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Maison Spéciale pour la Construction

APPAREILS de CHIMIE et de PHYSIQUE

Fondée en 1861 par A. FONTAINE,  ancien fabricant de produits chimiques.

Téléphone :810-83 —Adressetélégr. ! Fongreorges-Paris.

G. FONT3INE FILS, Successeur

16-18-20. rue Monsieur-le-Prince
et 24. rue Racine

PARIS

INSTALLATIONS GOMPLETES
de LABORATOIRE de CHIMIE

Recherches et Industries

VERRERIES
de France et de Bohenre, ordi-
naires et a la demance

Verrerie soufflée et graduée

APPAREILS
<le Chauflage
uu gaz ou a Valcool

Nécessaires pour
Minéralogie, His-
tologie, Analyses
médicales, Phy-

siologie.—Ap-
pareils et

Réactifs

pour la Mlcro-
aphie et la
actériologie.
Fourniture de
tous Instru-
ments dé

Physique, d'E-

Centrifugeur électrique de H. CopaLix 'tz;trg;'r']‘?é Pe*t‘s
tournant dans le vide & 4.0Qp tours & la minute sous la Constructi‘on '
pression barométrique; avec dispositif spécial permet- g %0 o pidoes b
tant de faire le vide et d obtenir un rendement effectif | e cud'Apper
de 6.000 tours. Modele B. S.G. D. G. reils a la .

Seul dépositaire clés papiers a filtrer Schleicher et Schull.
de Diiren. lavés aux 2 acides.
Depuis 188i, M. G. FONTAINE ajOInt a sa fabrication celle des prodults
chimiques purs, pour les Sdences, les Arts et la Photog

CENTKIFIIGEI'RS A 1IAIN, 11Y DRAPBIQUES, ELECTRIQUES
a grande vitesse avec moteur Synchrom du Docteur Chasse

Catalogue Générat et Tarifs Spéciaux.

Manuels d'Analvses chimiques. a
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J. DUJARDIN *, Sr de SALL1ERON

et Laboratoires du Ministere des fimanoes.

«4 , rue Payée, PARIS (1T

INSTRUMENTS @&ENOLOGIQUES

spécialement appliqués il la VULGARISATION DES METHODES
OFFICIELLES par les laboratoires et par le commerce.

Seuls Véritables ALAMBICS SALLERON

adoptés par la Régie, la Douane, etc.

EBULLIOMETRE

SAI.LLERON-DDJARDIN

le plus prédis, e plus repids donnant
le degreé IEgal concordant avec la dis-
lillation et divisé, en 1 10° de degré.

Modéle dénosé ACIDIMETRIE TOTALE

odele déposé.

Batterie d’Alambics Dujardin, N FIXE _ET VOLfAT““E _

chaudiéres verre ou cuivie, en Lsdire ax Methodes offidelles rrises a la portse
Labor. du Ministére des Anances. du comrerce.

EXTRAIT SEC

Dosage
rapide et exact
avec T

BFATHEKD
DUJARDIN

AREOMETRES,
DENSIMETRES
de
TOUS MODELES

appliqués a
L OENOLOGIE

Notre Notice générale sur nos Instruments cenologiques est le Manuel le
plus pratique que le chimiste ou le négociant puisse consulter sur la Mulgarisa-
tian cel'Aralyse des Mirs. — 550 pages,,250 fig. : 4 fr. cart. Franco, 4 fr. 85.

Catalogue et tous renseignements sur demande.
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FLIGOTEAUX BOUTET & Cif

rue du Bac, PARIS

INSTALLATION DE LABORATOIRES

Projets, Etudes, Devis.
Catalogue spécial.

TABLES EN LAVE EMAILLEE

Matiere inaltérable aux arides usuels.

TABLES DE DIMENSIONS COURANTES (Stoek livrable immédiatement)
CUVETTES ET CANIVEAUX

Robinetterie spéciale de Laboratoires
pour I1'eau, le gaz ft le vide

Trompes a vide
et Souffleries hydrauliques

MEUBLES COMPLETS
avec bati métallique

HOTTES-SORBONNES

TRAPPES
de ventilation.

Références :

Institut Pasteur, Institut. Océanographique, Laboratoire
central de la Répression des Fraudes, Lycée St-Louis, etc.
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Ancienne Maison FONTAINE, PELLETIER & ROBIQUET

membres de I'institut

Imposition Universelle 1IMML : laranci Prix

BILLAULT

derdl; chiilhet e K

PHARMACIENS DE PREMIERE CLASSE

SUCCESSEURS

PARIS - 22, rue la Sorbonne - PARIS

USINES A BILLANCOURT ET A MALAKOFF

«
HIMIQUES PURS
pour
la PHARMACIE, les ARTS, I'INDUSTRIE
et la PHOTOGRAPHIE

PRODUITS C

Siphons a Chlorure de Méthyle de M. le Professeur Vincent

Tous nos produits sont garantis chimiquement purs
et fabriqués sous tes controles tes plus séveres,
dans nos deux usines.

Produits physiologiques - Titres rigoureusement
GARANTIS

Verrerie et Appareils de Laboratoires

Seuls représentants des BALANCES . L

Becker Fils et Cie! de Bruxelles, en France HENRY-
LOUIS BECKER E. L. de Reede, Successeur.
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Librairie Polytechnique Ch. BERANGER, Editeur
PARIS, rue des Sainls-Péres, 15. — LIEGE, rue de la Régence, 21

V. v. RICHTER

TRAITE

DE

PAR

R. ANSCHUTZ

Professeur a I'Université de Bonn,
Directeur de I'Institut chimique de I’Université de Bonn.

ET

G. SCHRETER

Professeur a I'Université de Bonn.

EDITION FRANGAISE TRADUITE D'APRES LA ONZIEME EDITION ALLEMANDE

H. GAULT

Chargé de Cours a la Faculté des Sciences de I'Université de Besancon

TOME PREMIER

SERIE ACYCLIQUE

Un fort volume in-8°. — Prix relié.......ccccooeiiint 25 fr

Le Tome deuxieme est en préparation.
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M aison fondée en 1785.

LEUNE

28 Ms, vue du Cardinal-Lemoine, PARIS,
Ci-devant : 29 et 31, rue des Deux-Ponts (lle Saint-Louis).

TELEPHONE 808-79.
WWWWvw

VERRERIES, PORCELAINES

Terres et gres.

APPAREILS, INSTRUMENTS
ET

Installations completes de laboratoires de Chimie,

Bactériologie, Physiologie, etc.

*

FOURNISSEUR des Facultés des Sciences et de Médecine,
Ecoles de Pharmacie, Ecole Polytechnique, Institut
Pasteur, Institut agronomique, Ecole municipale de
Physique et de Chimie, Laboratoires Industriels, etc.

Envoi franco sur demande des Notices et Catalogues de la Maison,

NOTICES : Appareils de Seyewetz-Poizat pour la pro-
duction de l'oxygene. Centrifugeurs rt Essoreuses Jouan
(marchant a trés grande vitesse), Réfrigérants et colonnes
a distiller de Vigreux, Trompe souillanfe de Petit, Four de
M Brunot, Eudiometre grisoumétre de Gréhant, Broyeur
Borel, Appareils de Lapicque.

CATALOGUES : Catalogue général de verreries, por-
celaines, terre et gres, Appareils ét instruments pour labo-
ratoires de_chimie, bacterlologle, etc. — Catalogues de
verrerie et flaconnage pour : Produits chimiques, produits
stérilisés, Pharmacies, photographie, etc.

AGENT GENERAL ET DEPOSITAIRE :

Des grés de Doulton de Londres pourproduits chimiques,
Verrerie rhénance pour laboratoire, de Cologne-Ehrenfeld.
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L A M A IS O N

RIEUL Freres
50, i*te (les Ecoles, PARIS
fournit TOUT ce qui concerne

LE LABORATOIRE MODERNE

Appareils, PRODUITS CHIMIQUES
Verrerie, PURS et INDUSTRIELS

Polymétrie, (Gros et Détail).

Aréom étrie,
Thermométrie,
Produits purs.
Réactifs, .
Balances, Téléphone 807-73.
Etuves,
Autoclaves
Instruments de précision,
Colorants Grubler,
Accessoires de Bacté-
riologie.

Agents exclusifs a Paris des micros-
copes-microtomes  ultra-microscopes de
REICHERT (Vienne).

Sur simple demande, il est adressé un devis de labo-
ratoire, approprié aux recherches a entreprendre.

PRIX CALCULES FRANCO PORT F(T EMBALLAGE
Toutes destinations.
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EXUPERE

Constructeur d'instruments de Pesage

PARIS, 71, Rue Turtoig-o, PARIS
TELEPHOXE ioai-as

Adresse télégraphique : EXUPERE-PARIS
°i °E

BALANCES DE PRECISION

Pour Analyses

BALANCES
Pour essais d’or et d’argent

TREBUCHETS DE LABORATOIRES
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Maison Alvergniat-Chabaud

J.THURNEYSSEN

ANCIEN ELEVE DE LECOLE POLYTECHNIQUE
Constructeur d’instruments de Physique et Chimie

58, Rue Monsieurrle-rPrince, PHRIS

(Anciennement 6-W -li, rue de la Sorbonne.)

Seul successeur de la Maison Alvergniat Fréres

FOURNITURES GENERALES FOUR LABORATOIRES

Verrerie — Verrerie de Bohéme
Porcelaine Terre et Grées — Caoutchouc
Papier a Filtrer.

VERRERIE GRADUEE — THERMOMETRIE

APPAREILS POUR ANALYSES
des Substances alimémortivires

Fournisseur des Laboratoires de. I'Etal et des Villes, des
Laboratoires des Finances, du Laboratoire Municipal, du
Laboratoire du Service de la Répression des Fraudes, etc.

Exposition de 1900 : 4 Grands Prix.
Liege 1903 : Grand Prix. — Longues 1908 : Grand Prix.
Brbxeli.es 1910 : Grand Prix.

“J- -s- =i

CATALOGUE SUR DEMANDE
Téléphone ! 807731. Adresse télégr. : Osm o*Paris.
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Librairie Polytechnique Ch. BERANGER, Editeur
PARIS, rie fles Saints-Péres, 15. — LIEGE, rue de la Régence, 21.

GUIDE PRATIQUE

DU

ET

DE L'ESSAYEUR

DESCRIPTION DES PROCEDES SUIVIS POUR L'ECHANTILLONNAGE
ET L’ANALYSE CHIMIQUE DES COMBUSTIBLES, DES GAZ, DES MATERIAUX
REFRACTAIRES, DES EAUX INDUSTRIELLES, DES MINERAIS, METAUX, ALLIAGES.
LAITIERS, SCORIES, PRODUITS METALLURGIQUES DIVERS, ETC.

PAR

L. CAMPREDON

Officier d'Acadcmie,
Chimiste Métallurgiste, Essayeur du Commerce,
Fondateur du Laboratoire Métallurgique et Industriel de Saint-Nazaire.
Ancien chef des Laboratoires des Forges de Fourchambault et Impin ,
des Aciéries, Hauts Fourneaux et Forges de Trignac.

Préface de P. MAHLEE, Ingénieur civil des Mines;

Ouvrage honoré d’une récompense de la Société d’'Encouragement

pour Il'lndustrie Nationale.

DEUXIEME EDITION, REVUE, CORRIGEE ET AUGMENTEE
avec la collaboration
de G. CAMPREDON, Chimiste, Essayeur du Commerce.

Un fort volume in-8uavec de nombreuses figures dans le texte.
Prix relié............. 30 fr.
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Maison VERICK

M. STIASSNIE Succr

204, Boulevard Raspail, 204

PHRIS
Téléphone 705-79.  ------ — 3K - Téléphone 705-79.

Microscopes Ultra microscopes

COMPTE GLOBULES DE MALASSEZ

Hémocliromomeétre (le Malassez

MICROTOMES MINOT

Microtome Raclais, Lames.

LAMELLES COLORANTS

Appareils Accessoires
pour la micrographie.

Fournisseur de I’'Ecole
de Pharmacie de
I'Institut Pasteur, des
Facultés de Médecine
francaises et étran-
géres, des Lycées et
Colleges, de I’Ecole
des. Mines, des Minis-
teres, des Hopitaux,
etc., etc...

NOUVEAUX TYPES deMICROSCOPES

a vis micrometrique horizontale.

Dmathkr & nouveau Catalogue I11ustre ENOE sur demande-
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Manufacture de Bayeux

(CALVADOS)

Fondée en 18ia

PORCELAINE DURE

ALLANT AU FEU

CHIMIE, SCIENCES, INDUSTRIE

CAPSULES CREUSETS
MORTIERS MOULOIRS
TUBES CORNUES

Tons Articles en Porcelaine a feu

pour Laboratoires

La Porcelaine de BAYEUX universellement connue

EST LA PLUS RESISTANTE AU PEU ET AUX ACIDES

EN VENTE DANS TOUTES LES MAISONS
= D’ARTICLES POUR LABORATOIRES =

Exiger la D AV U TTY
MARQUE O r\N I Cj U A
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Librairie Polytechnique Ch. BERANGER, Editeur
PARIS, rue des Sainls-Péres, 15. — LIEGE, rue de la Régente, 21.

MANUEL

APPLIQUEE

A L’'ESSAI DES COMBUSTIBLES,
MINERAIS, METAUX,
ALLIAGES, SELS ET AUTRES PRODUITS
INDUSTRIELS MINERAUX.

PAR

EUG. PROST

Docteur en sciences,
Chargé de cours a I'Université de Liége.

Un volume in-8°, contenant 45 figures dans le texte

PKIX BELIE : IS fr. 30
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E. ADNET

Constructeur a PARIS
tik» et 113, Rixe Vauquelin

Téléphone : 806,19 Adresse télégraphique : BACTECHIM

Installations complétes de Laboratoires

Appareils pour la
CHIMIE, BACTERIOLOGIE, MICROGRAPHIE

Verrerie

Porcelaine terre et gres

Dépositaire des microscopes et appareils ZEISS
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PLATINE

Chimiquement pur ou allié

a tous ses états et sous toutes ses formes

Quennessen, de Belmonl, Legendre et C*

ANCIENNE MAISON DES MOUTIS
56, rue VMontmartre, PAKIS.

Adresse Télégr. : PLATINUM-PARIS Téléphone : 115-51

Fabricants spécialistes depuis 1819 d'appareils
pour les Sciences et I'lndustrie.

OBJETS DE LABORATOIRES
Creusets, Capsules, Pyrometres Lecliatellier.
ELECTRODES DE TOI'S MODELES POLR USINES ET LABORATOIRES
Lames minces pour fours a résistance.

Toiles, fils et plaques iridiés a toutes teneurs.

Appareils a concentrer l'acide sulfurique (brevets
Faure et Kessler). — Serpentins. — Bassines. — Appa-
reils a acide acétique.

OR, ARGENT. IRIDIUM,
PALLADIUM, RHODIUM, OSMIUM

et leurs composés chimiques.

Construction d’appareils sur dessins
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Maison DELEUIL

Fondée en 1820

VELTER Feres &G, c

Ing. e

44, avenue du Maine, PARIS (149
Téléph. : 730-80 Adr. télégr. : Veltérite-Paris
u w

COUPELLES « DELEUIL », en

cendre d'os pure.

COUPELLES « VELTER » extra

dures.

CREUSETS terre alumineuse pour

essais et fonte de métaux précieux,
essais de minerais, essais de cen-
dres, etc.

BALANCES d’analyse, dessai, de

laboratoire et carat métrique,

Systeme Conti (breveté dans tous les pays), sans
poids, permettant des pesées de précision
rigoureuse.

La durée de la pesée est QUINZE A VINGT FOIS moindre
qu’avec d’autres balances de précision.

PHOTOMETRES et CALORIMETRES

Types officiels pour le Contréle du Gaz.
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NACHET

17, rue Saint-Séverin, PARIS.

Applications nouvelles des

MICROSCOPES

a la Technique

INDUSTRIELLE

a

AGRICOLE

Ultramicroscopie

Metallographie
POLARISATION

CATALOGUE FRANCO
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Librairie Polytechnique Ch. BERANGER, Editeur
PARIS, rue des Saints-Péres, 15. — LIEGE, rue fle la Régence, Il

TRAITE COMPLET

DE LA

FABRICATION

M OREAUWU
ET

LUCTIEN LETY

Professeurs a I'Ecole Nationale des Industries agricoles de Douai.

UN VOLUME IN-8°

Contenant 173 Figures dans le Texte et 5 Planches

Hors Texte.

#*Ff/-v ft f.11li . TS JFranvs.
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Maison WIESNEGG

P. LEQUEUX

Ingénieur-Constructeur

&4, rue Gay-Lussac, PARIS

TELEPHONE Aclre se télégraphique:
—806,25— VIESN EGG-PARIS

_5*5

Appareils pour les Laboratoires

Scientifiques et Industriels

Autoclaves, Bains-Marie, Centrifugeurs,
Etuves, Filtres, Fours, Régulateurs de pression
et de température, Stérilisateurs.

ETUVES A TEMPERATURE CONSTANTE
Appareils a germination et a dessiccation, etc.
Fournisseur des Ministéres des Finances, de I'Ins-

truction publique, des Facultés et des principaux
laboratoires.

Projets, Devis, et Catalogues sur demande
Exposition Universelle Paris 1900

2 Grands Prix
Exposition Universelle Bruxelles 1910 : 2 Grands Prix
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BREWER Freres

A. MANONCOURT, INGR SUCCR
PARIS, 76, Boulevard Saint-Germain, PARIS

Verrerie Verrerie
francaise. jaugeée.
Verrerie Dessicca-
de Boheme tion.
Porcelaine. Chauffage.
Terre-gres. Distillation
Soufflage. Electricité.
Alcoo- Filtration.
métrie. Outillage.
Thermo- Instru-
métrie. ments de
Centrifuga- précision,
tion. etc.

Seuls concessionnaires pour la France et les Colonies des

PAPIERS BERZELIUS SUEDOIS

Les véritables balances BECKER’S SONS sont hollandaises et doi-
vent porter la plaque BREWER FRERES, seuls concessionnaires.

MATERIEL COMPLET DE LABORATOIRES
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COLLECTION

DES

MAM HS PRATIQUES DANALYSES CHIMIQUES
A L'USAGE DES
LABORATOIRES OFFICIELS ET DES EXPERTS

PUBLIES SOUS LA DIRECTION DK

M. F. BORDAS

DIRECTEUR I>ES LABORATOIRES DU MINISTERE DES FINANCES

M. Eugéne ROUX

DIRECTEUR DU SERVICE DE I.LK REPRESSION DES FRAUDES
AU MINISTERE DE I.’a GRICUT.TURF.

Seorétaire e Reckectdan -
Samuel BRUERE
Chimiste

HUILES MINERALES
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HUILES MINERALES

PETROLES, BENZOLS,
BRAIS, PARAFFINES, VASELINES,
OZOKERITE

PAH

Henri DELEHAYE

CHIMISTE EN CHEF
1)U 1.ABOHATOIIIE DU MINISTERE DES FINANCES A ROUEN

PARIS & LIEGE

LIBRAIRIE POLYTECHNIQUE CIL BERANGER, EDITEUR
Successeur de BAUDRY et Cie
P alUS, 15, RUE DES SAI>TS PERES

Liege, 21, rue de la régence

1911
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HUILES MINERALES

PETROLES, BENZOLS,
BRAIS, PARAFFINES, VASELINES, OZOKERITE

PETROLES

CHAPITRE PREMIER

DEFINITIONS

On trouve dans le sol toute une série de produits na-
turels que les géologues englobent dans la dénomina-
tion générale de Bitume, et qui se caractérisent par
leur composition spéciale, mélange intime d’hydrocar-
bures plus ou moins volatils et de matieres minérales
en proportions les plus variées. Si nous adoptons la
classification de W. Howara, ces produits se distin-
guent les uns des autres par les appellations suivan-
tes :

i° Gaz naturels, constitués par des hydrocarbures
trés volatils et qui émanent des sources de pétroles ;

Diteiiate. — Huiles minérales. i
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2 Iliiilex niinérules

2° NAMITE NATUREL ;

3° Pétroles proprement dits, produits liquides ou
semi-liquides ;

4° G oudron minérat, VISQUEUX ;

5° A sphaltes, produits solides quelquefois constitués
uniqguement par des hydrocarbures ou aussi résultant
du mélange de matiéres organiques avec des matieres
minérales.

De toutes ces substances, le chimiste expert n'aura
généralement a examiner dans la pratique courante
gue les pétroles et leurs dérivés, paraffines, vaselines,
et les asphaltes. En premier lieu nous nous occuperons
des pétroles. Les gisements de pétroles sont tres
répandus a la surface du globe et offrent des pro-
duits de qualités les plus variables. A I'heure actuelle,
seuls les gisements situés aux Etats-Unis, dans la
Russie méridionale et dans I'Europe centrale (Rou-
manie, Galicie, etc.,), sont exploités industriellement
et ce sont surtout les produits de celte exploi-
tation que I’'on rencontre communément sur le marché
francais.

A ces gisements différents correspondent des types
définis d’huiles minérales dont nous examinerons plus
loin les caractéristiques.

1. Constitution des pétroles. — Les pétroles sont
constitués par un mélange d’hydrocarbures saturés de
la série méthane, les premiers termes gazeux de la série
étant en dissolution dans le liquide, d'hydrures aroma-
tiques, de carbures aromatiques proprement dits, avec
de faibles proportions de carbures des séries éthyléni-
gues et acétyléniques, de produits oxygénés, azotés et
sulfurés.
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Pétroles it

La famille du méthane, outre les premiers termes
gazeux, est représentée par les carbures normaux ou

Hydrure damyle.......cccccovenvenennne Ce a2
» e caproyle. Olin
» d'enanthyte. C Hc
» de capryle ... G CHIt™*
» de pélargyle................. Ce Ciik>
» derutyle...coeveenne
» d'undecyle......................

» de lauryle.....ccovvnenns e O-H-6
» de cocinyle...........cccceue. o CliHz8
» de myristyle................. C cAm™

» de benyle.... a H*

» de palmytvle...............

