 4 l’eau bouillante les matiéres premieres contenant de l'acide ellagique; ensuite, oo évapore l'ex- trait obtenu jusqu’au poids spécifique de 1,2 et on isole, par l’aspiration ou le turbinage, l'acide ellagique cristallisé.Le résidu, extrait ál'eau, est alors chauffé aven addition d’acide sulfurique éLendu,puis on filtre et on élimine l'acide ellagique du résidu qui le contient alors á l’état libre, en appliquant de préférence le procédé décrit au 'brevet alle- mand n° 123 128, c’est-á-dire en appliquant l’extraction par une liqueur de soude et la précipitant par le chlorure d'ammonium.311 903. — 15 juin 1901. — Hauiecceur. — Application de la vapeur détendue dans des conditions délerminees, au moyen d’un détenteur Albert Hautecceur, au chauf- fage par injeclion directe et á la saccharification des matiéres premieres en cuve-matiéres et en chaudiéres, á l’effet d’obtenir une extraction plus compléte.311 893. — 18juin 1901. — Douane. — Procédé de con- centration des liquides par le froid.311 920. — 18 juin 1901. — Paul. — Procédé pour l’enri- chissement des vins par la concentration économique des moüts de vendange.311 920. — 19 juin 1901. — Corblin et Douane. — Sys- téme de réfrigération du beurre, des viandes, des fruits et autres denrées alimentaires ou produits analogues. 311 712. — 13 juin 1901. — Klumpp. — Presse 4 savon froid.311 723. — 13 juin 1901. — Riibsam. — Machine ¡i mou- ler les bougies.311 084. — 12 juin 1901. — Blachier. — Systéme écono­mique pour la distillation des vins et des tartres..308 297. — 30 avril 1901. — Martinaud. — Certificat d’ad- dition au brevet pris, le 23 février 1901, pour procédé d’évaporation et de chauffage du moüt de vin 4 l’aide d'appareils combinés de fagon a faire circuler le moút en couche minee sur les surfaces chauffaDles el prépa- ration du vin 4 haut degré alcoolique el a grande inlen' silé colorante.314 193. — 11 septembre 1901. — Harsin-Déon. — Nou- veau mode de compression et d'utilisation de la vapeur en sucrerie.314 129. — 9 septembre 1901. — Guillaume. — Nouveau procédé et nouvel appareil pour l’épuration des flegmes, des vins ou moüts fermentés et, en general, de tous liquides alcooliques dilués.314 232. — 13 septembre 1901. — Darenne. — Systéme de fouloir-égouttoir pour la vendange.314 086. — 7 septembre 1901. — Ekenberg. — Nouveau mode de fabrication d'un extrait de cale.314 343. — 19 septembre 1901. — Blossier. — Procédé perineltant de fabriquer du caoutchouc en TeuMles trés minees, trés souples, trés élastiques, trés résistantes et de nuance claire.314 462. — 24 septembre 1901. — Tíñele, Finke et Par­