Quelques isoméres de ces corps ont été retirés des
pétroles.

Enfin, des carbures a poids moléculaires plus élevés
constituant les paraffines, ont pu étre extraits de ces
matieres ; on sait qu’ils appartiennent a la série du mé-
thane, mais leur histoire chimique est trop peu avancée
pour étre signalée ici.

Les hydrocarbures des séries éthylénique, acétylé-
nique et terpénique, qui existent dans les produits de
distillation des pétroles bruts en 1res petite quantité
ne semblent pas faire partie constituante de ces huiles
a I’état naturel. lls résultent plutdtde la décomposition
pyrogénée de molécules hydrocarburées complexes au
cours de la distillation.

La série benzénique est représentée, surtout chez les
pétroles russes et analogues par le bepzéne, le toluene,
les xylénes, le mésityléne, le pseudocuméne, le duréne,
le diéthyltoluéne, I'isoamyl benzéne, etc.
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4 Huiles nuaérales

Dans ces mémes pétroles russes, on rencontre les
hvdrures de ces carbures ou naphlénes, tels que

llexaliydro-lienzéne ou liexa-naphtene
llexahydro toluene ou hepta nnphténe etc.,

Des derniers produits de la distillation des pétroles,
on a retiré un certain nombre de composés carbonés
a molécules trés riches en carbone, picéne, chrysogéne,
réléne, benzérythréene, etc. Mais rien ne prouve qu'ils
existent réellement dans les produits naturels ; la haute
température a laquelle il faut soumettre I'huile avant
de procéder a leur extraction provoque des décompo-
sitions moléculaires indéniables, comme nous le mon-
trerons dans la suite et ces carbures ne sont, en défini-
tive, que des résidus pyrogénés résultantdedissociation
ou de polymérisation d’'autres molécules.

A co6té des carbures, on rencontre des composés oxy-
génés appartenant a la classe des acides gras ordi-
naires, a celle des phénols et enfin des acides naphté-
nir/ues surtout dans les produits russes et analogues.
Ces acides naphténiques se rencontrent dans les résidus
de lavage des pétroles avec la soude ; ils ont une odeur
trés tenace rappelant celle du suint brut ; leurs sels
métalliques sont a consistance d'onguent. Quand on
distille des pétroles roumains ou russes dans un appa-
reil en cuivre, les produits qui passent vers S250° sont
colorés en vert par suite de la formation d’'un sel de
cuivre soluble dans I'huile ; mis en présence d'oxydes
métalliques en poudre, ils les dissolvent en formant
des sels correspondants non cristallisables.

Les composés sulfurés se rencontrentdans les pétroles
soit sous forme de sulfure decarbone, soit en molécules
plus complexes, dérivés thiophéniques et mercaplans.
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Pétroles

Agités avec du mercure, la plupart des pétroles noir-
cissent ce métal en donnant du sulfure.

Enfin on a pu extraire des huiles naturelles de pe-
tites quantités de bases pvridiques.

Composés sulfurés. — Les huiles de Pensylvanie ne
renferment qu’'une tres faible proportion de composés
sulfurés, mais celles de I'Ohio et du Canada sont plus
riches en ces composés. Dans ces pétroles, la propor-
tion de soufre varie de 0,30 °/0a 1°/0et constitue en-
viron 6 °/0 des corps sulfurés. Au fractionnement, le
soufre se répartit d’'une maniere différente dans les
fractions : I'essence distillant vers pu' ne contient
guere que 0,02 Q, de soufre ; les huiles lampantes en
renferment beaucoup plus, ainsi que les résidus. De
Cdali6Sbouillant a it6'a Cl8l1'fS, bouillant a 1;)8°, sous
50 millimétres de pression, ces composés distillent
dans les limites des lampants.

Les composés sulfurés sont extraits du pétrole en
traitant les acides qui ont servi au raffinage et qui ont
dissous ces corps : on obtient ainsi un mélange de com-
posés sulfurés, d hydrocarbures non saturés et saturés,
de naphlénes et peut-étre aussi de lerpénes que I'on
distille plusieurs fois de suite sous pression réduite
et en fractionnant. Dans chaque fraction, les corps sul-
furés sont précipités au moyen d’'une solution alcooli-
gue de chlorure mercurique. Les fractions inférieures
fournissent ainsi des composés cristallins, tandis que
les fractions supérieures donnent des huiles visqueuses ;
on lave les précipités avec de I'éther de pétrole, puis
de I'alcool et on les décompose par I’hydrogéne suturé,
en solution alcoolique, pour dissoudre le corps soufré
et le séparer du sulfure mercurique. En diluant ensuite
lI'alcool avec de l'eau, les corps soufrés sont mis
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en liberté, séchés et rectifiés sous pression réduite
(M abekv). Du pétrole canadien, on a pu extraire ainsi
la série suivante :

C'HMS, bout de 74°-76° & 5omm

Csllins » 80°- 83° »
OHUS » I00-102 »
C' HisS » 106 -i08 »
Ciénos » 114 -i16 »
C"HZS > 129 -i3i »
C"H2,S » 168 -170 »
CleH:15 » i«4

C'SH oS » 198 -202 »

Les composés suiflires supérieurs ne sont ni clés mer
captans ni des thiophénes, mais probablement des car-
bures achaine rectiligne possédant leur atome de soufre
relié & un atome de carbure par une liaison éthylénique.

Les divers travaux sur la composition des pétroles,
depuis les recherches systématiques de Pelouze et
Cahours en 1862, ont donné lieu a un nombre consi-
dérable de mémoires insérés dans de multiples pu-
blications périodiques; mais ces travaux ont été pour-
suivis, en général, en vue d’obtenir seulement certains
corps ou groupes de corps, sans présenter un plan bien
déterminé. Nous pensons étre utile aux chimistes
non spécialisés dans I'étude des pétroles, en résumant
dans cette introduction, un important mémoire de
M. Charles F. Maberv publlé dans The Journal of
Ihe Franklin Instilute, juin et juillet i8tp et reproduit
dans le Moniteur Scienlificjue du D' Quesneville, 1896,
p. 286 et suivantes. Les recherches de ce savant ont
porté sur les pétroles sulfureux de I'Ohio, connus
depuis 1884 seulement.

L'huile examinée provenait de Findinv (Ohio) ; sa
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(tensile étail de s3s a 20" C. A l'analyse élémentaire,
elle donna :

Carbone.........cccooveeeieeeeee e 84*57 °, 0
Hydrogene ........ccoevvereeieneneseseee e is62 »
SOUTIE oo 0,72»

Celle huile absorbait 6,1 °/0 de brome, absorption
montrant la présence de composés élhyléniques. Di-
verses fractions absorbaient :

lio®-i5eP 0.93 9/0 Br.
i50 -220 T
220 -2.57 43 »
207 -300 504 »
300 -350 12,10 »
Résidu . 105G »
Quant au soufre, il se réparlissait ainsi dans les di-

verses fractions :

Températures Fraecrfi(;;isd:/q Densités Soufre °/o
110%-150°. e 97 7282 0,10
150 -220 eiiiiieieeeens 6,63 7 Go 0,38
220 2207 eeverreeaeennns 10,75 79i° 0,41
207 =300 .eiveriierieenne 9.7s 8 138 0,27
o %o 8,03 8242 0,37
Résidu . . . . . 4350 8976 04

D’aprés m avery, la décomposition de ce pétrole
commengait a se produire vers 250°, phénoméne si-
gnalé par la coloration et I'odeur pénétrante caracté-
ristique des fractions d'huile recueillies.

Au début de la distillation, les gaz mis en liberté
renfermaient beaucoup d’hydrogene sulfuré.
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8 huiles minérales

Le coke résiduel de I'opération renfermait 0,11 °/Ode
cendres renfermant des traces d'or, d'argent et du
cuivre.

Quant au fractionnement proprement dit, il fut con-
duit dans un grand alambic de porcelaine sous pression
réduite de fagcon aopérer ades températures relativement
basses et a éviter le contact de l'air, afin de limiter autant
gue possible les décompositions. On a recueilli ainsi :

Entre o° et i°, du butane (pression 741 millimeétres).

70et 9", un carbure correspondant a celui que Warren
avait extrait du pétrole de Pensylvanie et qu'il avait
considéré comme un des iso-butanes. Mais il faut con-
sidérer que des deux isobutanes possibles, I'un bout
a 0°; l'autre a— *7°,a (celui de lioutlerov, préparé en
partant de I'alcool isobuLylique).

290et 30", (pression 747 millimétres) de Viso-penlane.

37° et 38°, dupentane normal.

fio" et 6i°, de Viso-hexane.

67° et 68°, de Vhexane normal.

Pour le fractionnement a points d’ébullition plus
élevés, Mabery opéra sur \iki,s dhuile brute de
Findlay, la distillation étant effectuée a la pression de
50 millimétres de mercure. On obtint :

Températures Pouls °/o Densité Soufre °/o
Au dessous de i00° 18,1 7445 0,054
i00°-i50°.....ccccvvrnnn. ii),8 7941 0,25
150 -200 oo, i5,i 8245 0,42
200 -a5o0. 18,0 8 455 ,
5o -350 . 0,2 9070 o-ul
RésidU.......covvnee. 2°,9 9 *3g 0,6;
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La comparaison de la teneur en soufre dans ces frac-
lions obtenues dans le vide relatif avec celles produites
a pression ordinaire, données plus haut, montre que le
mode opératoire dans le vide a pour conséquence de
diminuer la proportion de soufre dans les produits a
points d’ébullition peu élevés.

Chaque portion distillée fut agitée avec de I'acide
nitrique concentré, puis avec de l'acide sulfurique con-
centré et finalement soumise a une ébullition prolongée
en présence de sodium dans un appareil a reflux. On
rectifia ensuite soigneusement pour obtenir :

de 89° a 90° (pression = 754 millimeétres) de I'tso-
heptane.

96° a 97" (pression = 744 millimétres) heplune nor-
mal.

Le thermometre monta a 109°, point d'apparition du
toluene puis jusqu'a :

ii9°-i20° (pression : 749 millimétres), de Yoctane.

L’existence d'un octane a celle température pouvait
sembler douteuse, les trois octanes réellement bien
connus étant :

I’octane normal qui bout a 125",5 ;

le tétra-méthyl-butane qui bout a ios° ;s ;

I’hexa-méthyl-éthane, fondant a 9f)°-98°, bouillant a
io5°-i06°.

Mais celle fraction fut rectifiée avec soin, analysée et
les résultats conduisirent bien & un octane. Un tel car-
bure avait déja été isolé par Warren du pétrole de Pen-
sylvanie dans la portion bouillant a 119°,5. D’un autre
cote, il est bon de serappeler que Beilstein et Kurbatoff
ont isolé de ce pétrole, de I'hexahydroxyléne qui bout
aussi a ti9°,5; que Schorlemmer a séparé des produits
de distillation ds la houille un octane passant a 120°.
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11 Huiles minérales

Au-dessus de 120¢, les produits ont été classés de
degré en degré et parmi eux, on a pu caractériser
I’octane normal entre 1270 et 128" puis de i49--i50"
(pression 706 millimétres) le nonane.

Au-dessus, les pétroles sulfureux de I'Oliio paraissent
contenir les termes élevés de la série méthanique
comme les pétroles de Pensylvanie, mais en propor-
tions différentes : tandis que les carbures métlia-
niques forment un cinquiéeme du pétrole pensylvanien,
ils ne forment qu'un dixieme environ du pétrole de
I’Ohio.

D'un autre c6té, M. Mabcrv a recherché les carbures
benzéniques dans certaines fractions mises a part dans
la distillation précédente.

Le benzene fut recherché dans les fractions 77°-79\
79:-8i-, si--s3-. Chacune fut traitée par un mélange
d'acide nitrique et d’acide sulfurique. l.es carbures non
altérés furent séparés par distillation ; c’est ainsi
que :

La fraction contenait. . . 1 °/0de benzéne
» o8 » A 1 »
» 8l s3 » L. 5.8 »

Les portions supérieures 75°-76° et 83°-g6 %traitées de
la méme maniére n’ont fourni qu’ une quantité inappré-
ciable de résidus nitrés, ne donnant pas apres réduction
les réactions de I'aniline. Le pétrole de I'Ohio mis en
ceuvre renfermait en totalité 0,017 % ce benzéne.

Le toluene fut poursuivi dans la fraction 107"-i 13"
rectifiée. Un poids connu de cette fraction fut traité a
froid par un mélange d’acide nitrique et d’acide sulfu-
rigue ; au bout de quelque temps de repos, on put
recueillir des cristaux de dinitrotoluéne fusibles a 71".
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Le liquide non altéré par l'acide a été éliminé par
distillation. On a trouvé ainsi pour diverses- trac-
tions :

Fraction ic™N-i0y0 .......oveveveiininnnns i,,i4 %-leluene
» iog-ui

in -ii3

Approximativement, d'apres ces chillVes, Le pétrole
de I’Ohio renfermait 0,03 0 Ode toluene.

La portion 114°-1is", traitée de la méme maniére a
donné un dérivé nilré qui, aprés réduction a I'étain el
acide chlorhydrique, ne se dissolvait pas dans les
acides et semblait inaltéré.

Ce carbure ne sei'ail donc pas un homologue du bec-
réne mais appartiendrait a une autre série, probable-
ment en

Les xylenes furent recherchés dans les produits de
distillation, aprés vingt opérations successives faites a
des intervalles de i° entre i3(i° et lia" et I'on obtint
trois parties de iz-° a iss®, isy" a i4e® et i4i° aias”.
Ces produits étaient facilement attaqués par L'acide
nitrique avec formation de dérivés nitrés ou de pro-
duits d'oxydation suivant la forme de la réaction. C'est
ainsi que la fraction i37°-i3s8° traitée par le mélange
nitro sulfurique d’abord a froid, puis a une douce cha-
leur, avec distillation finale de la partie non altérée, a
donné une huile brune qui cristallisa par refroidisse-
ment. Ces cristaux, purifiés par recrislallisation au
sein de I'alcool, fournirent des aiguilles blanches, bril-
lantes, fusibles a ist)"-ia0° et qui, par conséquent,
étaient du trinitro-para-xyléene.

Une autre portion de cette méme fraction, traitée a
froid par I'acide nitrique fumant, a donné des aiguilles
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jaunes, a peine solubles dans I'alcool et fondanta iss®.
C'est du dinitro-paraxyléne.

Enfin une autre portion a été soumise a I’ébullition
en présence de I'acide chromique et la solution a été
épuisée par I'éther. Ce solvant a laissé par évaporation
des cristaux microscopiques prismatiques d'acide té-
réphtalique.

La fraction iz7°-iss® renferme donc dupara-xyléne.
L’examen de la partie i39°-i4°° fut ensuite entrepris;
une partie fut chauffée 48 heures avec le mélange des
acides sulfurique et nitrique; I'huile non altérée fut
séparée par distillation et le résidu fut cristallisé dans
I’alcool. Les aiguilles incolores ainsi obtenues fondaient
a 175°-176° et représentaient le trinitro-méta-xyléne
fusible a 176°.

Cette fraction renfermait donc du mcta-xi/léne.

La recherche de Vorlho-xyléne fut entreprise sur la
fraction i4i°-i43°. Mais les produits obtenus furent en
trop faible quantité pour permettre de trancher ce point.

La proportion des xvlenes dans I'huile brute n'est
guére que de 0,060 °/0.

Enfin la partie i30°-i40° devait renfermer de vélhyl-

benzéne.

Naphténes. — Les naphténes connus sont :
Hcxahydro-benzene Colliz bouillanta. . . e9»
Hexahydro-toluéne (111 » .. 9%
Hexahydro-isoxylene GsHs ~ » .. 1S
Hexahydro mésitylene ClH*  » .. i36°i38°
Hexahydro-cumeéne C'l118 » . . 147 -i50
Hexahydro-cyméne CloHo » .. 171-173

Apres la quatorzieme distillation, la fraction 69°-70",
supposée contenir I’hexa hydro-benzene, fut agitée avec
I’acide nitrique concentré, puis bouillie avec du sodium.
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L’analyse élémentaire de I'huile conduisit a la compo-
sition de Yhexane et non du naphtenc.

La fraction 9fi"-()7n(pression 750 millimétres), puri-
fiée comme ci-dessus, et analysée, ne renfermait que
Yheptane.

Les recherches sur les fractions plus élevées, con-
duites de la méme fagon, ne laissent supposer que de tres
faibles quantités de naphtenes dans le pétrole de I'Ohio.

Celte richesse de composition n’'est pas encore utili-
sée en analyse pour distinguer les pétroles ou leurs dé-
rivés soit les uns des autres, soit d’autres substances ;
les travaux entrepris sur la composition des pétroles ne
sont pas sortis du domaine de la chimie pure et
il ne faut pas songer encore a les utiliser dans le labo-
ratoire d’'analyse. Aussi I'examen des huiles minérales
est-il plutét d’ordre physique que chimique et ici, plus
que partout ailleurs, le chimiste expert devra-t-il avoir
recours a la comparaison des résultats de son analyse
avec les caractéristiques de certains types de pétroles
plus ou moins bien définis et que nous passerons en
revue dans ce petit traité.

2. Classification des produits pétroliféres.  Les
produits de I'espece qui peuvent étre soumis a lI'analyse
se rangent en trois classes :

I. Les produits naturels ;

Il. Les dérivés de ces produits naturels:
a) essences ;
h) huiles lampantes ;
¢) huiles lourdes ;
d) parafpnes et vaselines ;
e) brais:

Il. Les distillats.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



Les huiles extraites de gisements russes, roumains,
galiciens et analogues, renfermant prés de 50 °/0de
produits goudronneux inutilisables dans la radinerie
francaise pour la production d’huiles lampantes, la
loi francaise a autorisé I'importation de mélanges
dits distillais, préparés dans les pays d'origine par
une simple rectification des huiles brutes goudron-
neuses avec addition ultérieure a ces produits rectifiés
d’une petite quantité d’huile lourde ou mazout. Ces dis-
tillais sont ainsi impropres a la consommation immé-
diate et jouissent sous certaines conditions que nous
énumérerons dans I'appendice, du régime douanier des
huiles naturelles.

C’est dans cet ordre que nous étudierons autant que
possible les divers produits dont il doit étre question
ici.

3. Altérations et falsifications. — Les substances
que nous devons passer ici en revue ne subissent pas
d'altération, si ce n’est peut-étre les essences les plus
légéres, vendues comme telles, et qui par défaut de
conservation auraient subi une volatilisation partielle
ayant éliminé les portions les plus utiles pour certains
usages donnés. Dans les pages suivantes, ou trouvera
exposés les procédés permettant de constater cette al-
tération.

Comme pour tous les produits marchands, les huiles
minérales peuvent étre I'objet de falsifications consis-
tant dans le mélange des pétroles d’origines diverses les
uns avec les autres, lorsque le contrat de vente spécifie
une huile donnée, dans l'addition d’essences a une
huile lampante, de benzol a un pétrole, etc.

Ces opérations ne sont pas toujours facilement déce-
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labiés et ce ne sera qu’avec la plus grande circonspec-
tion que I'expert devra se prononcer dans le cas ou une
pareille question lui serait posée.

En fait, dans les conditions les plus générales, la fal-
sification commerciale, envisagée du point de vue des
lois actuellement en vigueur, u'est pas toujours pas-
sible de poursuites judiciaires, les produits pétroliféres
étant vendus sous les noms génériques d’essence,
d'huile lampante, d'huile lourde, etc., sans aucune
autre spécification. La distinction entre les essences et
les huiles lampantes, qui importe le plus au point de
vue de la sécurité publique, est, comme nous le verrons,
si formellement indiquée dans les textes de la loi, que
I’expert ne sera jamais embarrassé pour I'établir le cas
échéant.

4. Législation francaise concernant les pétroles,
huiles de schiste et produits similaires. — L’in-
dustrie, la mise en vente et I'emploi des pétroles, huiles
de schiste, etc., présentant de graves dangers d’'incendie
et d’explosion, ont nécessité de la part du Gouverne-
ment Francais une législation spéciale en vue de sauve-
garder les intéréts des tiers habitant dans les localités
ou se font ces manipulations.

L'expert chimiste pouvant étre appelé a émettre un
avis basé sur cette législation, nous donnons dans
I'Appendice les textes des lois et décrets se rapportant
a celte question et dont nous résumerons ici la nomen
clature :

ic Décret du 15 octobre 1810, sur lequel repose
toute la législation actuelle concernant les établisse-
ments insalubres, incommodes et dangereux;

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



Pétroles 1

2" Décret du g mai 1873 ;
— 12 juillet 1884 ;
— 20 mars 1880 ;
— 5 mars 1887 ;
— 9 septembre 1903
réglant spécialement les produits en question.

Pour plus amples renseignements dont la nature est
en dehors de notre sujet, nous recommandons a
I'expert de consulter I'excellent traité des Industries
insalubres, Etablissements classés, de Francois Cornai,
et Léon Nicolas (Paris, Dunod et Pinat, 1908), aux-
guels nous avons fait de nombreux emprunts pour la
partie de notre travail qui a trait a cette Iégislation.

A I'importation sur le territoire francais, les huiles
de pétrole sont régies par la loi du zo0 juin 1393 et,
pour les distillais de provenance roumaine, par le dé-
cret du zi juillet 1907.

Application de la loi du ler aoGt 1905. — Les pétroles,
benzols, vaselines, paraflines, etc., sont soumis comme
toutes les marchandises a l'application de la loi du
ter aolt 1905 sur la répression des fraudes.

1 ressort de la que toute tromperie sur la nature ou
sur la quantité de ces produits mis en vente, est punis-
sable des pénalités de ladite loi.

Toutefois, a I'heure actuelle, le service administratif
organisé par I'Etat et qui a pour mission de prélever
des échantillons chez les commercants afin d’en faire
contrdler la nature et I'état de pureté par le service
des laboratoires spéciaux, doit se limiter a la sur%eil-
lance des denrées alimentaires, des substances agricoles
et des matiéres médicamenteuses.

Cette restriction prend sa base dans les décrets d’or-
ganisation de ce service et de promulgation de la loi.
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En conséquence, les fraudes et falsifications sur les
produits dérivés du pétrole, les benzols, etc., ne sont
poursuivies que suivant les regles du droit commun.

1 N'en est pas ainsi dans la plupart des Etats étrangers
ou les prélevements d'échantillons visent non seule-
ment les produits alimentaires, agricoles et médicamen-
teux, mais encore les substances pétroliféres et ana-
logues, dont la surveillance présente pour la sécurité
publique et pour la loyauté commerciale, un intérét
particulier. C'est ainsi que les lois : allemande du
i4 mai 1879 : autrichienne, du 16janvier 1896; luxem-
bourgeoise, du 6 avril 1881, comprennent formellement
le pétrole parmi les produits qui peuvent étre prélevés
d'office dans les magasins de vente, par les agents char-
gés du contrdle. Eu Erallce, les préfets et les maires
peuvent, en vertu des pouvoirs de police qui leur sont
conférés, notamment par les articles 97 et 99 de la loi
du s avril 1834, établir des reglements locaux destinés
a compléter la législation en vigueur et a assurer la
salubrité ou la sdreté publiques en ce qui concerne la
vente ou I'emploi de toutes marchandises.

Généralement, ces instructions sont prises confor-
mément aux avis du Conseil Supérieur d'Uvgiéne pu-
bligue de France réguliérement saisi de consultations
par ces autorités. Nous reproduisons, dans I'Appendice,
une circulaire ministérielle en date du 10 juillet 188>,
relative a l'interdiction de I'emploi de la vaseline et
succédanées dans la patisserie et qui a eu pour origine
une telle consultation.
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PROCEDES ANALYTIQUES DES PETROLES

A I’heure actuellg, il n'exisle pas de méthode officielle
d analyse des pétroles; par une sorte de consensus géné-
ral qui répond surtout aux besoins de la raffinerie, I'essai
des produits de I'espéce s'opére d’une maniére analogue
dans tous les laboratoires francais et étrangers, chacun
introduisant dans le mode d'opérer des modifications
capables de répondre aux problémes particuliers posés
par I'industrie. Les principales opérations a effectuer
sont :

A. — L’examen des caractéeres organoleptiques.

IL — La détermination de la densité.

C. — La détermination du point d’inflammabilité.

D. — L’essai de consommation a la lampe.

E. — La distillation.

K — La détermination de la viscosité.

A. Caractéeres organoleptiques. — Ce sont principale-
ment :

i°La coiteib. — Pour les huiles naturelles, la cou-
leur varie du jaune ambré au noir opaque. On a cité
guelques gisements américains produisant des pétroles
incolores comme des huiles raffinées, mais ces cas sont
des exceptions. En général, la couleur varie du jaune
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ambré aujaune rougeéatre avec fluorescence verte accen-
tuée pour la majorité des huiles naturelles provenant
d'Amérique et pour quelques-unes recueillies en Rou-
manie (Campeni) ; elles sont translucides. La colora-
tion des pétroles de Russie, de Roumanie, de Galicie
et de certains puits du Canada et du Texas est noire ;
ces produits ne sont pas translucides.

Les essences et les huiles lampantes sont incolores;
suivant leur degré de raffinage, ces dernieres présentent
fréqguemment une magnifique fluorescence bleue.

Les huiles minérales, selon leur mode d’obtention,
sont incolores, avec fluorescence plus ou moins mar-
guée, ou bien colorées depuis le jaune brun jusqu’'au
noir fonce.

Des résidus, plus ou moins consistants, selon leur
richesse en paraffine, ont une coloration verte avec
fluorescence verte.

20 Odeur. — L’odeur des pétroles est parfaitement
caractéristique, plus ou moins prononcée selon leur ri-
chesse en matieres volatiles. Quand ces produits sont
riches en corps sulfurés, I'odeur est alliacée; la pré-
sence d’acides naphténiques peut les rendre fétides,
avec une odeur rappelant celle du suint brut.

Les huiles lourdes provenant d’'un raffinage ordinaire
sont quelquefois sans odeur bien marquée ; au con-
traire, celles obtenues par pyrogénation a haute tem-
pérature possedent sous ce rapport un caractére em-
pyreumatique trés net.

3° Fiuieie. — Les huiles naturelles se présentent
comme des liquides tres fluides ou bien comme des
goudrons épais, visqueux et parfois comme de Vvéritables
bitumes solides.

Entre ces extrémes, toutes les variétés sont possibles.
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Les essences et lampants sont des liquides.

Les huiles lourdes présentent tous les degrés de vis-
cosité, depuis la fluidité d'un lampant jusqu’a la con-
sistance d'un beurre. Les essais seront faits au viscosi-
metre Engler.

IL Densité. — La détermination de la densité des
pétroles est une opération trés importante ; elle per-
met tout d’'abord de classer le produit a analyser. Les
huiles brutes, genre américain, ont une densité qui
varie de 0,765 a 0,950, comprise cependant, dans la
majorité des cas, entre 0,796 et 0,805 ; celles d’origine
russe ou roumaine oscillent entre 0,786 et 0,960, en
général vers 0,800-0,830 ; les distillats doivent marquer
au moins 0,830 pour étre admis a | importation fran-
caise.

Les essences sont comprises entre 0,650 et 0,750 ;
les huiles lampantes vont de 0,790 00,820; les huiles
lourdes de 0,850 a 0,g30. Nous ne prétendons pas fixer
ainsi des valeurs absolues, délimitant des groupes dans
lesquels doivent entrer mathématiquement les divers
produits a examiner. Ces chiffres ne sont donnés ici
gue comme des indications trés générales destinées a
faire ressortir, I'importance que prend la détermination
de la densité dans une analyse de pétrole ; nous exami-
nerons dans un autre chapitre comment la valeur de
la densité jointe a d'autres caracteres, comme le point
d'ébullition par exemple, peut servir a se prononcer
sur des produits de fractionnement.

Enfin la densité sert fréguemment de base a des
transactions commerciales, notamment pour les opéra-
tions de douanes. Les entrepdts d’huiles sont constitués
par de grands bacs renfermant plusieurs millions de
litres et dont il peut étre nécessaire de connaitre le

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



22 Huiles minérales

poids; la pesée étant impossible, cette donnée est cal-
culée au moyen du volume et de la densité.

Pour obtenir celle-ci avec toute la rigueur scienti-
fique désirable, il faut avoir recours a la méthode du
tlacon, d'un usage courant dans les laboratoires et que
nous ne décrirons pas, renvoyant pour le mode opéra-
toire a n'importe quel traité de physique.

Il en sera de méme pour la balance de Mohr qui
donne des chiffres trés exacts et qui est plus rapide
que la précédente méthode. Le plus généralement, le
chimiste aura recours aux densimeétres sur lesquels
nous donnerons quelques détails nécessaires.

La densité des pétroles présentant une échelle trés
étendue de 0,G50 & 0,950, depuis les essences jusqu’aux
huiles lourdes, il est indispensable d’avoir un jeu de
densimétres exacts construits dans des conditions dé-
terminées.

D’un autre co6té, la quantité de liquide a examiner
mise a la disposition du chimiste ou résultant de frac-
tionnements, sera Lres variable et nécessitera ou bien
I'emploi d'appareils de faible volume, moins précis
aussi, ou bien permettra lI'usage de grands densimeétres
capables de précision.

Pratiquement, nous nous servons de trois jeux d’'ap-
pareils.

i° Des grands densimeétres en verre'mince, gradués
sur verre ; leur longueur totale est de 380 millimeétres
avec une tige de 165 millimetres portant la graduation
qui embrasse 4° milliemes par appareil. Le jeu se com-
pose donc de densimétres marquant de :

0.fbo a .

0,6:K) a . <50
7%

0,680 a 0,720
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divisions en milliémes ayant 3 millimétres d'écar-
tement entre elles, il est facile de lire avec une loupe
et d'apprécier ainsi le demi-millieme, précision cpi'il
serait illusoire de vouloir dépasser avec ces ap-
pareils (*).

Pour quelques cas spéciaux, nous avons fait cons-
truire des densimétres gradués sur verre en dix-mil-
liemes, avec un écart de 10 milliemes (0,800-0,810,
par exemple).

Leur longueur totale est de 290 millimetres avec une
tige de 180 millimeétres ; ils nécessitent donc un volume
assez considérable de liquide 'environ soo centimeétres
cubes).

20 Le second jeu de densimeétres sera constitué par
des appareils plus petits, mesurant 190 millimétres de
longueur totale et gradués en milliemes par 7o mil-
liémes.

De 600 T ...

De 600 a
ITtc.

On pourrait, a la rigueur, leur demander plus de
précision en diminuant I'’écart des deux chiffres
extrémes, ce qui donnerait une échelle a traits plus
espacés ; mais comme ces densimetres servent sur-
tout pour suivre les fractionnements dont nous
parlerons plus loin, cette précisionne nous semble pas
utile.

3° Le troisieme jeu de densimeétres pouvant servir
dans I'étude des pétroles sera celui dit de Régnault,

(*) Ces densimétres nous sont construits par M. Baudin, cons-
tructeur, 276, rue Saint Jacques, a Paris.
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composé de tres petits appareils, de 95 millimétres de
longueur totale, gradués en milliemes par so milliemes.

DB 0,600 @  tevveerrneeeiniieiiaeeii e e et e e a e e e e aaaans 650
DE 0,670 @  cevienienie e aaaas 690
Kite.

lls trouvent leur emploi dans la prise de densité de
trés petits volumes de liquide (10 — Is centimetres
cubes au minimum) et malgré leur exactitude relative,
ils peuvent rendre de réels services dans I'étude d’'un
fractionnement.

Dans I'emploi de I'appareil Engler pour la distil-
lation des pétroles, nous verrons qu'il est possible
d’éviter I'emploi de densimetres, grace a la burette
spéciale dans laquelle on recueille le distillai ; cette
burette étant graduée avec soin, on peut prélever un
volume bien connu de liquide que I'on pesera dans un
petit flacon, dit pese-filtres, bouché a I'’émeri ; avec la
connaissance du poids et du volume, on appréciera la
valeur de la densité de la fraction prélevée.

Prise de 1a densite. — 1r0IS cas, dans la pratique,
peuvent se présenter :

i° L’huile est fluide et homogeéne ;

2° L'huile est visqueuse ;

3° L’huile est émulsionnée d’eau ou de paraffine.

i° Huile fluide et homogéne. — Il arrive bien
souvent que la densité d'un pétrole est exigée a une
température donnée, celle par exemple relevée au
moment de la prise d’échantillon. En toute rigueur, le
chimiste devrait amener, par le moyen de chauffe-bain
ou de bac réfrigérant, la température du liquide a
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examiner a celle qui lui est prescrite. Comme celle
opération est parfois longue et délicate, il suffit, dans
la majorité des cas, de réaliser apeu pres ces condi-
tions et de se servir d’une table de correction.

Ayant choisi une éprouvette en verre convenable, de
facon que le densimelre a employer y flotte librement,
on place pendant quelques heures tous les appareils
qui vont servir ainsi que I’'échantillon de pétrole bien
bouché, dans une enceinte dont la température differe
peu (quelques degrés) de celle indiquée ou de is° si
aucune indication n'a été fournie a cet égard.

L’éprouvette est remplie a quelques centimetres du
bord, de facon que le densimelre plongé ne fasse point
déborder le liquide ; puis au moyen d'un gobelet de
verre, on achéve de remplir I’éprouvette, en sarrétant
au moment précis ou celle-ci est pleine, ot le ménisque
du liquide est devenu convexe, mais sans que I'huile
déborde et coule le long des parois de I'éprouvette ; il
est tres important d’opérer ainsi, surtout avec les
pétroles naturels riches enessences et avec les essences
rectifiées, parce que la couche liquide qui peut coulera
I'extérieur, en s'évaporant rapidement, refroidit I'éprou-
vette et, la température n'étant plus uniforme dans
tout I'échantillon, la lecture est entachée d’erreur.

On fait la lecture du degré densimétrique, le mieux
en sarmant d’une loupe et en prenant les précautions
d'usage pour la position de la graduation par rapport
au ménisque formé le long de la tige. Immédiatement
apres, on plonge le thermometre dans I'huile pour
noter la température. Ce thermometre est maintenu
dans un grand bouchon de liege plat qui recouvre
I'éprouvette et arréte I'évaporation surtout pour les.
essences ; il faut avoir soin de placer le thermométre
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de facon qu'il occupe la méme hauteur de liquide que
le densimétre.

Soit D, la densité lue a la température In. La densité
1)a a une température quelconque O sera donnée par la
formule

De= D,+ a(t— o).

On voit que sit > o, lacorrection sera additive; elle
sera négative dans le cas inverse.

La valeur du coefficient a estde :

a = 0,0008 pour les densités inférieures a 0,700
0,0007 Pour celles comprises entre 0,750 et 0,850
0,0006 pour celles supérieures a 0,850.

Si l'on a soin d'opérer de facon que la différence

— 9 ne dépasse pas s°, celte formule est suffisamment
exacte, comme nous NOUS en sommes assurés par
expérience (3.

20 Huile visqueuse. — Lorsque I’huile estvisgqueuse,
comme les huiles lourdes, il devient nécessaire, pour
I'exactitude, d’opérer par la méthode du flacon soit
dans un picnométre ordinaire, soit dans un hallon
gradué a col suffisamment étroit mais capable cepen-
dant de permettre le remplissage du vase.

Si I'on veut employer le densimetre, et dans ce cas
un densimétre gradué avec des liquides de méme vis-
cosité est indispensable, il suffit de plonger I'appareil
dans I'huile jusgu’'a la naissance de la tige et d'aban-
donner le tout & lui-méme en notant a intervalles
réguliers, cing minutes par exemple, le chiffre de la

(") Les valeurs de a données ci-dessus different un peu des
valeurs trés- précises obtenues par IL Sainte-Glaire-Deville ou
par d’autres expérimentateurs ; mais ce sont celles admises dans
la pratique journaliére de la raffinerie industrielle.
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graduation. Quand deux lectures sont identiques, on
enfonce le densimetre de quelques milliemes en appuyant
légérement sur I'extrémité de la tige et on le laisse
revenir a sa position premiere. Si les deux lectures,
celle de la premiére opération et celle de la seconde,
ne different que de deux milliemes, on prend comme
densité de I'huile, lamoyenne arithmétique de celles-ci ;
si la différence est plus élevée, il faut opérer par la
picnométrie. Il est inutile d’ajouter que pendant toute
I'expérience, la température de I'éprouvette devra
rester constante, ce dont on s'assurera en maintenant
celle-ci dans un bain invariable et en tenant plongé
dans I'huile, pendant la mise en équilibre du densi-
metre, un thermometre sensible.

3° Huile émulsionnée d'eau ou de paraffine. —
Il arrive quelquefois, surtout pour les pétroles
naturels, que les huiles soient humides. Il suffit dans
ce cas de laisser reposer I'échantillon et de décanter le
liquide au bout de 24 heures. Il ne serait pas prudent
d'agiter I'huile avec des desséchants comme le carbo-
nate de potasse fraichement calciné qui saturerait
certains acides libres et modifierait la composition du
pétrole; le chlorure de calciumfondu ou le sulfate de
soude fraichement calciné sont d'un meilleur usage.

Quelquefois I'eau se sépare difficilement et il devient
nécessaire de filtrer sur papier; pour éviter une éva-
poration possible, il convient d'opérer rapidement, et,
pour cela, I'huile est versée sur plusieurs entonnoirs
couverts par des disques de verre. Ce procédé doit étre
employé pour les pétroles riches en paraffine et dont
on veut connaitre la densité de la partie liquide seule.

C. Point dinflammabilité. — L’essai du point d'in-
flammabilité a pour but de déterminer le degré ther-
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momeétrique auquel une Imile chauffée en présence de
I’air senflamme avec explosion au contact d'un corps
en ignition. Ce degré s'appelle le point d'inflammabi-
lité de I’huile.

Pour cet essai, le chimiste se trouve en présence de
deux appareils, celui de M. Granier et celui de
MM. Abel-Pinsky. Dans le premier, I'opération se fait
a vase ouvert ; dans le second, elle a lieu en vase clos
cl, par un mécanisme spécial, les vapeurs sont mises
au moment voulu en contact avec une flamme. 11 faut
donc s'attendre a ce que les points d'inflammabilité
jis dans les deux appareils, ne soient pas concordants,
les conditions d’expérimentation étant totalement diffé-
rentes. L’écart peut atteindre 4 ou s degrés; pour des
recherches délicates, I'appareil Abel-Pinsky est préfé-
rable, a cause de sa précision.

lin France, pour Il'exécution des reglements relatifs
aux pétroles, I'emploi de I'appareil Granier a été pres-
crit par I'arrété du Ministre de I’Agriculture et du Com-
merce en dale du 5 septembre 1873 (voir a I'Appen-
dice) ; il est donc indispensable dans certains cas de
procéder a l'essai du poinl dinflammabilité par cet
appareil, quitte a recourir a FAbel-Pinsky dans les cas
douteux et lorsque la question a trancher relativement
a ce point demande une réelle exactitude.

Nous pensons, apres un long usage de I'appareil
Granier, gu'il ne peut servir qu'a résoudre la question
relativement simple, a savoir s une huile donnée peut
faire explosion, dans les lampes ordinaires, au-dessus
ou au-dessous de 35°, degré légal. Pour les tempéra-
tures inférieures a 33, le degré marqué par le thermo-
meétre au moment de I'explosion peut s'appeler point
d'inflammabilité et donner une indication utile ; mais,
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au-dessus de 35° et pour beaucoup de pétroles lampants,
I'appareil brdGle tranquillement comme une petite
lampe et s'éteint sans qu'il y ait réellement d’explosion,
laissant dans la lecture thermométrique une certaine
incertitude et le degré lune peut plus porter, le nom de
point d’'inflammabilité.

Essai Granier. — Nous reproduirons simplement
I'Instruction Pratique prescrite par le Comité consul-
tatif des Arts et Manufactures et légalisée par I'article 3
de l'arrété ministériel précité (Appendice, page aod).

i° S'assurer que l'appareil est bien propre, sinon
I'essuyer soigneusement avec un linge souple ;

2° Si la meéche était charbonnée, par suite d’expé-
riences antérieures, sur une hauleur de plus de T mil-
limétre, il faudrait la renouveler;

3° Fixer la méche sur son mandrin métallique, I'in
troduire dans le cone de cuivre disposé au centre de la
boite, avoir soin que la méche et son mandrin s'ap-
puient exactement sur le fond de la boite ;

4" Prendre d’abord avec le thermomeétre de I'appa-
reil la température du pétrole que I’'on veut essayer. Si
cette température se trouvait supérieure a ali degrés,
il faudrait refroidir le pétrole en plongeant le vase qui
le contient dans I’eau froide; a 25 degrés et au-dessous,
le pétrole peut étre essayé sans étre préalablement re-
froidi ;

5" Choisir une table ou un autre support, une place
aussi horizontale que possible, pour y déposer I'appa-
reil et faire I'expérience (*) ;

(1) Afin d'opérer toujours dans les memes conditions et pour
éviter des perles de chaleur par conductibilité, nous exécutons
personnellement l'essai en posant I'appareil Granier sur une
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6" La boite étant ouverte, y verser le pétrole a es-
sayer en ayant soin de le faire couler sur la méche ;

7° Remplir la boite jusqu'au niveau du petit tube-
déversoir placé excentriquement ; le pétrole doit
affleurer au bord supérieur de ce tube ;

8 Fermer la boite, fermer aussi I'opercule placé sur
I'orifice central du couvercle; enfoncer le thermométre
dans la gaine qui sert ii le fixer dans la boite ; I'opéra-
teur doit se placer en face du thermomeétre ;

9° Approcher du petit orifice pratiqué dans |'oper-
cule central une allumette enflammée et I'y maintenir
guelques secondes. Si une flamme de vapeur de pétrole
apparait et se maintient au-dessus dudit orifice, le
pétrole est inflammable a la température marquée par
le thermometre, température qu'il faut constater
immédiatement.

Si apres avoir opéré comme il vient d'étre décrit,
on n'observe pas la production d'une flamme persis-
tante de vapeur de pétrole au-dessus de l'orifice prati-
gué dans le petit opercule, il faut procédera un autre
mode d'essai qui s'exécute de la maniére suivante :

i° On rabat le petit opercule sur le couvercle de ma-
niére a découvrir la meéche placée au centre de I'appa-
reil :

2° On allume cette meche en divers points au moyen
d'une allumette, de fagon que la combustion se pro-
duise sur tout le pourtour du bec ;

3° L’opérateur, I'ceil fixé sur le thermomeétre qui
s'éléve graduellement, doit attendre le moment ou une
petite explosion qui se produit dans I'ouverture annu-

planchette do bois épaisse et convenablement nivelée au niveau
d’eau au moyen de petites cales.
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laire du couvercle, éteint le bec. Il note immédiate-
tement la température.

La température marquée par le thermomeétre, au
moment et de I'explosion et de I'extinction consécutive
du bec, est celle a laquelle le pétrole doit étre consi-
déré comme inflammable.

Dans le cas ou le thermomeétre, au moment de
I’explosion marquerait une des températures sui-
vantes : 3a0, 33" ou 34°il faudrait recommencer I'expé-
rience deux autres fois, en prenant chaque fois une
nouvelle quantité du méme pétrole. On prendra la
moyenne des trois résultats obtenus, c’est-a-dire qu’on
ajoutera les trois températures trouvées et I'on divisera
par 3 .Le quotient seraadmis comme représentant la tem-
pérature alaquelle s'enflamme le pétrole soumis a l'essai.

Nous ajouterons comme renseignement complé-
mentaire pouvant guider I'expert que la fabrication,
I’emmagasinage, la vente en gros et en détail du pé-
trole et de ses dérivés sont régis par le décret du 19
mai 1873 promulgué au Journal officiel du af mai is"3
et par celui du 12 juillet 1884 (promulgué a sa date .