ker. — Procédé pour le raffinage des huiles minórales brutes et de leurs sous-produils distillés.314 464. — 24 septembre 1901. — Kronstein. — Procédé pour rendre insoiubles 4 des tempéralures situées au- dessus de 240° les mélanges d’huile de bois et d’builes ou résines desslccatives.314 441. — 23 septembre 1901. — Dietsche. — Installation de brasserie.314 331. — 18 septembre 1901. — Breininger. — Procédé pour la Iransformation de la poudre de cacao compressé ou dont on a extrait l’huile en une masse de cacao pour la fabrication du chocolat.314 051 — 6 septembre 1901. — Grandfebvre. — Procédé mécanique appliqué á l’extraction de la gutta-perclia.313 9j59 — 27 juillet 1901. — Sivélv de Sigayer. — Nou- veau procédé d'extraction de la saccbarose des liqueurs sacchariféres et notamment des jus de caniles 4 sucre et de betteraves.313 2̂0 — 31 aoüt 1901. — Prillwitz. — Procédépour transformer les substances aromatiques des féves 4 café en une matiére solide.313 970 — 3 septembre 1901. — Société anonyme Kalo Coffer Companv — Procédé pour la fabrication d’extrail de calé.311 452. — 5juin 1901. — De Meulemeerter. — Procédé et appareil pour la séparation rapiile du moút des dré- ches.311 386. — 29 mai 1901. — Porchére. — ClariOant pour vins, biéres, ele.311 385. — 29 mai 1901. — Porchére. — Nouveau pro- duit, dit vanilletle, pour remplacer la vauille.311 499. — 5juin 1901. — Société Sangerhanser Aclien Maschinenfabrik und Eisengiesserei normáis Ilornung et Itabe. — Procédé pour la fabrication du sucre brut sans bas produits.311 577. — 8 juin 1901. — Berstorff el Meyer. — l'rocéds de fabrication de bailes et ballons en caoutchouc et autreé articles analogues..314 082. -  7 septembre 1901. — Société Leatber Patents limited. — Procédé perfectionné pour eulever les poils, laines, fourrures, etc., des peaux et descuirs.
AVISNe pouvanl insérer, i n  e x te n s o , ni résumer les brevets des industries laterales é la chimie, qui cepcndant peu- vent ¡ntéresser nos abonnés et nos lecteurs, nous nous lenons ¡i leur disposition pour leur envoyer, au prix de 5 franes, une copie compléte (sa n s d e s s in s  n i  c r o q u is) de chaqué brevet [iris 4 l’ aris, mentionné dans ce numero ou dans les numéros anlérieurs. Accompagner chaqué demande d’un mandat-poste.

Le direeleur-gérant : Bernard TIGNOL.
L a v a l .  —  Im p r íu e r ie  p a r i s ie n s e ,  L. HARNÉOUD & O .
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RECETTES UTILES
Peintures á b ase  de goudronII se fabrique depuis plusieurs années des peintures vernissées a. base de houdron qui peuvent ótre emplovées dans tous les cas oú l’on lait usage de l’huile et prése-iLent sur cello derniére les avautages suivanls : °Au point de vue de l’économie elles protegen!, ü poitls égal, unesurlace de 25 p. c. supérieure á celles que couvrent les peintures á l'liuile ; d’autre part, elles sont par elles-inémes brillantes et vernis- sées et dispensent du supplément de travail et de dépense imposé par l'emploi des vernis.Leur siccativité est tres grande ; une couche séche en 2 ou :¡ lieures, et l’on peut donner facilemeut 3 couches dans une mémejournée.Ces peintures s'appliquent avec la plus grande facilité sur les plátres f((-'s et sur les rnurs huinides et en empéchent la salpétration. Elles sont hvdrofuges au plus haut degré.Les peintures ii base de goudron tiennent aussi bien sur le ciment, iv qu on ne peut obtenir sans peine avec la peinture á l’huile, elles adhérént et font parlaitement corps sur les bois et les métaux. Enfin ln durelé extréme qu’elles acquiérent rapidement leur permet de sup- portertous les lavnges et lessivages, qualité exceptionnolle lorsqu’il s’agit des murs d’hópitaux et de casernes.Au point de vue de ces emplois, les peintures á base de goudron empruntent á la forte proportion d’acide phénique contenue dans le liquide qui lui sert de véhicule des propriétés anliseptiques remarqua- bi's. 11 n’enlre d'ailleurs dans leur composilion aucun sel de plomb, c qui les retid inolTensives pour les ouvriers. Ces Deintures se prépa- rent dans toule la gamrae des couleurs ; il n’y a pas moins de 18 nuances, depuis le blanc supérieur jusqu’au noir.

V ern is b rilla n t pour cu ir  ordinairePour donner au cuir ordinaire non verni, une belle couleur noire brillante, on se sert de la composition suivanle dont ou imprégne (lúment le cuir et on termine en donnant une couche d'un vernis dont l'< iasticité est assurée :Esprit de-vin purifié.........................Tanin.......................................................Extrait de bois de campeche . .Mélasse.................................................Huile de lin...........................................Guita-percha, dissoule dans de l’huile de lin bouillante . . .ÍS'oir de nigrosine...............................
100 parties 80 »

12 N. Ei»\
Conservation des cables m ótalliques et cordagesLes cables métalliques et cordages sont détruits assez rapidement par les agents atmosphériques et cela d’autant plus que les effets du frettement sont plus grands. Voici divers mélanges propres á leur conservation.