Nous renvoyons a I’Appendice pour le texte de ces
reglements administratifs, ne reproduisant ici que I'art.
1" du décret du 19 mai ]sj3 se rapportant a la ques-
tion du point d’inflammabilité.

Art. Jar— « Le pétrole et ses dérivés, les huiles de
« schiste et de goudron, les essences et autres hydro-
« carbures liquides pour I'éclairage, le chauffage, lafa-
« brication des couleurs et vernis, le dégraissage des
« étoiles ou tout autre emploi, sont distingués en deux
« catégories suivant leur degré d’inflammabilité.
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« La premiére allégorie comprend les substances
« tres inflammables, c'est-a-dire celles qui émettent, a
« une température inférieure a Irenle-cinqg degrés du
« thermomeétre centigrade, des vapeurs susceptibles de
« prendre feu au contact d'une allumette enflammeée.
« La seconde cnlégo-
« rie comprend les sub-
it sLances moins inilain-
niables, c’est-a-dire
celles qui n'émettent
des vapeurs suscep-
tibies de prendre feu
au contact d’'une al-
lumelle enflammée
gu’aune température
égale ou supérieure a
trente-cing degrés.
« LTh arrété du Mi-
nistre de I'Agricul-
ture et du Commerce
déterminera, sur.
I'avis du Comité con-
sultatif des Arts et
«Manufactures, le
« mode d’expérience
« par lequel sera con-
« slaté le degré d'inflammabilité des liquides a classer
« dans chaque catégorie. »
Les deux piéces mentionnées dans le dernier alinéa
ci-dessus sont celles _ereC|tees .
Appareil Ahel-Pinsky. — Cet appareil est beaucoup
plus précis que le précédent mais il exige un temps
d'essai plus long et des manipulations délicates que

«
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nous allons résumer, lin principe, le pétrole a essayer
est enfermé dans un récipient muni d'un thermomeétre
indiquant a tout moment la température du liquide. Ce
récipient est fermé par un obturateur mis en mouve-
ment par le moyen d'un mécanisme d'horlogerie qui
permet le déplacement de I'obturateur pour I'ouverture
ou la fermeture du récipient ; au moment de I'ouver-
ture, le méme mécanisme amene dans la vapeur de pé-
trole une petite lampe allumée pouvant enllammer celle-
ci si elle est susceptible de I'étre (tig'. 1).

Le récipient est plongé dans un grand bain-marie en
cuivre plein d'eau pouvant étre chauffée par une lampe,
afin d'amener le pétrole aux diverses températures aux-
guelles on soumettra la vapeur a un corps en ignilion.

Voici comment il convient d'opérer pour prendre un
point d'inflammabilité avec I'appareil Abel-Pinsky.

Au moyen du barométre annexé a l'appareil, prendre
la pression barométrique ; suivant la valeur de celle-
ci on devra ultérieurement ouvrir pour la premiére
fois I'obturateur a une température indiquée par le
tableau ci-dessous :

Pression berométrique Tenpérature T

685 millimétres a 69a millimétres . . . >° «
696 » a 7o) d « o« o .5
706 » & 7ls » L 15*0
716 » a 720 » .o [5.5
726 » a 7*S » e 16,

786 » a 76 » . 16,0
746 » a 755 » .o le,s
766 » a 765 » L >0
766 » a 770 . L. 17,0
776 » a 785 » Coe 17,5
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On s'assurera que la température du pétrole a
essayer est inférieure de 3 degrés a celle T du ta-
bleau ci-dessus; sinon on plongera l1léchantillon dans
un bain convenable pour 'amener a T — 3.

Je suppose que la pression lue soit de 765 et que la

température de I’échantillon marque 120
T=17° T —3— ia°

Taudra donc placer I’échantillon dans un endroit plus
chaud de maniére a I’amener a i4°

Le bain-marie est débarrassé du récipient a pétrole,
placé sur une table horizontale, ce qui se vérifie par le
lila plomb accroché extérieurement a ce bain, et rem-
pli d'eau a s0°s52", opération tres simple faite au
moyen de I'entonnoir et du déversoir soudés a I'ap-
pareil ; avec un petit foyer de chaleur, on portera
lentement la température du bain a s5° trés exac-
tement.

Pendant ce temps, on prend la petite lampe
destinée a allumer les vapeurs de pétrole et on la
charge de ouate sans trop presser, puis on place une
meéche et on imbibe, ouate et meche, de pétrole sans
exces.

Avec une pipeLte, on rempliL le récipient du pétrole
a essayer jusqu'a ce que I'extrémité de la pointe indi-
catrice du réservoir a pétrole, petite pointe en fer dis-
posée sur la paroi latérale et recourbée verticalement,
soit a une tres petite distance de la surface du liquide,
il importe, pour I'exactitude, que les parois du réci-
pient, situées au-dessus de la pointe, ne soient pas
mouillées de pétrole ; sil en était autrement, par
erreur de manipulation, il vaudrait mieux recoin-
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mencer I'essai. l.e récipient ainsi chargé, on le ferme
de son couvercle et on le place dans le bain-marie,
sans secousse. Le bain-marie doit marquer ss5° exac-
tement.

On allume la petite lampe et on la regle de ma-
niere quelle ressemble, pour la grosseur, au petit
bouton blanc fixé sur le couvercle ; on remonte le
mouvement d'horlogerie au moyen du bouton spécial
et I'on suit la marche du thermometre placé dans le
pétrole.

Aussitoét qu’il marque la température T correspon-
dante a la pression barométrique, on déclanche le
mouvement d’horlogerie : I'ohturateur s'ouvre, la
lampe allumée s'abaisse dans le récipient, se reléve et
I'obturateur se ferme de nouveau. On remonte le mé-
canisme pour un second déclanchement, et ainsi de
Suite.

Les déclanchements successifs se font de demi-degré
en demi-degré du thermometre plongé dans le pétrole,
jusgu'a ce que les vapeurs du récipient prennent
feu.

Au début, la flamme de la petite lampe semble seule-
ment s'allonger ; au fur et a mesure des déclanche-
ments, cette flamme envahit peu a peu le récipient,
signe auquel on reconnait que le point d’inflammabilité
va étre atteint; enfin, pour un déclanchement donné,
une grande flamme bleue envahit toute la surface du
pétrole déterminant une petite explosion et I’extinction
de la lampe. Le degré du thermometre plongé dans le
pétrole lu a ce moment donne le point d’inflamma-
hilité.

1 est d'usage de ramener le point d'inflamma-

bilit¢ trouvé a une pression H, a la pression nor-
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male 760 millimetres au moyen des corrections sui-
vantes.

Pression de ;oonm a -ogmiu correction additive de 2°,i

» ‘io il 7'9 » »

» 72 h 70 » » 0>
J 130 azip » » i°,0
» 14° Aqlg » » 7
» ™ h7Sy » » 0°,3
» 70 &, correction sousLraclive de ¢7]
» .20 a 779 » » os7

, par exemple, sij° le point d’inflammabilité

trouvé a une pression de 753 millimetres. Le point
d'inilammabilité réel a 760 millimétres sera

S3,0 - 0,3 = 2.3°3.

Pour exécuter toutes les opérations précédentes avec
rigueur, il faut avoir soin que le récipient et ses acces-
soires soient toujours dans le plus grand état de pro-
preté.

Il est généralement utile de procéder a un second
essai, confirmatif du premier ; dans ce cas, le réservoir
a pétrole sera vidé, nettoyé, refroidi a température
ambiante et les opérations reprises comme il vient
d’étre indiqué. Si les deux degrés trouvés ne different
pas de plus de 0°,5, la détermination du point d'inflam-
mabilité est faite et la moyenne arithmétique des deux
nombres repi'ésente ce point. Afin d’obtenir toute la
précision désirable, il est bon de s’assurer de temps en
temps que les parties essentielles de I'appareil n'ont
pas subi de déplacement et cette vérification se fait au
moyen d'un instrument annexé a l'appareil et dont
I’emploi est ainsi déterminé (Le Pétrole, par Riche €t
Halphen, p. 348) :
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Le vérificateur consiste en une plaque d’acier rectan-
gulaire portant diverses marques : sur un coté, une
longue rainure; sur un autre, deux entailles comprenant
entre elles une dent; sur un troisieme un appendice de
17 a 19 millimeétres de longueur, en forme de trapeze
et portant un trait gravé ; enfin au milieu une petite
cheville.

Voici comment on doit S'en servir :

i° Le vérificateur est placé sur le bord supérieur du
réservoir a pétrole de maniére que I'appendice vienne
en contact avec la pointe d’affleurement du réservoir ;
le vérificateur étant bien en contact avec le bord du
réservoir, la pointe doit se trouver dans le prolonge-
ment du trait gravé sur I'appendice ; sinon, cette pointe
a subi un déplacement.

20Le mécanisme du déclanchement est mis en mou-
vement et on arréte doucement le tiroir rotatif au mo-
ment ou les trois ouvertures du couvercle sont décou-
vertes ; avec une petite cale de bois on empéche la
lampe de remonter. On applique le vérificateur a la
face interne du couvercle, sur le coté rectangulaire
portant les entailles et la dent ; dans ces conditions, le
point le plus bas de l'aréte intérieure du bec de la
petite lampe doit s’appliquer sur le prolongement de la
surface de la dent.

3° Le cOté du vérificateur opposé a la dent est appli-
qué a la face de la boite de la lampe portant la douille
dela meéche; le bec doit couper exactement a angle
droit la longue rainure. Si le bec n'atteint pas ou dé-
passe cette longue rainure, il y aeu déplacement.

4° Le cOté du vérificateur opposé a la dent est appli-
gué a la face interne du couvercle, le thermomeétre
étant mis en place. La petite cheville, située au milieu

Delehaye. — Huiles minérales. 3
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de la plaque d’acier, doit étre exactement au milieu de
la boule du thermometre.

1). Essai de consommation a la lampe. — Pour prati-
guer cet essai, on se servira d'une lampe type composée
d'un corps de lampe en verre monté sur pied et muni
d'un bec spécial plat. Sur ce bec, on peut placer une
boite carrée en fer-blanc, de 100 millimétres de coté.
Chaque face de la boite est percée d’'une fenétre au
milieu de lagquelle est tendu un fil métallique horizontal
faisant office de réticule. Enfin, intérieurement a cette
boite, peut sadapter sur le bec un verre de lampe
plat (*).

Voici comment il faut opérer : 600 centimétres cubes
a 700 centimeétres cubes d’huile minérale, brute ou
raffinée, sont versés dans un flacon bouché a I’émeri de
1 litre ; on ajoute 30 centimétres cubes d’acide sulfu-
rique pur a 66° Baume et on agite fortement le flacon
de facon a rendre complete I'action de I'acide sur
I’huile, action qui a pour but de pratiquer une épura-
tion convenable.

Aprés repos, le flacon étant incliné, on décante
I'huile sur un filtre a plis et on recueille 500 centi-
metres cubes de filtrat. La lampe a été préparée de
la maniére suivante : on seche a I'étuve ioo° une
meche plate de 200 millimétres de longueur et on I'in-
troduit dans le bec de la lampe ; avec des ciseaux, on
rend la section de la meche bien nette. On monte le
bec sur la lampe avec le verre et on péese I'appareil sur
une balance de Roberval sensible. P le poids de la
lampe vide.

(*) Celte lampe type est construite par M. Luchaire, 27, rue
Erard, a Paris.
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Dans le corps de la lampe on verse les 500 centi-
meétres cubes de I'huile filtrée et on reprend le poids
de I'appareil plein P'.

Pétrole employé P' — P.

La boite carrée est mise en place sur le bec; on
allume la meche et on adapte le verre de lampe en
notant I'heure d’allumage. La flamme est d’abord réglée
de fagcon a ne dépasser que trés peu le capuchon du
bec; au bout de deux minutes, comptées apres I'allu-
mage, on monte progressivement la méche jusqu’'a ce
qgue le bord de la flamme soit tangent, par visée, a
I’'un des réticules horizontaux de la boite. On compte
alors trois minutes et, en remontant encore la méche,
on améne le bord supérieur de la partie éclairante de
la flamme au niveau du bord de la fenétre percée dans
la boite, au-dessus du réticule horizontal qui vient de
servir de premier repére. Pour éviter les erreurs de
parallaxe dans ces réglages, on se place assez loin de la
lampe, I'ceil devant apercevoir sur un méme plan les
réticules horizontaux opposés.

La lampe ainsi allumée et réglée est abandonnée a
elle-méme dans un endroit abrité des courants d'air et
dont la température moyenne de 17 a 180 sera main-
tenue pendant toute I'expérience.

Aprés quatre heures, comptées exactement depuis
I'allumage de la meche, on met fin < I'expérience. On
note d’abord la hauteur de la flamme dans la fenétre
de la boite carrée, I'état de la meche, etc. ; puis, sur
le bord supérieur du verre, on place un couvercle de
creuset en porcelaine s'adaptant bien sur ce bord ; pour
éviter la casse du verre, on aeu soin de maintenir le
couvercle dans I'étuve a 100°. La lampe s'éteint rapide-
ment. Apres refroidissement, on repese la lampe v".
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Poids de I'huile brdlée en 4 heures, P" — P'.

On peut calculer le poids d’huile brdlée “ /ogrammes
de la maniere la plus simple.

T est bien évident que cet essai doit étre fait avec
soin si I'on veut obtenir des résultats comparables
entre eux. 11 ne porte généralement que sur les huiles
brutes, les huiles raffinées a point d'inflammabilité
supérieur a 35° et sur certaines huiles lourdes a densi t&
trés basse.

11 serait dangereux de faire cet essai sur des essences
trés inflammables.

Pour les huiles brutes, le traitement a I’acide sulfu-
rigue est indispensable ; pour les raffinées, on peut
s'en dispenser, surtout si I’on exige du chimiste I'indi-
cation de combustibilité d’un produit déterminé, par
exemple savoir si une huile est bien raffinée ou non.

Pour les huiles brutes et surtout pour certains pro-
duits lourds, I'essai ne dure pas 4 heures, la méche
charbonnant rapidement et s'éteignant au bout d'un
temps quelquefois trés court. On arréte alors I'essai,
on note le poids d'huile consommée s'il y a lieu, en
consignant sur le bulletin d’analyse toutes ces particu-
larités.

E. Distillation. — La distillation est une opération
capitale dans I'examen des pétroles ; conduite de dif-
férentes maniéres, elle sert a résoudre un certain nom-
bre de questions qui peuvent étre posées 3 I'expert.

Mais il est nécessaire d'avoir toujours présent a I'es-
prit, au cours d'une distillation, que la composition
des pétroles est trés complexe ; que beaucoup de car-
bures, de produits oxygénés, de produits sulfurés, a
édifices moléculaires compliqués, se décomposent sous
I'action de la chaleur. De sorte que, si dés le début
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d'uno distillation, lorsque le thermomeétre ne marque
pas encore 200°, on recueille bien des produits naturelle-
mentexistant dans I'huile mise en ceuvre, cependant au
furet amesure que s'éléve la température les décomposi-
tions commencent et ces transformations seront fonction
du degré thermomeétrique, du temps pendant lequel agira
la chaleur, de laforme et de la matiere des appareils, etc.
De la, cette condition trés importante a respecter :
la distillation d’'un pétrole doit se faire dans un appa-
reil conforme aun modéle donné et suivant une techni-
gue bien définie. Ceci est d’'autant plus nécessaire que
I'opération doit servir acomparer entre elles des huiles
de diverses natures.

Trois facteurs sont a considérer dans une distil-
lation :

i° Latempérature alaquelle passe la fraction distillée;

20La densité de cette fraction ;

3° Le volume de cette fraction.

Le fractionnement doit donc étre conduit de maniére
a obtenir les valeurs de ces trois facteurs.

Au point de vue industriel, les pétroles se classent
de maniéres bien différentes, en général réglées par les
cours du marché de ces produits. Tantot, le stock en
essences légeres élLant épuisé, les raffineurs recherchent
surtout les produits naturels riches en essences; par-
fois, au contraire, les huiles fournissant beaucoup
d’huiles de graissage seront les plus appréciées. Par-
conséquent la détermination de la proportion des dif-
férents produits contenus dans une huile donnée devient
un probléme dont la solution présente pour le raffineur
un intérét capital, tant pour le guider dans ses achats
gue pour connaitre la marche a suivre dans la fabrica-
tion, les achats elfectués.
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Mais, nous ne saurions trop insister sur celle question
aupres ties chimistes qui onla résoudre un tel probleme
et que leurs travaux ordinaires n'ont pas appelé a étu-
dier dans tous ses détails la distillation des pétroles,
cette opération si simple a premiére vue, est en réalité
hérissée de ditlicultés.

Prenons comme exemple la distillation d’une huile
brute américaine faite dans une cornue de verre de un
litre de capacité, dans laquelle on aura versé soo cen-
timetres cubes d'huile. La distillation commence versso'
par exemple et le thermometre monte lentement au fur
et a mesure que le volume du distillat saccroit, ré-
gulierement si le feu est donné avec soin (emploi d'un
petit fourneau a couronnes ordinaire, la cornue reposant
sur une toile métallique et étant entourée de clinquant de
toutes parts pour éviter le refroidissement par rayon-
nement).

A un certain moment, le thermométre parait s'ar-
réter dans sa marche ascendante, la distillation se ra-
lentit considérablement ; la partie vide de la cornue se
remplit de vapeurs blanches, lourdes ; si I’'on ne pousse
pas le feu, le thermomeétre redescend lentement et
I'huile ne tombe plus au bec du réfrigérant. Ce point
n'est pas constant ; nous I'avons trouvé quelquefois a
250°, d'autres fois a 300°.

Si i'on pousse le feu avec lenteur, la formation des
vapeurs blanches semble s'accélérer puis elles cessent
subitement, le thermomeétre reprend sa marche ascen-
dante et la distillation se poursuit a nouveau.

Si I'on a eu soin de fractionner le distillat comme
nous l'indiquerons ci-apres, en prenant la densité de
chaque fraction, on remarque que les densités croissent
régulierement jusqu’au moment de cet arrét de I'opé-
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ration; les fractions recueillies ensuite ont une densité
inférieure a laderniere obtenue, puis croissent de nou-
veau jusgu'a la fin.

Ce phénomene ne se produit pas avec toutes les
huiles ; ce sont surtout les produits américains qui le
présentent.

Quand on opeére la distillation rapidement, en pous-
sant le feu de maniére a conduire I'opération en un
temps minimum, ce qui est souvent indiqué, dans
le calcul du rendement par exemple, on n’'apercoit
pas le phénomeéne relaté ci-dessus, les décompositions
s produisant dans tout le cours de la distillation
finale.

Quand les huiles mises en ceuvre sont peu colorées,
a partir de ce point d’arrét, on peut observer la forma-
tion de coke qui se dépose au fond de la cornue et I'ac-
croissement notable de la coloration de I'huile rési-
duelle.

Ce temps darrét correspond a une décompo-
sition pyrogénée des hydrocarbures complexes se
résolvant en molécules plus simples ayant un poids
moléculaire ou plus faible ou plus élevé que ces car-
bures.

« La distillation semble avoir pour effet de donner
« aux hydrocarbures qui constituent le pétrole, ou
« tout au moins a ceux qui sont susceptibles de se
« décomposer pendant la distillation, plus de sta-
« bilité.

« Ainsi, en soumettant a la distillation un mélange
« synthétique d’essence, d’huile lampante et d’huiles
« lourdes représentant la composition moyenne d’un
« pétrole de Pensylvanie, nous n'avons plus observé
« cette décomposition. Le produit sur lequel nous
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avons opéré provenait du mélange de 90 centimetres
cubes d’essence de pétrole rectiliée de densité 692 ;
de 720 centimeétres cubes d'huile lampante a 796; de
i/jo centimétres cubes d'huile lourde a sso et enlin
de 50 centimétres cubes de résidus a 93o.

une densité de 85 a is°.

« On adistillé en recueillant chaque fois 1/20 du vo-
lume mis en ceuvre. Les divers fractionnements pré-
sentaient les points d'ébullition et les densités sui-

vantes :

Fractions d'éEL(J)Iil?ttion
| 80°-iio°
2 110 -120
3 120 -i30

i30 -i35
5 i35 -i37
6 i3 -i37
7 i37 -140
H i jO-i50
9 i50 -179
10 179 -200
11 200 -200
12 200 -199
i3 199 "2°i
If 201 -26
i5 207 -208
1é 208 -224
i7 224 -235
18 235 -242
19 e
20 »

Densités

0,705
0,720
0,733
0,744
0,754
0,764
0,768
0,778
0,785
0,798
0,798
0,806
0,814
0,821
0.830
0,836
0,8i4
0,852

0,862
0,877

Huiles mindrales

Coloration des fractions
distillées

Incolore.

Légérement jaune.
»

»

Jaune paille.
»

»
Légérement paraffiné.
Paraffiné.

»

*
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« Les résultats ont été analogues avec un pétrole
« préparé en mélangeant aux produits précédents des
« essences moyennes de densité 774. Ces constatations
« que I'un de nous exposait en 1839 (') prouvent que
« le pétrole brut ou celui qui n'a pas subi dans nos
« alambics une température déterminée, renferme une
« portion d’hydrocarbures différents de ceux que I'on
« en peut extraire par distillation. Celte hypothése pa-
ierait justifiée par les déterminations que nous avons
« faites ultérieurement sur la solubilité des pétroles
« dans les mélanges chloroformo-alcooliques (2. Nous
avons en effet montré :
« i°Que pour une méme densité les diverses fractions
des sortes américaines présentaient des solubilités
voisines entre elles, mais trés différentes de celles
des fractions russes de méme densité, que par con-
séquent la solubilité pouvait servir a déterminer a
guelle série se rattachent les carbures d'une fraction
« dont on connait la densité ;
« 20 Que les pétroles bruts avaient une solubilité
moins considérable que les fractions de méme den-
site qu’on en peut extraire par distillation ;
« 3° Qu'en mélangeant toutes les fractions provenant
de la distillation d'un pétrole brut, le pétrole recons-
lilué était plus soluble dans le mélange chloroformo-
alcoolique que I'échantillon brut.

(") Riche. — Rapport sur t'Exposition Universelle de 188g. Im-
primerie Nationale, p. "J5\.

(*) Voir pour la méthode chloroformo-alcooliquc, page 1/17
de ce volume.
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« Ce qui prouve d'une facon irréfutable que si le
« pétrole renferme, en nature, une certaine quantité des
« produits qu’'on en extrait par distillation, d'autres au
« contraire prennent naissance dans les conditions par-
ti liculiéres de la distillation. 11 semble donc évident
« qu'on puisse produire ces derniers en quantité plus
» ou moins considérable suivant que I'on crée ou non
« les conditions favorables aleur formation. L’industrie
« a depuis longtemps su discerner ce point et la pra-
« tique a fait voir qu'il était nécessaire de prolonger
« I'action de la chaleur vers le milieu de la distillation
« pour obtenir le rendement maximum eu huiles lé-
« geres. (Riche et Halphen. — Le Pétrole, Paris, Kdti,
p. 135.)

Dans I'industrie de la raffinerie des pétroles, on uti-
lise cette décomposition pour augmenter le rendement
en huiles lampantes ; cette opération porte le nom de
cracking et consiste a modifier I'alluredu foyer lorsque
la couleur et la densité du distillat indiquent que les
essences et les lampants ont passé au fractionnement
et que les produits lourds vont apparaitre dans la dis-
tillation ; le feu est conduit de maniére a provo-
qguer la décomposition aussi parfaite que possible de
guelques-uns de ces produits lourds en huiles plus Ié-
geres pouvant étre ultérieurement mélangées avec les
lampants.

La distillation des pétroles est aussi fortement in-
fluencée par I'allure de I'opération ; une méme huile
fournira des résultats variables selon le mode d'ap-
plication de la chaleur.

Nous emprunterons au traité précité (Riche €t
Hatpiien. — Le Pétrole, p. i34), le tableau sui-
vant dans lequel une méme huile a été distillée len-
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tement, en sepl heures, et plus rapidement, en quatre
heures.

§ Distillation lente 4(3 Distillation rapide
1

Densité Couleur 2 Densité Couleur

| 6834 Blanc. 1 CSp3 Blanc.

2 7°%i » 2 7118 »

3 7248 » 3 7268 »

4 7378 » 4 7398 ?

5 TioG » 5 .4 »

6 7.)81 » G 7582 »

/ 1672 » 7 7692 »

8 7742 » 8 7178 »

9 7835 » 9 7881 »

10 799° Jaunissant. 10 7981 »

1 7980 » 1l 8odo Jaunissant.
12 80% Jaune clair. 12 8i30 »

i3 8200 » i3 8170 »

<« 8248  Jaune d’or clair. >i 8378 »

i5 8110 Jaune clair. i5 8261 Jaune clair.
16 8248 » 16 8195 Jaune.
< 8120 » 17 8160 »

18 8 too » 18 8296 Jaune d'or.
19 81%0 » .9 8330 Jaune foncé.
20 8358 Brun rouge foncé. 20 8:>o Brun rouge.

Les remarques précédentes démontrent amplement
ce que nous avons posé au début comme une sorte d'a-
xiome, que la rectification d'un pétrole, en vue de
tirer des conclusions d’analyse, doit se faire dans un
appareil bien déterminé et suivant une technique tres
précise, afin d’'obtenir des résultats toujours compa-
rables entre eux.
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Reste a déterminer les conditions de I'opération, de
maniéere a établir une analyse officielle, admise par tous
les chimistes et a laquelle on devrait avoir recours
dans les cas d’expertises. A [I'heure actuelle, cette
question est a I'étude dans les Congres internationaux
du pétrole sans avoir regcu de solution définitive.
Drailleurs, il faut le reconnaitre, jusqu'ici les expertises
sur les produits pétroliferes ne sont pas trés fréquentes
dans les laboratoires et ces questions spéciales restent
confinées dans les raffineries de pétrole ot chacun pro-
céde d'une maniere particuliere, guidé généralement
par les besoins de I'usine dont il a la charge. Dans ces
essais, on s'etforce de se rapprocher de la fabrication
réelle, en distillant dans des chaudieres de cuivre de
capacité moyenne, plusieurs litiges d’huile, réglant la
marche de I'opération sur ce gquelle sera dans les
grands appareils de rectification.

Mais le chimiste auquel on soumettra un échantillon
N'aura pas toujours a sa disposition plusieurs litres
d’huile, ni le temps nécessaire pour procéder a une
opération aussi longue (la rectification dans ces con-
ditions exige six a huit heures consécutives, dans cer-
tains cas) ; si les essais sont fréquents, il y alieu d'opérer
d’'une maniéere assez rapide pour ne pas voir s'éter-
niser le travail. En attendant une méthode officielle,
admise par tous, nous proposons le mode de travail
contenu dans les essais suivants, qui exige au maximum
un litre d’huile, facile & exécuter dans un temps normal
de travail et que nous mettons en ceuvre depuis plusieurs
années.

Dans cette méthode, nous nous sommes etTorcés de
déterminer les trois facteurs nécessaires a toute dis-
tillation : la température d’ébullition, le volume et la
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densité de chaque fraction, tout en réduisant au mini-
mum le travail aexécuter, en employant des appareils
de types bien déterminés, faciles a reproduire en tous
temps et enfin, aussi, en permettant de résoudre cer-
taines questions connexes, telles que le rendement des
huiles brutes soit au point de vue douanier, et pour
lequel I'expert pourra étre appelé a trancher, soit au
point de vue commercial.

Les appareils a employer sont de deux espéeces :
i° I'appareil imaginé parEngler, dont I'emploi est uni-
versel et dont la construction faite avec soin permet de
se procurer un alambic établi dans des conditions tou-
jours identiques. On peut obtenir avec cet appareil les
températures d’ébullition et les volumes de chaque
fraction avec une grande précision. Les dimensions de
la cornue dislillatoire sont telles que I'on ne peut dis-
tiller que 100 centimeétres cubes d’huile ce qui oblige,
pour prendre la densité de chaque fraction aopérer par
pesée du volume de celle-ci, opération un peu longue
lorsque I'on a beaucoup d’'échantillons a étudier.

2° L’appareil de de Lui/nés, auquel nous avons apporté
guelques modifications de détail, construit aussi en
cuivre et qui permet de porter facilement et rapide-
ment un volume de 500 centimeétres cubes a la tempé-
rature de .’50° et au dela méme si cela est nécessaire.
Avec cette cornue, en fractionnant par 1/10 ou on
obLient des fractions de 50 ou de 25 centimétres cubes
d’huile dont il est facile de prendre la densité avec de
bons densimélres, ce qui simplifie les opérations sans
nuire a I'exactitude, car en définitive, dans une telle
recherche, il ne s'agit que d'établir la variation de
chacun des trois facteurs de distillation, sans avoir
besoin d’une mesure absolue.
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C’est alors que nous avons imaginé de combiner les
deux opérations en vue d’obtenir la densité des frac-
lions indiquées par I'Engler ; pour cela, chaque frac-
lion de I'appareil de LGmes est conservée a part dans
des tubes bouchés.

Les distillations terminées, en nous basant sur les
volumes successifs des fractionnements de I'Engler,
nous reconstituons au moyen des huiles recueillies,
des fractions correspondant aux températures obtenues
et nous prenons les densités de ces fractions au moyen
des mémes densimeétres. Les causes d’erreurs sont trés
faibles, comme nous nous en sommes assurés direc-
tement, méme quand on opeére sur le fractionnement en
m 10; elles sont a peu pres nulles avec des fractions de
25 centimetres cubes (fractionnement au */10 sur 500
centimétres cubes). Des exemples relatés ci-apres feront
mieux comprendre la marche de la méthode.

Nous lui trouvons I'avantage de donner des rensei-
gnements sur les trois facteurs de la distillation, de
procurer d'autres chiffres nécessaires souvent aux con-
clusions de I'expert et eniin d'étre trés rapide. Une
opération complete, avec calcul du rendement et autres
renseignements au point de vue douanier, pour un dis-
tillAt roumain n'exige pas deux heures de travail.

Pratique de la Distillation. i° Distiltation pre-
1iminaire. — NOUS engageons vivement le chimiste
qui doit étudier la distillation d'un produit pétrolifere
guelconque, a procéder a une opération préalable qui
permet d’obtenir de précieux renseignements, non pas
seulement sur la nature du produit, mais aussi sur la
maniére dont seront conduites ultérieurement les
diverses distillations a effectuer.
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Si le pétrole renferme de I'eau, il est indispensable de
le sécher sur le chlorure de calcium (moins bien avec le
carbonate de potasse pouvant saturer certains acides).

Quelquefois I'eau est comme émulsionnée et il est
impossible d'en débarrasser le pétrole, méme par filtra-
tion sur papier. Le pétrole est alors placé dans une
cornue enfouie dans un bain de sable de vastes dimen-
sions (une marmite en fonte par exemple) la cornue
plongeant dans le sable jusque vers le col et on main-
tient le bain vei's ioa°. Bien entendu, le col de la cornue
plonge dans un matras tubule a distiller, de maniere
arecueillir les produits volatils. L’'eau distille lente-
ment avec ceux-ci et se sépare facilement. Quand la
couche agueuse n’augmente plus dans le matras, ce
qui exige quelquefois plusieurs heures, on arréte la
chaulle, on recueille par décantation a I'entonnoir a
robinet le pétrole distillé et on le verse daus le liquide
resté dans la cornue. L ’huile est préte pour les essais
ultérieurs.

On procede alors a une distillation préalable soit sur
I'huile telle quelle, soit sur celle débarrassée d'eau.

Dans une petite cornue de 200 centimétres cubes en
verre vert tubulée, on verse iso centimétres cubes de
liquide; on adapte par la tubulure un thermometre
pouvant marquer 350" et dont la boule plonge a un ou
deux millimétres du fond de la cornue. Celle-ci est
reliée par un bouchon a un matras a long col ettubulé,
posé sur un valet de paille. La cornue est lentement
chauffée sur un fourneau a couronne, en prenant la
précaution de la placer sur une toile métallique, de
I'entourer d’une feuille de clinquant pour la protéger
de brusques refroidissements et enfin de placer sous
toute la longueur du col une autre feuille de clinquant
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destinée a arréter l'action de la flamme du fourneau
sur le col.

On distille en notant la marche du thermometre jus-
gua ce que celui-ci marque 350°. On arréte le feu et
apres refroidissement on examine le distillat et le
résidu au point de vue du volume, de la densité, de
I'inflammabilité, etc.

Les essences et les pétroles raffinés laissent un résidu
nul ou peu important; les huiles lourdes donnent au
contraire trés peu de distillat ou méme aucun produit
volatil avant 350". Les pétroles naturels sont intermé-
diaires entre ces extrémes.

3° Distillation fractionnée. — Lorsque I'on doit
étudier une huile de pétrole dans le cas le plus général,
il faut ensuite procéder a une rectification au cours de
laquelle on notera: la température de distillation, le
volume du distillat et sa densité. Le seul appareil con-
venable pour celle opération est la cornue de verre de
un litre de capacité, reliée a un réfrigérant Liebig. Le
tube de ce réfrigérant est un tube a entonnoir dans
lequel on engage le col de la cornue; comme il y ala
une petite difficulté de montage nous allons indiquer
le tour de main qui nous a réussi jusqu’ici. Le col de
la cornue est étiré a la lampe d’émailleur, convena-
blement coupé et engagé dans un bouchon de liege
capable de prendre place dans le tube a entonnoir du
réfrigérant. Mais comme les jointures ne peuvent étre
exactes, on entoure le bouchon de bandelettes de toile
enduites de gélatine (les tubes de sécoline sont d'un
excellent usage) et on laisse sécher. On obtient ainsi
un joint hermétique trés résistant et rapidement
exécuté.

Dans la cornue on place 500 on j s ncentimetres cubes

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



Pétroles 53

de liquide a étudier; on bouche avec un thermometre
capable de marquer 350° el on monte sur un fourneau
acouronne.

Par précaution, ce fourneau est installé au centre
dun grand bac en tble de om so de cOté, a rebords
élevés de re centimetres au moins. Si la cornue venait
a casser, le liquide se répandrait dans ce bac et il serait
facile de I'éteindre en y projetant du sable dont on a
soin de faire provision.

On entoure la cornue d’une chemise de clinquant, on
protege le col contre la ilanime du fourneau au moyen
d'une autre feuille de clinquant et I'on procede a la
distillation.

l.e distillat est recueilli au bec du réfrigérant Liebig:
dans des éprouvettes graduées. Il est bon, pour sur-
veiller la distillation, de compter de temps en temps le
nombre de gouttes tombant dans I'éprouvette par
minute ou demi-minute, de maniére a conduire le feu
trés régulierement.

Si simple que cela paraisse, il y a cependant plusieurs
manieres dopérer le fractionnement d’'un pétrole
(comme de tout liquide d’ailleurs).

i° Le thermomeétre plonge constamment dans le
liquide en ébullition ;

2° Le thermometre ne plonge jamais dans ce liquide
et marque la température des vapeurs.

Les deux conditions sont trés différentes et il y aura
lieu, pour I'expert, d’'adopter I'une ou l'autre. En
général, la premiere est préférable (thermometre plon-
geant constamment dans le liquide) car elle évite trop
de surchauffe pour les produits de queue, la distillation
s'effectuant en moins de temps.

En tous cas, le chimiste devra noter sur son bulletin
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eI'analyse quel mode a été adopté, relativement a la
mesure des températures.

Ce point tranché, une autre difficulté surgit :

Comment fractionnera-t-on ? On peut en elfet
prendre pour base de fractionnement la température et
recueillir le distillat qui passe de 10 en 10 degrés par
exemple ; dans ce cas, on mesurera sur |’éprouvette
graduée le volume correspondant du liquide. Ou bien
on peut adopter comme base le volume, fractionner le
liquide par */20 (20 centimeétres cubes par fraction si on
a mis s00 centimétres cubes de pétrole en ceuvre) ou
par ‘/]0 (sn centimétres cubes par fraction) ; des lors
on notera la température a laquelle aura distillé un
tel volume.

Ici. aucune considération ne peut guider le chimiste.
Le mieux, si I'’étude du pétrole doiL étre compléte, est
de faire deux distillations successives (chaque fois
avec du liquide primitif) I'une en fractionnant par 1/ao,
I'autre en fractionnant par n)° thermométriques. A
moins d’indications spéciales, nous opérons par frac-
tionnement en */XDou */

U" Distillation dans I'appareil Englenh. — Cette
opération n'ade spécial que I'appareil dans lequel Qi1
opere. Essentiellement, il se compose d'une petite

chaudiére métallique de 100 centimétres cubes environ,
surmontée d'un tube métalligue pouvant recevoir un
thermomeétre et s'engageant dans un réfrigérant Liebig
en métal. Mais les détails de construction et d'instal-
lation sont si minutieusement étudiés ('), qu'il est

(V Nest préférable do sc procurer cet appareil dans le com-
merce et de ne pas chercher a le construire.
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possible de procéder avec cet appareil ades distillaLions
rigoureusement comparables entre elles et exécutées
sur 100 centimetres cubes de liquide. Les distillais
sont recueillis dans une burette graduée en 1 de cen-
timétres cubes, ce qui permet de les extraire a volonté,
d’en mesurer tres exactement le volume et, par pesée
dans des petites fioles, d’en déduire la densité.

Fig. 2.

4° Evaluation du résidu a 550°. — L'appareil employé
est celui de de Luynes auquel nous avons apporté
guelques modifications ; il se compose d’une cornue en
cuivre épais de 290 millimétres de hauteur et de ss
millimétres de diametre portant un tube de dégage-
ment situé a 180 millimétres du fond de la cornue ;
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elle est fermée par un bouchon de cuivre avis au tra-
vers duquel passe un thermométre pouvant marquer
35<®. Pour que ce dernier plonge toujours dans le
liquide, il sera bon de le faire construire spécialement,
avec une boule cylindrique de iuu,5 de longueur seu-
lement et une lige suffisamment longue pour que le
point 300° (qui servira ultérieurement) soit placé a
I'extérieur du bouchon, quand le thermometre sera en
fonction. La cornue est tarée; on y verse 5<o centi-
metres cubes de pétrole et on prend le poids total.
On adapte la cornue a un réfrigérant de cuivre au
moyen d’un écrou il vis et on procede a la distillation
en recueillant par 1710 ou par 1'30 pour prendre la den-
sité de chaque fraction (fig. a).

Quand le thermometre atteint 3<0°ou 350°, selon les
cas, O arréte I'opération et, aprés refroidissement, QL
repése la cornue. La différence entre les deux pesées
donne le poids du résidu a z00 ou 350.

Note A. Méthode de distillation de l'auteur. — Nous
exposerons ici avec quelques détails, la méthode que
nous avons employée pour déterminer les caracteres
distillatoires des huiles.

La distillation du pétrole au moyen de I'appareil
Engler donne bien les valeurs des trois facteurs ; tem-
pérature, volume et densité des fractionnements. Mais
1 estimation de ce dernier facteur nécessitant des pesées
précises, serait longue et pénible lorsque I'on doit étu-
dier un certain nombre de pétroles analogues. Dans
ces cas tres fréquents ou la rigueur scientifique que
comporte I'opération ainsi conduite n'est pas requise,
nous réunissons les essais N 3 et 4 de la maniére sui-
vante : la distillation parle moyen de I'appareil Engler
est faite en recueillant le distillat dans une éprouvette
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a pied graduée en 1/10 de centimétre cube et en notant
les volumes passés de 10 en 10 degrés du thermomeétre.

Dans I'essai n° 4 on obtient les densités des fractions
recueillies par 5o centimétres cubes (") et lI'on a soin
de conserver isolément chaque fraction. L’opération
Eng-ler étant faite sur 100 centimetres cubes et la
seconde sur 500 centimeétres cubes, il est facile de
reconstituer toute une série de fractionnements répon-
dant a ceux passés a des températures déterminées et
d’obtenir ainsi les densités approchées correspondant
aux distillats de la méthode Engler. 11 y a de petites
causes d'erreurs faciles a comprendre, mais nous nous
sommes assuré, par des essais directs, qu elles ne
dépassaient pas un ou deux milliemes sur le chiffre des
densités.

Voici un exemple qui précisera mieux ce procédé.

La distillation d'une essence a donné :

a) Essai Engler :

55°- 70° = 11 centimétres cubes

»
»

100 cenliinétres cubes

(*) Oa par 25 centimétres cubes, dans le fractionnement au
1/20 qui est plus exact encore et dont nous donnons quelques
exemples.
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D Essai il" 4: sur 500 centimetres cubes.

fo cintiiUL'Ires ciilics Densité ug\#>
50 » » 06b
™M » » 0,677
50 » » 0688
5n S »  0)697
50 » » 0,706
ik> » » 0,716
50 » » 0,723
50 » » 0,731

4>0 centimetres cubes

Les volumes de I'essai Engler, multipliés par 5, don-
nent respectivement 60-80-100-100-75-35 centimetres
cubes.

Avec les fractions de l'essai n° 4 et en les prenant
dans l'ordre méme de leur extraction, nous avons
reconstitué des mélanges dont les volumes étaient 60-
8o- ico-i00-75-35 centimetres cubes et dont il a été
facile de déterminer la densité au moyen d'un petit
densimeélre contrélé. Nous avons trouveé ainsi :

58 700 . 0,662
70-S0 0,671
80 . 0,689
ol 0,706
IAD.110 ... . 0,726
110 0118 oo 0,732

Les chiffres densimétriques de la 2e colonne sont
ceux obtenus dans un nouvel essai fait dans un appa-
reil distillatoire plus grand permettant d’employer
500 centimétres cubes tout en se servant du thermo-
metre. Comme on le voit les écarts entre les chiffres
des deux colonnes sont assez faibles pour permettre
I'emploi de ce procédé. En fractionnant par 1/20 sur
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5<io centimeétres cubes, les résultats sont encore plus
approchés.

Nous donnerons, dans un autre cas un exemple de la
marche a suivre.

Engler :
90%i00° — 3 fpoC= 1)
IQJ-110 —2 »
110-120 - 3 » = if)
120 -i30 = 4 » = 20

Chacun des essais serait trop faible ; mais le volume
des trois premiers est i5 -t- To -t- i5= 40 centimétres
cubes, volume permettant I'emploi du densimeétre con-
trolé ; sur la premiére portion de l'essai n° 4, soit
5o centimetres cubes, il a été prélevé 4° centimétres
cubes (le reste ou To centimétres cubes devant servir a
constituer la seconde fraction Engder). Ces 4° centi-
meétres cubes avaient 0,695 pour densité. Nous aurons
donc :

90°-ia0 = 8 centimeétres cubes-densité 0,690.

Note B. — Lorsqu’il y aura lieu de rechercher la
paraffine dans un pétrole, le mieux sera de procéder a
la distillation dans une cornue de cuivre de forme
basse (modéle des cornues en verre dites forme boule)
en fractionnant par 1/20 jusqu’au coke. Les derniéres
fractions, a partir de la quinziéme, sont recueillies
dans des tubes en verre que I'on abandonnera quelque
temps dans un bain d’eau a 15" La paraffine cristalli-
sera dans chaque tube et on notera I'importance du
dépot, la viscosité de I'huile, etc.

Il faut ici bien se rappeler que tout dosage par cette
méthode serait illusoire, la paraffine subissant a liante
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température une décomposition pyrogénée trés impor-
tante.

Note G. — Dans I'étude des produits volatils a tem-
pérature peu élevée, jusque vers 200° I'emploi des
colonnes de fractionnement type l.ebel et Henninger,
a 5, 10 ou plus de boules, sera souvent imposée par les
circonstances. Cet emploi est d’'un usage trop courant
dans un laboratoire pour que nous nousy arrétions.