Cables métalliques. — On enduit en moyenne tous Ies mois le cAble avec un mélange de suif et de graphite, cuit á consistance pUeuse.2° On applique un mélange á chaud de 35 parties de chaux étéinte elñO h 60 parties de goudron mineral et vegetal.¡1° Mélange égal de goudron végétal et d’huile de lin brut.
Cables en chanvre. — Le cable est trempé pendant trois ou quatre jours dans une dissolution de sulfate de cuivre á 15 0/0, puis séché et enduit de goudron.2o Tremper dans une dissolution aqueuse á 10 0/0 de savon, faire sécher, puis appliquer une couche minee de goudron chaud et faire sécher de nouveau.

D urcissem ent du m ortierOn augmente le durcissement du mortier en le mólant avec de l'eau fucrée á la place d’eau ordinaire, 5 ¡i 6 kil. de sucre pour 100 litres d’eau suffisent.En Amérique, on se sert du sang de bcEuf délayé dans un tiers de son volurne d'eau. La prise est plus rapide ; le mortier est plus dur ct plus solide.
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PHOTOGRAPHE

V ie n t de paraltre

TEMPÉRATUREE T
É N E R G I E SEssai sur une éqiialion de dimen sion de la tenipérature, sê  conséquences thermiques, se- corrélalions aveclcs nutres for­mes de l’énergieP A I l

P. JUPPONTIngéaieur des Arts et Manufactures.(Jn volume in-lG, 97 pages. -- Prix : 2 fr. 50.
E N CY C LO P ÉD IE  DE L ’ AIYIATEUR PHOTOGRAPHEP a r  J I M .  B r u n e l ,  C h a u x ,  F o r e s t i e r  e t  R e y n e rTITRES DES VOLUMES1. Choix du malcrié!. Installationdu laboraloiie.2. LesujCI. Miseau point. Tetnpsde pose.3. Les clichés négnlifs.4. Les épreuves positives.5. Les Insueeés et la Kelouclie.6. La Pholograpliie en plein air.7. .Le Portrnit dans les apparte-ments.8. Les Agrandissemenls et lesProjections.9. Les ÓbjecLifs el la Sléréosco-pie.10. La Pholographie en couleurs.Chaqué volume..............  2 fr.La collectlon dans un élegant étui.........................  20 fr.

Peí fíe Encyclopédie d’Agriculture
Pnblice sous la direction de M. A. LARBALÉTR1ER, Professetir

á l'École d'agriculturc de Grand Jonan.Un 13 voluntes ¡llu s tr é s , co u v e rtu re  e n  c o u le u rs
TITRES DES VOLUMES

Eoejclopédio | Engrais
Oetle nouvelle Encyclopédie Agricole est publiée sous la direction de 

M. A. Larhalélrier, le professeur agronome bien connu do nos lccteurs. 
Selon le sujel ilunt il traite, chaqué volunte est mis á la portée de l'a- 
griculleur, du gentleinan farmer.ou du jardinier, il donne dans un for­
mal éléganL el commode tous les renseignements tlont ils peuvent avoir 
besoin ¡ournellemenl. —  Cette collcction aura sa placo marquée dans la

1. Les E n g ra is ................... i  50
Le Urainage................... 1 50
L'Elevage du Bélail . . . .  1 50

4. Le Jardinage. —  Légumes
el F le u rs ................  1 50

5. Le Lail, le Ocurre elle Fro-
niage . ......................3 «

i. Construclions rurales, .Ma­
chines agricoles............ 1 50

7. Les Cereales et Fourrages . 1 50
8. Les Ai bi es Fruitiers et la

Vigne ....................
9. Le Cidre et le Poiré . . . .

Les Voladles, Lapins et
Abeilles..................... 1 50

Conservaiion des alimenls. 
fruits, légumes, viandes.elc 3 i 

Dislilleries agricoles. Fabri-
calion do l’alcool . . . .  3 >

1 0 .II
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