Note D. — Au moyen des résultats obtenus dans ces
essais, on pourra tracer des courbes représentatives de
la marche de la distillation. Ces courbes seront de
nature différente, soit que I'on porte en abscisses les
numéros des fractionnements et en ordonnées des va-
leurs proportionnelles aux densités ou aux tempéra-
tures, soit que I'on choisisse tout autre mode de repré-
sentation.

Dans un produit homogene, les courbes seront régu-
lieres, ne présentant aucun point singulier; dans les
produits hétérogenes au contraire, dans les mélanges
faits sans précaution, les courbes seront irréguliéres,
avec des points de rebroussement plus ou moins
accentués.

F. Viscosité. Huiles minérales de graissage. —
L’'immense révolution économique apportée dans la
civilisation par I'emploi des mécanismes a eu pour
facteur des plus importants I'emploi des huiles miné-
rales dans le graissage de ces mécanismes. Le meilleur
des moteurs devient inutilisable, non seulement si les
parties en frottement ne sont pas constamment lubri-
tiées, mais aussi si cette lubrification est faite au
au moyen d'huiles non appropriées a cet usage. On
pourrait presque dire, sans exagération, qu'a chaque
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type de mécanisme doit correspondre une huile de
graissage spécial.

Les huiles saponifiables, graisses animales et végé-
tales, se décomposent sous l'action de la chaleur en
donnant des acides gras qui attaquent les parties mé-
talliques, les détériorent tout en formant un cambouis
qui loin de constituer un mode de graissage, devient au
contraire pour le mécanisme une cause de résistance.

Les huiles minérales, complétement débarrassées de
leurs produits acides, résistent a la température de frot-
tement des organes et sont dés lors les seuls produits a
employer pour le graissage normal des appareils. 1l
existe a I’heure actuelle une variété considérable de ces
huiles préparées spécialement par raffinage ; on les dis-
tingue les unes clés autres par leur viscosité, I'expé-
rience ayant montré qu'il existe un rapport constant
entre la viscosité d'une huile et sa valeur de graissage.

La viscosité se déterminera le mieux au moyen de
I'appareil Engler dont nous allons donner la descrip-
tion et le mode d’emploi.

Determination du coefficient de viscosité. — « La Vis-
« cosité peut étre définie comme la résistance qu’offrent
« les plus petites particules d'un corps a glisser les
« unes sur les autres; en d'autres termes, la viscosité
«est le coefficient de frottement intérieur. »
(Lewkowitscii, Huiles, graisses et cires, traduction
francaise de E. Bontoux, p. 266).

La détermination de ce coefficient est basée sur la loi
dePoiseuille relative a I’écoulement des liquides par un
orifice capillaire, loi qui est contenue dans la formule

Uu— ~t it
h -—--- 81P/
dans laquelle k représente le coefficient de viscosité ;

4
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1>, la pression sur I'unité de surface de I'orifice du tube
capillaire ;

r. le rayon du tube ;

I, la longueur de ce méme tube ;

v, levolume du liquide écoulé par I'orifice en (secondes.

Pour que cette loi soit applicable en toute rigueur,
il est nécessaire que le coellieient | ou longueur du tube
soit de grande valeur et que r, rayon du tube soit trés
petit. Dans la pratique des huiles de graissage, généra-
lement trés visqueuses, un appareil ainsi contruit se-
rait d’'un emploi fort incommode et souvent aussi inu-
tilisable ; pour tourner cette difficulté, on se contente
de déterminer un coefficient de viscosité relatif, en
comparant les temps d’écoulement d’un volume donné
d’huile a essayer et d'un méme volume de liquide pris
arbitrairement connue type, au travers d'un orifice de
diamétre assez large et pour une colonne liquide de
faible longueur.

Le liquide type peut étre de I'eau ou de I'huile de
colza bien épurée.

On a cherché cependant a déterminer la viscosité
absolue des huiles ; mais ce genre d'essais, trés délicat
et trés long, est plutdt du ressort d'un laboratoire
scientifique que d’'un laboratoire industriel et comme
les travaux de Pétroff ont montré que pour une tem-
pérature donnée, le classement des huiles au point de
vue de leur frottement interne est le méme que pour
leur pouvoir lubrifiant et leur viscosité relative, nous
nous contenterons de décrire la détermination de ce
dernier coefficient.

L'appareil le plus usité est celui d’Engler dont voici
la description (Lewkowitscii, loc. cil. p. 27a).

Le réservoir A est destiné a recevoir I’huile soumise
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a I'essai ; sou diamétre est de io(> millimétres et sa hau-
teur de 72 millimetres ; il se termine au fond par un
tube en platine a de ao millimétres de longueur,

de diamétre au sommet et 2,8 de diamétre a la base.

A l'intérieur du réservoir A, trois pointes C servent
a régler exactement le niveau de I'appareil et limitent
la contenance de a4° centimeétres cubes de liquide.

l.e réservoir A est fermé par un couvercle percé
d’une cheminée centrale b par laquelle on peut intro-
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iluire mi Lampon de bois dur qui vient obturer I'ori-
fice a et d'une autre petite cheminée d pouvant rece-
voir un thermomeétre.

Le réservoir A peut étre placé dans un bain-marie B
que I'on chaude avec une couronne agaz G.

Sous le récipient on place une fiole 1’ graduée
a 200 et 240 centimeétres cubes. Le tout est supporté par
un trépied, non figuré (fig. 3).

Pour faire un essai, on lave le réservoir A a I'éther
puis a I'éther de pétrole, on rince a I'alcool et enfin a
I'eau distillée. On nettoie I'orifice a avec un papier de
soie et on le ferme avec le tampon de bois. Le réser-
voir est placé dans le bain-marie B.

On mesure 24° centimétres cubes d’eau distillée et on
verse ce liquide dans le réservoir A qui se trouve alors
rempli au niveau des Xepéres G. On adapte le couvercle
de A que I'on munit d’un thermometre.

Dans le bain-marie, on place de I'huile minérale et
on l'amene a 20° G. Au bout d'un certain temps,
lorsque l'eau de A est bien a ao°, on place sous le
réservoir la fiole F completement seche, on ouvre le
tampon et on marque I’heure. On recueille 200 centi-
meétres cubes d’eau et on arréte I'expérience en mar-
quant de nouveau I'heure.

Pendant I'écoulement du liquide, I'appareil doit étre
dans un état de repos absolu.

Si I'appareil est bien réglé, le temps d’écoulement de
200 centimetres cubes d’eau & auOest de 5i a 53 secondes.

Le réservoir A est séché complétement et rempli
d’huile a essayer bien claire et seche, jusqu’au niveau
des arréts C. On recommence I'essai comme ci-dessus,
en notant le temps découlement de 200 centimeétres
cubes d’huile.
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Le quotient du nombre de secondes relatif a I’huile
par celui des secondes relatif a l’eau est le ceeliicienL de
viscosité a la température de 20°.

Dans I'essai de I'huile, on porte ensuite le bain-marie
a des températures croissantes et I'on calcule le coeffi-
cient de viscosité en comparant le temps d'écoulement
a la température T de 200 centimétres cubes d’huile au
temps d’écoulement de I'eau a 20°.

Le viscosimetre d’ExGi.ER est capable de donner des
résultats trés comparables entre eux, mais étant donnée
sa capacité, il présente l'inconvénient d’exiger beaucoup
d’huile et surtout un temps fort long. Enfin il n'a guere
été adopté qu’en Allemagne et dans I'Europe centrale.

En Angleterre, on se sert du viscosimétre de
R edwood construit sur les mémes principes et dans un
modele analogue au précédent. L'essai porte seulement
sur £0 centimeétres cubes d’huile et par conséquent est
de plus courte durée.

Il existe aussi un appareil de Engler et Kunkler pour
les hautes températures et qui ne differe de celui dé-
crit ci-dessus que par des détails de construction inu-
tiles a reporter ici.

D’ailleurs tous ces appareils étant construits d’une
fagon spéciale et contrblés tres sérieusement avant la
mise en vente, il est toujours préférable de se munir de
ceux exécutés dans de telles conditions.

En France, on fait usage de l'ieométre de B arbey
qui, a I'inverse des précédents, détermine le coefficient
de fluidité d’une huile en mesurant le volume d'une
huile écoulée dans un temps constant.

L’ixometre se compose essentiellement d’un gros tube-
vertical de i3 millimétres de diamétre, B. Ce tube se
termine par un trop-plein F.
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Un autre tube D, vertical, au diamétre intérieur
de 5 millimétres et muni aussi d’'un déversoir G, com-
munique avec le premier tube par un ajutage Il
de 8 millimétres de diametre intérieur.

Au centre du tube D, pénétre une tige cylindrique
en acier E, parfaitement calibrée au diametre de 4 mil-
limétres. En fait, ce systeme détermine en Dun ajutage
annulaire de ommb5 de largeur et de 200 millimetres de

longueur (fig. 4)-
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Le tout peut s’introduire dans un bain-marie (non
figuré) pouvant étre chauffé a une température voulue.
1,'appareil étant prét a fonctionner, on place I'huile
dans une boule a robinet R, située au-dessus de B, et
on la laisse écouler (I'exces passe en F). Il est bon, au
début, d’'incliner le systeme a 45" pour y verser un peu
d’huile, afin de chasser I'air de I'espace annulaire.

Quand I'appareil fonctionne convenablement, que
I'huile est bien a la température du bain-marie, on en-
leve le récipient qui est sous le déversoir G et on le
remplace par le tube gradué T, en notant exactement
I’heure a laquelle tombe dans ce tube la premiére goutte
d’huile. On recueille exactement pendant dix minutes.
On retire le tube, on le met cing minutes dans le bain-
marie et on lit le nombre de divisions obtenues.

Ce nombre indique le deg/ré de fluidité de I'huile
a T° centigrades, c'est-a-dire le nombre de centimeétres
cubes d’huile qui se seraient écoulés pendant une heure.

L'ixométre Barbey est établi de fagon que sous la
pression de ion millimétres de liquide maintenue cons-
tante a une température fixe de 35°, I'huile de colza
brute, fraichement préparée et soutirée a clair marque:
exactement foo degrés de lluidilé.

Huiles de graissage. — Chaque organe de machine
exige I'emploi d'une huile appropriée et que seule
I'expérience a permis d’adopter ; il est donc nécessaire
de préparer un grand nombre de produits lubrifiants et
chaque espéce de pétrole, américain, russe, roumain ou
autre, donne des huiles de graissage spéciales.

Les huiles américaines Iégéres, de densité comprise
entre 833 et 864 sont surtout utilisées, apres raffinage,
pour faire des mélanges avec les huiles végétales et
animales ; les huiles plus lourdes, au-dessus de 880 se
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différencient en huiles pour broches, huiles pour ma-
chines et huiles pour cylindres. Ces produits sont trés
visqueux, ne se solidifient qu'a basse température et
s'enflamment difficilement.

D’aprés MM. Riche et Halpiiex (Loc.cit.p. 456) les hui-
les lourdes russes sont représentées par quatre qualités :

Oléonaphte n" 0 ou 00, huile orange foncée, de den-
sité 910, employée pour le graissage des cylindres et
tiroirs de machines a vapeur.

Oléonaphle n" /, huile orange, densité go5 a 907,
employée pour le graissage des machines, transmis-
sions, etc., et pour le mélange avec les huiles de grais-
sage animales et végétales.

Oléonaphte nn2, huile orange claire, densité 895 a
897 employée pour le graissage des métiers de tissage,
broches de filatures, etc.

Mazout, de couleur noire, densité 910-915, et qui
n'est que le résidu de la distillation du pétrole, sans
aucun raffinage ; on I’emploie pour le graissage du ma-
tériel roulant des chemins de fer, apres I'avoir mélangé
avec d’autres huiles, surtout de colza dans la propor-
tion de i5a 30 °/0en moyenne.

Les huiles lourdes de boglicad, de schiste et analo-
gues, dont la densité varie de 865 a 890 peuvent aussi
servir a confectionner des huiles de graissage par mé-
lange avec d’autres corps gras, soit huiles végétales et
animales, soit avec des savons de chaux préparés nu
moyen de celles-ci.

Pour terminer ce chapitre nous reproduirons, d'aprés
Lewkowitscii (z.oc. Cil. p. 282), quelques exemples
de coefficients de viscosité. On remarquera que la va-
leur de ce coefficient, pour une huile donnée, varie avec
la température.
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Ixométre de Barbey

Fluidité = Volume écoulé en centimétres cubes par heure

Huiles CHpte Halﬂ'gﬁe
Colza brute, pure et fraiche, soutirée . . . o (55 100
Coco (le Cevlan......coeeeeceneiieneeeeeeee (220 160
» de Cochin NeIge....cccoceerereiieiree 9200 180
Palme e 9180 126
Arachide blanche comestible... e O*7° ni
Olive bon go(t comestible . ......cccooveveneee 9 (CGd 127
»  verte pour graissage.........cccoeerevrene. 9160 120
Sesame extra, Jaffa.........ccccoeveeeeeicieicieenen. 9230 128
COLOU. ...ttt e e 126
RAVISON.....coviiiiie et 9210 l10
Lin Calcutta..........ccoovviiiiiiiiiin, 930 7
Colza épurée, éclairage............ . 9o I
Pieds de MOULON. ...........oeeeeeeeeeeeeeeeee e 9180 iiG
Pieds de DoeUT ... o170  !22
9180 1.35
155
9160 120
9750 80
Ricin, rouge, & graisser... . os6lo G
Oléonaphle 0, RUSSI€.....ccccvreericireieene 9120 K'o]
» | ® e 9060 50
» 2D s 8960 i30
» 3 (Mazout).........ccoovvevreeiecenee 9120 40
deVaseline.......ccccooocveeeeecciee e, 8920 2iG
TOUSSONS .ot Q7° 160
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CHAPITRE 111

INTERPRETATION DES RESULTATS

Les pétroles naturels pouvant avoir, en ce qui con-
cerne les proportions relatives de chague composant
cité au début, toutes les compositions possibles, il
serait erroné de croire que les chiffres d'analyse per-
mettent du premier coup de se prononcer soit sur
I'origine, soit sur la valeur d'une huile donnée. Tout
ce que nous pouvons faire sera de donner ici les types
principaux de chaque catégorie de pétroles, types pou-
vant permettre des comparaisons avec les chiffres four-
nis par un essai. Hatons-nous de dire que théorique-
ment ce chapitre ne sera jamais clos, la découverte de
nombreux gisements pétroliferes pouvant verser sur le
marché commercial des types d’huiles entierement dif-
férents de ceux actuellement connus.

i° Pétrotes bruts d'Amérique. — Couleur du jaune
ambré au jaune rouge avec une fluorescence verte pro-
noncée. On a cité quelques puits a huile noire et
d’autres a huiles presque incolores ; ces produits ne
sont pas d’usage courant.

Densilc. — Comprise entre 795 et 810 ; quelques
huiles vont de "65 a 79a et d’autres, noires, épaisses
montent a 940.

Point d'inflammabilité. — A cause de la présence
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des essences, les pétroles bruts américains s’entlamment
il température ordinaire.

Essai de consommation. — Brdlent mal dans la
lampe; la méche charbonne. En 4 heures, la consom-
mation moyenne est de 80 a 100 grammes.

Distillation. — a) a la cornue (essai 200 — ther-
mometre plongeant dans le liquide. Densité : 0,805a
ls°.

Fractionnement par 1/20 soit 25 centimétres cubes
pour 500 centimetres cubes huile employé.

Nuneéres des fractios Tde étupel'lamiti one Dersités
go° 666
2 e io3 o
B e 117 710
PPN 128 IS
D s 145 7i°
B ettt e eaas 158 75
3 et i59 764
- Y 162 77i
L e} 784
197 9>
190 811
L2 e i83 a3
13 w07 820
L4 e uo3 826G
[P - 'p 8.7
16 - eeueeueeeee e ee e e e e et e e 255 813
L7 e e 258 8xa
18 et et et e e 259 86
19 et 2% 816

Riche et Halphen. Le Pétrole, p. i"5.
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h) Essai Encfler. — Sur 100 centimetres cubes. Den-
sité . 806.

Température Volllme Densité

90°-100°
IAD-110

110 -120

120 -i30

i30 -ido

i4o -i50

i50 -160

160 -170

170 -180

180 -190

190 -200
200 -210
210 -220

220 -230
230 -240

240 -250
Résidu

w
8

701

T 72G

776

W= N =N W NWWHS WWh W

al
9

ioo

c) Fractionnement par 1/10 sur 500 centimetres
cubes (méme pétrole que ci-dessus).

Numéros des fractions Volume Densité
| npa 695
2 » 72G
3 » 753
OO » 775
5 » 794
6 » 809
(Température
= 3500

Densité du distillat = 758 Densité du résidu —sQ.

Delehaye. — Huiles minérales. 5
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d) Calcul du rendement au raffinage. — Pour cal-
culer le rendement approximatif d'une huile brute
d’Amérique au raffinage, on se base sur des données
moyennes qui ont été fournies par un grand nombre
d'essais exécutés industriellement. Connaissant le poids
des 500 centimétres cubes soumis a la distillation dans
I'opération c et le poids du résidu a 350° il est facile
de calculer les poids respectifs de distillat et de résidu
pour 100 grammes d’huile.

Pour tenir compte des déchets que subiront ces pro-
duits au raffinage, on corrige les poids obtenus ci-dessus
au moyen des coefficients suivants : 0,05 pour le distil-
lat et o, 18 pour le résidu. Soient D le poids de distillat
pour cent grammes d’huile brute ; R, le poids du ré-
sidu a 350°. Les corrections sont :

D— D x 0,056= A
R— R x 0,18 = R.

Le rendement au raffinage sera A -h B.

E xemple.— L’huile distillée ci-dessus pesait 403gram
mes.

On a recueilli 173 grammes de résidu a 330°.

Le résidu °/Oest donc 42,9 = R.

Le distillat °/Osera 100 — 429= 67,1 = D.

Rondement :

57,1 X 0,05 = 2,8
42,9 x 018 = 7,7
A= 57,1—28 = 543
B= 429— 77 = 352

Rendement 0 089,5
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Le calcul du rendement acquiert une trés grande im-
portance au point de vue douanier dans l'importation
des huiles brutes. En effet, la loi du 3o juin 1893 qui
régit I'admission en France des huiles de pétrole étran-
geres (voir Appendice, page 194) prescrit que toute
huile qui ne renferme pas plus de 90 &0 de produits
lampants et qui n'est pas susceptible, dans I'état ou
elle est importée, de bridler dans des lampes d’'un usage
courant, sera considérée comme une huile brute, c’est-
a-dire sera taxée des droits douaniers afférents aux pro-
duits de cette catégorie ; I’'huile ne contenant pas 3o °/0
de produits lampants sera considérée comme huile de
graissage.

A I'heure actuelle, seuls les distillais roumains lle
tombent pas sous le coup de cet article de la loi mais
suivent un autre mode de traitement que nous étudie-
rons plus loin.

Jusqu’ace que le reglement d’administration publique
prévu par la loi de 1893, ait fixé les conditions dans
lesquelles sera déterminé le rendement, nous conseillons
aux experts de suivre le mode de calcul donné ci-dessus,
cette maniere de faire correspondant aux exigences des
raffineries mondiales en ce qui concerne les pétroles
bruts du type dit américain.

20 Essences américaines. — CeS essences sont des
liquides incolores, tres volatils, de densité variant de
650 a 750, et de point d’ébullition inférieur a i50°.
Elles s’enflamment facilement a température ordinaire
au contact d’un corps en ignition.

Voici a titre de renseignements des essais corres-
pondant a différents types de ces essences :

Essence de pétrole américain. Densité 673.

Distillation sur 500 centimétres cubes dans un

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



7l Huiles minérales

ballon tubulé, le thermométre plongeant dans la
vapeur.
i° Fractionnement par 25 centimétres cubes.

Tenpérature Densité Tenpérature Dersité
3m-5i° 637 1N 2° 670
5i -53 670 72 -15 67)
53 -55 613 75 -78 680
55 -58 645 78 80 68 i
58 -59 649 80 -83 688
59 -6i 653 83 -85 692
6i -63 656 85 -89 698
63 -65 658 89 -91 70.3
65 -67 603 94 -100 710
67 -70 666 Résiduz2a 721

2° Essais Engler.

E-sence a 703 Essence a 705

Température ~ Volume Densité | Température Volume Densité

58°-70» 12QC 660 50°-60° 4@

70 -80 16 672 ! 60 -70 10 663
80 *90 20 690 1 70 -80 17 676
90 -100 20 708 80 -yo >9 695
100 -110 15 723 90 -100 1« 712
no -1:S 73i ! 100-110 i3 725
Résidu 10 110 -120 9 34

Résidu 10
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3 Fractionnement par 1/10 sur 500 centimeétres
cubes des deux types ci-dessus :

Essence a 703 Essence a 705

X f)0 centimétres cubes. . . 655 658
2. » » ... 665 667
3. » » oL 677 678
4- » oo 688 690
5. » » L. 697 700
«. » » oL 706 708
7. » oo 716 X7
8. » oL 721 726
9- » » oL . 731 735
Résidu 700 768
Distillat total. . 69: 700
3’ Pétroles raffinés américains. — Huiles incolores,

fluides, souvent a lluorescence bleue trés prononcée,,
de densité comprise en général entre 790 et 810 et
bouillant au-dessus de i30°. Le résidu a 350° doit étre
nul ou tres faible, ce résidu étant constitué par de
I'huile lourde bralant mal dans les lampes et charbon-
nantles méches de celles-ci.

Le point d'inflammabilité sera supérieur a 35° (avec
tolérance de 2° en dessous). La consommation a la
lampe en \ heures ne descend pas au-dessous de
i40 grammes.

Agitées avec de I'eau, elles ne doivent rien céder
a celle-ci (acides minéraux ou organiques, matieres
alcalines, traces de sels organiques) ce qui, dans
le cas contraire, indiquerait un raffinage défec-
tueux.
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Essai Enfiler. Huile railinée américaine. Dens. 804.

Température Volume distillé Densité

14@°-150° i 2aC
ifio -16 0 ... 8
a0 -17 0 ... 5
170 -180 6 .
180 -19 0 ...
190 200 . \ 782
200 -210 ... P 1
210 -220
220 -230 r, s ‘ol
230 -240 ... \ 807
20 200 ..
200 -2r0
260-270 ... 6 1
270 28 0 .. 5
280 290 .. i’ 828
290 -3 0 0 ... 6

Résidu... 10

100e-

Densité du distillat total, 797

Fractionnement par 1/ 10 sur 500 centimetres cubes.

Numéros Volume Densité
£ao 759
» 772
» 779
» 788
e » 797
G e » 800
n » 813
S s » 822
9 » 830
» 802

Densité du distillat, 79¢
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4 Huiles lourdes des pétroles américains. — Dans
le raffinag’e industriel, lorsque I'on a extrait par distil-
lation les essences et les huiles lampantes, le résidu de
la cornue constitue I'huile lourde proprement dite.

On congoit facilement que, suivant les circonstances
de densité et de température auxquelles on arréte la
distillation, I'huile résiduelle présentera des caractéris-
tiques physiques fort variables.

En général, les huiles provenant de la distillation au-
dessus de 350°, sont jaunes, jaune brun, rouge brun ou
noires. Leur densité varie de 860 a 910; les résidus,
quand I'opération n’estpas poussée » fond,jusqu’au coke,
sont épais, quelquefois a consistance d'onguentlorsqu’ils
sont riches en paraffine, de couleur rouge brun trés fon-
cée a fluorescence verte ou complétement noire, opaque:

L'essai de ces huiles pourra consister en une détermina-
tion de densité, un essai de viscosité au viscomelre En-
gleret une distillation en cornue, poussée jusqu'au coke.

Nous ne donnerons comme exemple que l'analyse
d'une huile vendue sous le nom d’huile lourde du Texas.

Huile fluide, de coloration brune, d’'une forte odeur
empyreumatique. Densité = 0,8(io.

500 centimeétres cubes ont fourni a la distillation a
350°, 18 “/o de résidu noir de densité 875 et 82 °/0 de
distillat de densité 852. Le fractionnement a donné

50 centimetres cubes . . (densité). 8a3

a » P 844
t > .. » . 8ba
» » 855

(Ié thermométre marque 300°
» . . (densité). 860

fi » C » . 863
» L. » o 865
8 » » 865

(le thermométre marque 360°)
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Si I'on appliquait la formule du rendement, on trou-
verait que celte huile peut donner au raffinage 92,7 °/0
de produits lampants, ce qui est en contradiction avec
les densités de chaque fraction. En effet, la premiére
fraction du 1/10 a pour densité 823 et pourrait sinon
constituer un pétrole lampant mais tout au moins étre
mélangée a de I’huile lampante.

La densité des deux premieres fractions (2/10) est de
833, qui est presque une limite pour du pétrole lampant.
Celle des trois premiéres fractions (3 10) sera 843, qui
ne pourrait étre ajoutée qu’a un lampant [trés léger et
par conséquent d'une valeur commerciale élevée, opé-
ration sans profit industriel. Ainsi donc, c’est entre les
2/10 et les Jio de fractionnement du produil que se
trouve I'huile que I'on peut considérer comme lam-
pante, au sens réellement technique du mot. Soit en
moyenne 25 #/# et non 92 "/, de lampants.

Nous avons tenu a étudier cet exemple avec un peu
de détails pour montrer que si I'application de la for-
mule du rendement donnée plus haut est logique et
exacte pour des huiles brutes d’Amérique, elle peut
devenir illogique et erronée pour des huiles autres
que celles-ci.

Quoiqu'il soit difficile de tracer des limites rigou-
reuses et absolues entre les différentes espéces de pro-
duits que I'on retire des pétroles par distillation, on
peut admettre que les huiles de densité inférieure a 760
sont des essences ; les produits lampants sont compris
entre 760 et 850; au-dessus, ce sont des huiles lourdes.

Si, a la densité, on ajoute un second caractére, le
point de distillation, les essences passent avant i50°;
les huiles lampantes de i50° a 350°; au-dessus, les
huiles lourdes.
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Dans bien des cas, en s’appuyant sur ces deux facteurs,
il sera possible pour le chimiste de répondre aux question»
qui peuvent étre posées a ce sujet. Il est bien entendu
que d’autres essais, comme le point d'inflammabilité,
I'essai a la lampe, ne doivent pas étre perdus de vue.

5°Pétroles bruts de Russie. — Ce sont des huiles
brunes ou noires, peu fluorescentes, d une densité oscil-
lant entre "85 et g50, en général vers 870 ; elles renfer-
ment peu d'essences et de produits lampants, laissant a
la distillation a 350° un résidu de prés de 50 °/0 constitué
par des huiles lourdes peu riches en paraffine.

Ces huiles brutes tenant presque toujours de I'eau d’in-
terposition difficile a séparer par repos a cause de la vis-
cosité du produit, il faut avoir soin de commencer la dis-
tillation dans une cornue en cuivre ou en verre de forme
basse enfouie dans un bain de sable progressivement
chauffé a no°, température que I'on maintient jusqu'a
ce que le distillat ne contienne plus d'eau condensée.

Malgré cette précaution, certains produits sont tres
difficiles a distiller convenablement.

Ou trouvera a la page suivante un exemple de dis-
tillation d’huiles russes naturelles (Riche et Halphen ;
Le Pétrole, loc. cit., p. 146).

6° Distillats russes. — La plupart des huiles russes
naturelles ne donnant guere plus de 4° °/o de produits
utilisables comme essences ou lampants, il serait trés
onéreux de les expédier sous cette forme aux raffineries
occidentales, en France, par exemple. Sur les lieux de
production, on procede alors a une distillation des
huiles naturelles en recueillant tout ce qui passe avant
350°; on mélange le distillat obtenu avec io °/0 de
mazout ou résidu noir de I'opération. L’huile ainsi pré-
parée porte le nom de distillat russe.
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A son entrée en France, le distillat russe est consi-
déré comme huile brute s'il renfei'me, aux termes de
la loi de 1893, moins de 90 °/0de lampants.

Les distillais russes sont des huiles noires, opaques,
fluides, de densité variant de 810 a 83o. lls brilent tres
mal dans la lampe, donnant une consommation en
quatre heures inférieure a 100 grammes et eharbon-
nant considérablement la méche au point que souvent
I’'essai n'est que de faible durée.

Voici quelques types d’analyse de distillais russes que
nous avons eu l'occasion d’étudier :

Distillat russe :

DEeNSIte. ..o = 83
Résidu a 350° = 11,10 0o de densité . . . = 895
Distillat a 350° = ss.90 °/0de densité . . . = 792

i° Essai Encjler sur 100 centimétres cubes.

Terrpéralrr« Volume Densité
4y, 765
9 766
il 770
i3 il
9 T»s
8 79
8 79
5 sor
> 8 ib
6 sia
s 818
3
sficc 788«
AN
looac
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84 lluilex minérales

a" Fractionnement par 1/10 sur 500 cc. a 350°.

7(ut
768
778

779

785

792

801

8i5

835

Résidu 890

t* Fractionnements par sur 500 cc., jusqu’a 350n
thermomeétre plongeant dans I'huile; sur cing distillats.

C le thermometre
\ marque 3500

Numéros 1 2 3 4 5
Densités 807 802 827 899 830
l 765 782 78s 783
2 77° 769 792 795 794
3 775 774 802 804 804
4 782 779 812 8i3 8i5
f) 78- 82 821 822
6 797 792 828 828 829
7 . . 807 802 835 833 835
« .. 820 812 8”0 840 840
840 833 8:71 84« 850

1ZEssais Englerjusqu'a aoo® sur les n0s2et5 ci-dessus.

No 2 No 5
Température  Volume Densité Température  Volume Densité
i40°-i50° 3cC i40° i50° Icc
i50 -160 9 i50 -160 7 783
160 -170 i3 77° 160 -170 n 797
170 -180 i5 170 -180 i3 80G
180 -190 10 7v4 180 -190 821
190 -200 K. 70i 190 -200 o 831
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Pétroles 85

3 Distillation jusqu’a 350°, thermomeétre plongeant
dans I'huile.

Nméo< . . . . .. | 2 3 4 5
Distillat % . . . . 878 9,4 sRB 96 &3
Densité................. 79i 792 818 820 820
Résiduoo . . . . 12,2 8.6 10,7 S,4 9.7
Densité................. 3 g 898 o4 907
Rendement . . . . 852 88,7 806 sss 87,0

Calcul du rendement des huiles russes. — On pésera
le résidu de la distillation a 350° et on calculera la
quantité de ce résidu pour 100 grammes d’huile brute
mise en ceuvre ; soit R ce poids.

l.e distillat °.0 sera évidemment D = 100 — R.

Du poids D on retranchera D X 0,03.

La différence sera le rendement en produits lam-
pants.

Exempie. — Le N° 1 donne :

Résidu a 350° .
DiStlAL........cooiiicicecee e

87,8 — 87,8 x 0,03 = 85,2, chiffres inscrits dans
le tableau ci-dessus, sous la rubrique : rendement.

70Essexces de P étrole ri sse. Huiles raffinées russes.
Ces huiles sont analogues a celles de Roumanie que
nous étudierons ci-apres.

9° Petrotes de R oumanie. — Ces huiles, dont I’emploi
a pris une grande extension depuis quelques années.
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8¢ Huiles minérales

présentent de trés grandes analogies avec les huiles de
Russie. A I'état naturel, elles se présentent comme des
huiles noires, opaques, plus ou moins fluides, de den-
sité élevée entre 800 et 1000. Quelques puits, dans la
région de Campeni, fournissent des produits ressem-
blant aux huiles américaines, rouges-bruns, a fluores-
cence verte prononcée, translucides, renfermant des es-
sences légeéres et des résidus riches en paraffine ; nous
étudierons ces huiles dans ce chapitre, avant les huiles
roumaines ordinaires.

Comme pour les produits russes, on trouve sur le
marché francais des distillais obtenus dans les mémes
conditions.

X" 1. Huile de Campeni. 1l. Delenaye).
Xoire, opaque, sans fluorescence, fluide.
Densité 808.

Essai Enr/ler.

Terpérature \dure Dersité
85°-F00° eeeeeeeeeeeereeresees 2
100 =N 0 eovveeeee e 2 7>f
1O-12 0 4
120 -i30 \
130 -[/(O.. "
ido-i50 .. 5
i50-16 0 .. 3 -58
160 -17 0 5 )
170 - 18 0 3 \ b
180 - 19 0 wevveversrresreessessvesenas )
90 -2 0 0 wreeevreerrveeeveeaveeenens 3 83
Densité du distillat................. 755
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Pétroles 87

Fractionnement par 1/10 sur Sou centimeétres cubes,
jusqu’a 350°, thermomeétre plongeant clans I'huile.

A Densité du'distillat. . 778
;>9 Densité du résidu a :is> 855

Le résidu est noir, paraffi-
neux et se prend en masse

802 Vers 20°

819 (300°) - ’
T e 83a Residu o— 32r.
N° 2. — Huile de Campeni (Il. Deteiiaye).

llouge brun, a fluorescence verte tres prononcée,
fluide.
Densité 791.

Essai Engler.

Température Volume Densité

7 i»- 80» 26C
8d - 90
90 -100
100 -110
110 -120
120 -i30
i30 -i\o
i/jo -i50
i50 *160
160 -170
i~0 - 180
80 -190
190 -200
Densité du distillat. 719

[N

ro5

«

~N o gos

\ T58

789

AN W N~
n>
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88 Huiles minérales

Fractionnement par 1/10 jusqu'a 350".

[T o7

2 .. .. 728 Densité du distillat. . 775

3 e 705 Densité durésidua 5 &o

Ao 7> Ce résidu est tres riche eu
paraffine et se prend en

B rrrerreeeereiiinnnens 802 masse vers 200

AT 818 (l000/ Résidu <70 = 22.8.

8 e 812

Les pétroles roumains étudiésjusqu’ici se composent
surtout d’hydrocarbures avec des traces de corps oxy-
génés, sulfurés et azotés.

Les carbures définis appartiennent aux séries du
méthane (en majeure partie), de I'éthyléne, de I'acéty-
lene, du benzéne et des naphténes. Leur couleur varie
du jaune clair transparent fpétrole de Campeni-Parjol)
et rouge clair transparent (pétrole de Plaioul-Téléajen)
au brun et au noir opaque ; tous possedent une fluores-
cence verdatre.

Leur densité varie de 783 (Campeni-Parjol) a go5
(Sarata-Tohani) et plus généralement comprise entre
790 et 870.

io° Distiltats roumains. — L'€ssai des distillais rou-
mains se fera comme celui des distillats russes.

Toutefois, s'il s’agit pour I'expert d’étudier un dis-
tillat roumain destiné a I'importation en France, les
essais devront étre légerement modifiés de facon a
répondre aux questions posées par la législation doua-
niére francgaise actuellement envigueur (voir Appendice,
la convention franco-roumaine, page 196). La distil-
lation a I'Engler sera conduite de maniere a mesurer
le volume de liquide passant avant ia5’.
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Pétroles 89

La distillation sur so00 centimetres cubes ne sera
poursuivie que jusqu’'a 300° au lieu de 350°.

Nous rappellerons ci-dessous les termes de la légis-
lation actuelle francaise.

Décret du sz1juillet 1907 portant promulgation de
lu convention de commerce et de navigation entre la
Irance et la Roumanie. Déclaration Il1l. — Sont ad-
mis au régime des huiles minérales brutes n° 197 du
tarif des douanes de France, les distillais répondant a
la formule ci-apres :

Liquide brun noiratre ne contenant pas de produits
distillant avant 125° centigrades et ne bralant pas dans
les lampes d’un usage courant ;

Densité du distillat a la température de is° cen-
tigrades : supérieure a 0,820 ;

Mazout ou résidu : 10 °/Oau moins et 70 °/Oau plus ;
densité du résidu : apres distillation a I'appareil Re-
gnaultjusqu’asoo° centigrades : 0,900 au moins a la tem-
pérature de 1s° centigrades ; densité du liquide distillé,
a la température de ia° centigrades : supérieure a0,810.

Dans le cas d'un essai de ce genre, I'expert apres
avoir constaté la couleur du liquide, sa densité et, par
un essai a la lampe, I'absence de propriétés combus-
tibles normales, procédera a une distillation dans I'ap-
pareil Engler en notant le volume de I'essence passant
avant 125° <Sil y alieu. La présence d'essences dans le
distillat roumain présenté, ferait rejeter ce distillat de
I’'admission au droit des huiles brutes de pétrole.

L’expert procédera ensuite a la détermination du ré-
sidu a 300°, thermometre plongeant dans I'huile suivant
la méthode décrite au Chapitre L — \° — page ss5.
Au cours de la distillation, il sera bon de recueillir le
liquide distillé par fractionnement au 1/10et de prendre
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9° Huiles mincraies

la densité de chaque fraction, de maniére a connaitre
la nature de ce distillat.

Le point 300° obtenu, le résidu sera pesé ; son poids
devra étre compris entre 10 et 70 °/0, avec une densité
de 900 au moins.

Toutes les fractions seront réunies, soit pour servir
acompléter I'essai Engler, soit ensuite pour déterminer
la densité du distillat total a 3 00°.

Nous donnerons quelques types de distillais rou-
mains.

Distillais Roumains

It°j N2
DeNSIte.....cccovieiieieiieees e 837 829
RésidU 5.300° % .ccoovvvreeiciee e ia °/o 22 °/o
Densité du résidu... . 904 9la
Densité du distillat.....ccoceeennen. 814 804

Le distillat n° 2 est un produit mal préparé renfer-
mant beaucoup trop de résidu; en général les huiles
de I'espece ne renferment que 10 h 11 °/0de résidu.

Essai Encjler :

1 2
Température  Volume Densité Température  Volume Densité
140°-i50° 3m i35°-i50° e 77
is0 -160 S +50 -160 10 778
160 -170 12 789 10 -170 12 .83
170 -180 10 70 170 -180 8 79"
180 -190 I Bes2 180 1yo 9 79$
1Q0 -200 8 810 190 -20U 9 8>9
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Pétroles ni
Fracliounement par 1/10 sur 500 centimetres cubes.
1 2

Numéros Densité Numéros Densité

780 74
780
790 786
800 794
81 803
8is
Ssa 83a
849 835
9 8
Distillai roumain:
D ensSité e = 0,830.
Résidu a 300° = ia,50 0/0 de densité = 0,906.
Distillat a 300° = <Sj,5u 0 0 de densité = 0,8i3.
Essai EiK/ler, sur run centimetres cubes :
Température Volume Densité
[40°-100° i 3« 782
1’X0-16 0 .. 9 783
160 -17 0 .. 3 79°
170-180 ni 797
180-190 10 8ud
390 -200 G 810
200 -210 7 818
210 -220 7 826
220-270 7 835
200 =2 '] O oo 0 845
20-200 .. 0 849
200 -2G0 4 80
Total..ooveeeveererenne 86 8i3
RésidU..ooviireens 4
100
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gn Huilas minerales

Fractionnement par 1/10surSoo centimetres cubes :

. 782

Ao
.................. 818
T e et 830
B e 843
\ h thermométre
Qi ( maique 300°.
RéSIAU..cooveeeeeeeeees 908

11° Essences roumaines. — Les essences roumaines ont
une densité et un point de distillation plus élevés que les
essences ameéricaines. Quoique’il ne soit pas possible de
fixer ce point d’'une maniére absolue, nous donnons
ci-contre, a titre d'exemple, le tableau comparatif de
la distillation de deux essences, |I'une américaine de
densité 673 et I'autre roumaine de densité 706. L’'opé-
ration a été faite sur s00 centimétres cubes dans un
ballon lubulé, le thermometre fixé dans la vapeur, en
recueillant par 25 centimétres cubes.

A titre d’indication nous donnerons encore page ga
un autre type d’essence roumaine.

Ces types peuvent servir pour la plupart des essences
provenant des huiles russes dont la composition est
trés analogue, ainsi que le montre I’'exemple dont nous

les faisons suivre.
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Pétroles 93

Essence américaine a 63 Essence roumaine a D
Volume  Températlre Densité Volume  Température  Densité
25cc 30°-5i° (s%74 25ee 40°-63° 653
» 53 640 » 65 665
» 55 643 » 68 673
» 58 645 » 7 680
» 5¢ 649 » 2 684
» 6l 653 » 75 688
» 63 656 » - 695
» 65 658 » D 6Q9
» 67 663 » 81 702
» re 666 » 83 5
» 72 670 » 85 710
» 75 675 » 88 7 ¢ 4
» 78 680 » 89 7.8
» 80 684 » 92 722
» 83 688 » 96 727
» 85 692 » o8 732
> 89 698 > 102 735
» A 703 » 108 3B
» 100 710 » 118 742
» Résidu 21 » Résidu 766

Essai hngler:
1 0

Température  \Volume Densité Température  Volume Densité

70°-80° 6cc 675 630-70° icc,5

80 -go 18 687 70 -80 I, 0 678
90 -100 16 ¢ 80 -90 29> 5 697
100 -1 10 10 720 90 -100 2o 726
110 -120 i3 731 100 -107 16, 0 .40
120 -i30 9 740 Résidu 10, O

i30 -ido ) v52

N0 -145 5 1 -

Résidu 10
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Huiles minérales

Fractionnement par 1/10 sur 500 centimétres cubes
jusqu'a 300°, thermomeétre plongeant dans I'huile.

Numéros Densité Numéros Densité

TP 675 670

9 ... 9 oo :
Résidu . . . . ,¢° Résidu . . . . 759
Densité du distillat. ~ ,5; Densité du distillat. 712

Essence de Roumanie. — Densité: 717.

Essai Engler :

Température Volume Derité
60 70 ° e (jee 6-5
T70-80 i, 17 08y
Bo—aD 29 fri
90-100.... 23 73i
is Tai
9O
10
IGD
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Fractionnement par 1/20 sur 500 centimétres cubes :

Numéros Densité Numéros Densité

2
75
729
;32
735
738
40
743
747
Essence de pétrole de jlassie. — Densité : 729.
Essai Engler:
Température Volume Densité
70°- 80 ° fcc 679
bo-<J0 16 688
90-10 0 ... 21 210
1o -110 . 18 727
110*120. i5 738
120 -i30 10 745
o o 9 754
Total..ooooeiiiiieeeeeee 90
RESIAU...ooviiiiiiiiiiicieeis 10
100
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<j6 Huiles minérales

Fractionnement ynv ijio sur 500 centimétres cubes:

Numéros Densité Numéros Densité

679 732
632 735
f,go 738
701 [ 741
704 i5 744
708 16, e, 747
Tis 701
720

724 760
729 726

Fractionnements par 1/10 en ballon lubulé, thermo-
métre dans la vapeur:

1 2

Tenpérature Dersité Tenérature Dersité
Densité . . . . 7'9 Densité . . . 730
02°- 65° . . . . 642 70-- 79 . . . . 668
65 - 73 . . . . 650 79 -83 . . . . 634
73-80 . . . . 677 83-88 . . . . 6%
80-88 . . .. 6 88-93 . . .. 705
88-95 . . . . 709 93-97 . . .. 716
9% -101 . . . . 725 97 -102 . . . . 720
101 -108 . . . . 736 102 -ios . . . . 735
108 -118 . . . . 746 io5 -iio . . . . 739
118 -izz . . . . 755 no -118 . . . . 746
Résidu . . . . 782 Résidu . . . . 762
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Pétroles 97

12° P étroles raffinés roumains. — Ces huiles, comme
les essences correspondantes, ont une densité et un point
de distillation plus élevés que celles d’Amérique ; leur
point d’inflammabilité est au-dessus de4o0°, en général.
Les courbes de fractionnement étant analogues a celles
données pour les huiles américaines, sauf la réserve
ci-dessus, nous ne donnerons pas d’analyses de types,
faciles a reconstituer d’ailleurs.

13°H uiles lourdes russes et roumaines. — Ces huiles
sont ou bien noires, opaques, visqueuses, ou bien
brunes, translucides, plus ou moins fluides ou encore
incolores, fluides, analogues aux pétroles raflinés (*).

La densité des deux premiers groupes varie de 890
a gbo.

Huiles minérales lourdes.

Fractionnement par 1/10 sur 500 centimétres cubes :

Densités
Numeéros

ge° 910 9°:

810 8lo 863

8nr2 8r. 865
si2 fs 34}

865 &

865 865 858

865 863 851
[349) 858 48

. 83 s& 845
Ot 8lo 865 85g

(') Ces huiles incolores portent souvent le nom d'huiles
solaires.
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D« Huiles minérales

(les huiles renferment trés peu de paraffine. Quand
on les distille, leur température d'ébullition étant située
au-dessus de 350", elles sont le siege de décompositions
pyrogénées fournissant une série de produits plus ou
moins colorés, a odeur empyreumalique caractéristique
et de densités comprises généralement entre 850 et 920.
Ces décompositions étant fonction de la forme et des
dimensions de la cornue, du temps de chauffé, etc.,
n’offrent aucune régularité.

Plus intéressantes pour I'expert sont les huiles de la
troisieme catégorie qu’il s'agit souvent de distinguer
Tles pétroles raffinés avec lesquels elles pourraient étre
confondues a premiére vue. Leur densité peut tomber
jusqu'a 845 ; elles brdlent mal dans les lampes. Leur
point d’ébullition est situé entre 300° et 350° et, entre
ces limites, elles donnent de 10 & 20 °so0 de distillat.
En voici quelques types.

! 3
Densité S50 Densité 860 Densité 870
Fractionnement par i/inusqu a 350°.

Densité 820 Densité 823 Den.-ité 824
» 838 » 844 » 841
» 847 » 802 > 849
» Sr.i » 855 » 853
» 83y » 860 » 855
» 862 » 863 » 860
» 8GL » 865 » 860
» ¢ » 865 » 859

Nous avons méme trouvé des types de ces huiles
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intermédiaires entre les huiles raffinées lampantes et
les huiles lourdes vraies, donnant une proportion plus
élevée de distillat avant 350°. Leur classement dans
I'une ou l'autre catégorie devient fort difficile, surtout si
I'on considere que de telles huiles sont souvent mélan-
gées avec des pétroles lampants pour constituer des
sortes commerciales inférieures.

Dans ces distillations d’huiles lourdes on remarquera
la diminution des densités de chaque fraction en vertu
de ce que l'on appelle le craching dont nous avons
parlé dans les pages précédentes.

En résume, la valeur industrielle d’'une huile de pé-
trole se déduira des données générales fournies par les
divers essais exposés dans ce chapitre. La distillation, en
indiquant le volume et la densité des fractions qui pas-
sent a une température donnée, permet de voir si cette
huile est homogene (courbes, en fonction de deux de
ces facteurs, réguliéres) ou non homogene (courbes
irréguliéres) ; elle permet aussi de calculer approxima-
tivement le rendement en essences (tout ce qui passe
avant i00°), la guniile de ces essences (Iégéres ou
Iourdes), le rendement en produits lampants (ce qui
passe de 150 a 350°) ainsi que leur raleur industrielle
ilampants légers ou lourds) et enfin le pourcentage en
huile lourde Propre ou non a préparer des matieres de
graissage, de la vaseline et de la paraffine.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



HUILES DE SCHISTE

Les schistes bitumineux distillés au rouge, comme
la houille, fournissent des gaz employés pour I'éclai-
rage et un goudron dont on peut extraire des huiles
analogues aux pétroles. Suivant la maniéere de conduire
la distillation on obtient plus ou moins d'huiles de
qualités variables. Pour opérer en vue de préparer des
huiles propres a I’éclairage avec le meilleur rendement,
on se sert d'un schiste spécial, le boghead; le plus
estimé est recueilli en Ecosse, ceux provenant du sud
de I'Angleterre et, en France, de I’Ardeche et de I'Au-
tunois, donnant en huiles des rendements inférieurs.
D’aprés Payen, la constitution du boghead serait la
suivante :

Matiéres bitumineuSeS. .......cocvvevveeeceereeee e, 77,00
Silicate d'aluminge...........cccovveiivciee e, 20,50
Chaux, magnésie et traces de sulfure de fer . 1,67
[ LU RS RR 0,Si

100,00

Pour extraire la plus forte proportion d’huiles, dans
la décomposition pyrogénée du boghead, la distillation
doit étre opérée entre 350° et 450°; a une température
supérieure a celte derniére, le rendement baisse en
huiles et augmente en produits gazeux. Le boghead

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



Huiles de schiste loi

porté brusquement au rouge ne fournit guéere que des
matiéres volatiles et peu de goudrons.

La rectification de ces huiles brutes fournit des
huiles propres a I'éclairage de densité 825-830, des
huiles lourdes employées dans le graissage de densité
830-860 et enfin des huiles plus lourdes propres a la
fabrication de la paraffine.

Gomme les pétroles, ces huiles sont constituées en
majeure partie par des hydrocarbures des séries mé-
thanique, étylénique, benzénique et cycliques saturées.

Elles se distinguent des pétroles par une odeur era-
pyreumatique spéciale et pour les produits lourds par
une teinte jaune ambrée a fluorescence bleue ou bleu
verdatre.

Nous donnerons a titre d’exemple, quelques rectifi-
cations d’huiles de schistes que nous avons étudiées :

i° Huile de schiste brute. — Densité 950.
Fractionnement a la cornue par 1/i10, thermométre
plongeant.

Volume Température Demi! é
50cc i00°-i90° 855
» 190 -215 895

» ais -258 926

» 258 215 Y5

» 27 -302 y81l»

» 30t -338 9

» B3 2 99i

Le résidu se prend en masse paraffineuse par refroi-
dissement.
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J02 Huiles minérales

2° U tiles de schiste légeéres rectifiées. — Distillation
a la colonne l.ebel Henninger, 5 boules.

Densité = 0,837 Dersité =r 0,*9
Température Volume Densité Température Volume
34°- 77° 33 5 768 27°- 48« 13" >00
77 - 79 is, o 841 48 - os is -3C
79 " A 45¢ 5 S6l 67 - 77 xs 787
8a -ioo 72, O 865 77 - 79 10 818
ioo -lia i3, o 869 79 - A a5 8’0
Résidu 27, o %> 1Si -100 e Sl
100 -112 7 839
Itésldu 2.7 883
3° U tiles de schiste lampantes raffinées. — Densité

759. Essai EtKjler :

Température Volume Deniité
130»-1I0" .o 9“ 5
1'lo -rs0 33
10 160 2" 750
100 -170 21
RESIAU...ccvveeeeieieeee. 10 /.53

Fractionnement par 1 io, thermométre plongeant
clans I'huile.

Densité du distiliat .
»  AdUTESIAU...cic
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Huiles de schiste 103

4° A utre huile de schiste raffinée. — Densité 798.
Fractionnement par 1/10 au ballon tubulé, thermo-
metre clans la vapeur.

Température Volurme Densité
160°-179° i 20° 762
179 -1 Q ° oo, \4
190-200 » 783
200 -2 13 » 788
213 -22 4. > 796
224 .235 » 802
235 -2 45 . » 809
245-260 i » 816
260 -2 7 6 oo » 821

RéSidU.coovvniiiiiiiiiiieeeeen, » 830
5° H uile lourde de boghead. — DenSité 848

Fractionnement par i/io dans une cornue de verre
vert, thermometre plongeant dans I’huile.

270°-311° 831
3ii -316 83-
316 32 84;
32 -32- 843
32; -34 845
334 3/(0 850
3o -348 856

Résidu 8r2
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BENZINES DU GAZ RICHE

A la suite de I'étude des pétroles et des huiles de
schiste, nous dirons quelques [mots de certains pro-
duits analogues, commercialement dénommés benzines
du gaz riche.

On a souvent proposé d’employer les schistes
et les résidus de pétrole a la fabrication de gaz
propres a |I'éclairage comprimés pour |'utilisation
ultérieure.

Pendant la compression de ces matiéres volatiles, il
se dépose dans les récipients des essences a odeur nau-
séabonde, alliacée, de couleurjaunatre et éminemment
inflammables a cause de leur point d’ébullition peu
élevé d’'abord et aussi de leur teneur relativement
forte en produits gazeux dissous dans ces essences et
qu’une faible élévation de température suffit & mettre
en liberté.

Au point de vue douanier, ces benzines de gaz riche
suivent le régime des huiles minérales lourdes prove-
nant des pétroles, schistes, etc.

Dans les tableaux suivants nous donnons les distilla-
tions effectuées avec une colonne Lebel Henninger,
5 boules, sur quelques échantillons de ces produits que
nous avons eus a examiner
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Benzines du gaz riche io5

i° Huile jaune (odeur alliacée pénétrante). — Den-
sité 837.

Température Vol hme Densité
Vfo_ ~-0 T 768
77 -79 .. is «il
791 82 46 861
82-100 5a S
100 =11 2 tivveeieeenieee e D 869

RésidU....ccoeievircrienee. 20 905
Perteengaz......ccooenene 16 »
200t
2“ lluile incolore (odeur alliacée faible). — Den-
sité 798.

Température Volume Densité
27°- 48 lsc roo
48 -6 5 .. i5 786
63-77.. 3 787
77 -79 ... 10 818
79 - 82 20 8|0
82-100 4> »44
100 * 1 1 2 wooirieeicieeeneie e 17

Résidu 20 &1
Perteengaz . . . . . . 20 »
Ane

3° Huile jaunatre (fortement fluorescente ; odeur
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105 Huiles minérales

alliacée el nauséabonde trés prononcée . — Den
sité : 817.
Tetnpértture Volume Densité
LR € o R, 46" 708
(S I 58 797
27 845
100 85;
9° 84
67 855
Résidu, NOiratre............. 37 9l7
Perte eN g az .oocoeeevereeeennn. 76 »
500cc
4° Huile incolore (0deur forte). — Densité 0,825.
Température Volume Densité
e 2
il 795
K3 an
70 H
(o)) 8GL
(55) 882
24 »
400"
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BRAIS

Lorsque l'on a extrait par distillation soit des pé-
troles, soit des schistes, les essences, les huiles lam-
pantes et méme certaines qualités d'huiles lourdes, il
reste dans la cornue une masse plus ou moins solide
a laquelle on peut donner le nom générique de hrai.
Suivant la température a laquelle le brai a été obtenu
et en fonction aussi du temps de chauffe, cette matiere
renferme essentiellement des huiles lourdes, du char-
bon produit pendant la pyrogénation et des cendres.
Bien des méthodes ont été proposées pour I'analyse de
ces produits ; quelques-unes exigent un travail consi-
dérable sans que les résultats obtenus soient plus pré-
cis. Nous nous contenterons de décrire les essais sui-
vants qui peuvent étre utilisés dans I'analyse des
asphaltes et des bitumes comme dans celle des brais (*).

i° Dosage de l'eau. — 2 grammes du produit sont
séchés al'étuve a 110" pendant deux heures. La perle
de poids donne la proportion d’eau.

20D osage des cexdkes. — Le résidu sec obtenu pré-
cédemment est incinéré a basse température (rouge
sombre), jusqu'a destruction de toute matiére orga-
nique. Si la proportion de cendres est trés faible, on

(") Voir aussi ci-aprus a I'article Bitumes et Asphaltes (page ia3).
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io8 Huiles minérales

recommencera l'essai sur un poids de matiére plus
élevé, en ayant soin de soumettre a l'incinération le
produit divisé en petites portions, la masse augmentant
généralement de volume par boursouflement.

3° Dosage des huiles. — 3 grammes de brai, d'as-
phalte ou de bitume sont placés dans I'appareil a épui-
sement Soxhlet.

On peut employer une douille en papier spécial pour
contenir le produit ; a défaut de celle-ci, on I'enferme
dans un simple liltre en papier et on réunit les bords
du filtre au moyen d'un lil de cuivre fin.

On épuisera d’abord par un peu d'acétone, puis par
de I'éther de pétrole et enfin par du chloroforme.

Tous ces solvants sont réunis dans une fiole graduée
convenable de 100 ou is0 centimetres cubes; on pré-
leve une partie alicjuole du liquide, soit as ou so0
centimetres cubes, et on I'évapore dans un petit cris-
tallisoir de verre mince taré, a température peu
élevée d'abord puis quelque temps a I'étuve & ioo".
On obtient ainsi le poids des matieres solubles.

Ce qui reste dans le filtre représente le charbon inso-
luble, composé de matiére organique et de cendres
minérales.

4° D osage du Soufre. — Le soufre existe sous deux
états :

a) Combiné aux matiéres minérales ; pour en avoir
la teneur, on le dose dans les cendres, en les fondant
avec le carbonate double de sodium et de potassium,
reprenant par I'eau, filtrant, lavant et dans la solution
acidulée par HCI, précipitant a I’ébullition I'acide sul-
furique par le chlorure de baryum.

b) Combiné aux matieres oi'ganiques ; pour le doser
sous cette forme, on pourrait chauffer le bitume en
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lube scellé avec I'acide nitrique fumant (méthode de
Carius); ou bien décomposer la matiére organique par
I'acide chlorhydrique et le chlorate de potasse. Ges
procédés sont longs et désagréables, les insucces étant
plus nombreux que les opérations heureusement
terminées.

Nous préférons mettre en ceuvre la méthode d’Eschka
préconisée pour le dosage du soufre dans les combus-
tibles. Elle n’est pas a I’abri de tout reproche pour les
asphaltes et bitumes, ces matiéres étant riches en
produits volatils sulfurés, dont une partie peut échapper
a la réaction ; pour les brais de pétrole et de schiste,
cette cause d’erreur est considérablement réduite.
Malgré cette imperfection, la méthode que nous allons
décrire peut donner d'utiles renseignements.

Dans un creuset de platine on mélange aussi inti-
mement que possible 1 gramme de produit avec
2 grammes d’'un mélange formé de deux parties de
magnésie et d'une parLiede carbonate de soude sec. Par-
dessus ce mélange, on ajoute en tassant avec un petit
pilon environ 5 grammes du méme mélange. On porte
le fond du creuset au rouge faible, le creuset reposant
sur un rond d’'amiante percé d'un trou ne laissant
dépasser que fort peu le fond du creuset, de fagon que
les gaz de la combustion du foyer de chauffage, ren-
fermant toujours du soufre, ne puissent pénétrer dans
le creuset que I'on maintient ouvert. Quand tout déga-
gement de matieres volatiles parait terminé, on porte
progressivement le fond du creuset au rouge et on
remue alors de temps a autre la masse avec un fil de
platine ; au bout d’'une heure, on éloigne le feu, on
traite la masse par I'’eau chaude et on ajoute de I'eau
de brome jusqu’a coloration jaune de tout le liquide.

Deleuaye. — Huiles minérales. 3
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10 Huiles minérales

Le brome transforme ainsi les sulfures et les sulfites
en sulfates. On filtre, lave etacidulé le filtrat par I'acide
chlorhydrique. Aprés ébullition, pour chasser tout
le brome en exces, on précipite I’acide sulfurique de la
ligueur par le chlorure de baryum.

5" Distillation. — Les brais, asphaltes, bitumes
sont distillés dans la cornue de cuivre jusqu’a ce qu'il
ne passe plus d’huile par le bec de la cornue. Ces
huiles sont étudiées comme nous l'avons exposé ci-
dessus.

Connaissant le poids de la matiére mise en ceuvre et
celui du coke résiduel, on obtiendra la proportion
d’huile. A cause des gaz de pyrogénation, il sera tou-
jours nécessaire de contrdler directement le poids de
cette huile par pesée.
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PARAFFINES

Actuellement, les paraffines que I'on trouve sur le
marché proviennent des pétroles, des schistes bitu-
mineux et du lignite.

Suivant le Dr J. Leiokowilsch ('), la paraffine existe
toute formée dans les pétroles bruts et il la désigne
alors sous le nom de « protoparaffine » ; dans le
schiste et le lignite, elle se formerait par distillation
pyrogénée, constituant la « pyroparaffine ».

Suivant leur provenance, les pétroles contiennent
environ 4 °/o de paraffine (Amérique, quelques sources
de Roumanie — voir ci-dessus : pétrole de Campeni)
ou des quantités insignifiantes (Russie). Le pétrole de
Rangoon et les produits similaires sont plus riches,
leur teneur s'élevant jusqu'a is °/4de paraffine.

En refroidissant les fractions lourdes de la distil-
lation des schistes et des lignites, on récupere jusqu'a
i5 °/0de paraffine de pyrogénation.

Les paraffines sont essentiellement constituées par
un mélange d’hydrocarbures acycliques saturés a poids
moléculaires élevés ; les premiers constituants répon-
draient & une formule en CZH42

(r) Technologie et analyses chimiques des Huiles, Graisses et
Cires, par J. Lewxowitsch, traduction E. Bontoux. Paris, 1910,

(p. 1679).
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112 Huiles minérales

Lewkowilsch (loc. cil, p. iGs4) décrit les méthodes
agréées par la Scottish Mineral Oil Association que
nous résumerons ici, renvoyant pour les détails com-
plémentaires au traité de ce savant auteur.

a) Echantillonnage. — Prélever I'échantillon au
moyen d’'une sonde, mélanger parfaitement et ren-
fermer dans des ilacons complétement remplis et
bouchés a I'émeri,

h) Impuretés. — 500 grammes de paraffine sont
fondus et abandonnés au repos dans un endroit tiede
ou la matiére restera liquide. Apres repos prolongé,
décanter la majeure partie de I'huile, laver le résidu a
I'éther de pétrole, recueillir ce résidu, le sécher et le
peser. Les impuretés sont constituées généralement par
des fibres textiles, du sable, etc.

C) Eau. — 500 grammes de paraffine sont chauffés
vers 120° dans une cornue de cuivre, au besoin au bain
de sable, tant que I'on voit des gouttelettes d’eau passer
a la distillation. Les vapeurs sont condensées par un
réfrigérant ordinaire.

On recueille le distillat composé d’huile légere et
tl'eau dans une éprouvette graduée et on apprécie le
volume de l'eau recueillie formant la couche in-
férieure.

<) Huile. — L’huile recueillie dans I'opération h
(détermination des impuretés) est abandonnée vingt-
guatre heures dans une enceinte a i5°,5.

On prend io ou 20 grammes de matiére, que I'on
enveloppe dans une toile enfermée ensuite dans du
papier-filtre et I'on soumet a la pression de 70 kilo-
grammes par centimeétre carré, sans dépasser 80 kilo-
grammes, a la température de is°,5. Apres quinze
minutes de pression, on recueille le gateau résiduel et
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on le repese. La différence entre les poids initial et
linal représente I'huile.

€) Point Je fusion. — Ou le détermine par les
méthodes courantes ; suivant la provenance de I'échan-
tillon, le point de fusion est variable.

Les paraffines molles d’'Ecosse se solidifient en dessous
de 48°, les paraffines Jures de celte région ont un point
de fusion voisin ou supérieur a 49°

Celles de Saxe Thuringe fondent de 53° a 56"

En général les paraffines commerciales fondent entre
50° et 60°.

D'aprés . - w v o w iesc i, Si COMpétent en ces matiéres,
la différenciation des paraffines de diverses origines ne
peut, a I'heure actuelle, étre résolue au moyen des
différents essais dont dispose le chimiste.

Quelquefois I’odeur peut guider dans cette recherche.
On enferme le produit dans un flacon bouché et on
I'abandonne a une douce chaleur pendant quelque
temps. Avec les paraffines de schistes, on percoit une
odeur empyreumatique rappelant celle des huiles de
boghead; les paraffines brutes de pétrole sentent nette-
ment ce dernier produit.
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L’ozokérile est un produit brun foncé et méme noir,
plus ou moins solide, que I’'on rencontre dans le voisi-
nage des gisements de pétrole ; c'est surtout en Galicie
gue I'exploitation de ce produit est la plus fructueuse.

Elle est constituée par des hydrocarbures, des
substances oxygénées mal définies, des matieres ci-
reuses, etc. Son poids spécifique varie de 0,91 a 0,97.

L’examen de I'ozokérile brute comporte les essais
suivants :

1" D étermination des impuretés. — Comme pour la
para{fine (&<;

20 D étermination 4. I'eau. — COMME pour la pa-
raffine (c) ;

3° Perte a ijo°, — I'n poids connu d’'ozokérite est

chauffé a is0° au bain d'air jusqu'a ce que la perte de
poids soit a peu pres invariable. Celte perle a is0° ne
doit pas étre supérieure a s °/0en matieres huileuses ;

4° Deétermination de 1. teneur en matiéres orga-
niaues. — Par épuisement au Soxhlel de I'ozokérite au
moyen de I'éther de pétrole ;

5° Distillation dans la cornue de cuivre ;

6° P oint de fusion ;

7* Rendement en cérésine (]) — 100 grammes d’ozo-
kérite sont traités dans une capsule de porcelaine

0 Lewkokitsch. — Loc. cit.,, p. 1698.
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par 30 grammes d’acide sulfurique fumant. On pése ra-
pidement le tout et on chauffe au bain de sable
a170-.. 8.- en agitant constamment jusqu'ace qu'il ne
se dégage plus de gaz sulfureux. Aprés refroidissement,
on pese la capsule et I'on calcule la perte pendant cette
opération (eau, hydrocarbures, etc.). On fond la masse
et on I'agite avec 10 grammes de noir animal bien dessé-
ché a \\o°. Quand le mélange est aussi intime que pos-
sible, on laisse refroidir et I'on préléve sur la masse un
poids connu correspondant a 10 grammes environ que
I'on épuise au Soxhlet dans un philtre en papier au
moyen d’étlier de pétrole bouillant au-dessous de 80"
On pese le filtre aprés dessiccation a iz0° et I'on obtient
la quantité de cérésine enlevée ainsi a I’'ozokérile; on
peut contrdler ce poids en évaporant tout ou parlie de
la solution éthérée, dans une capsule plate en verre,
tarée, séchant le résidu vers i80° et pesant.

On obtient ainsi le rendement de I'ozokérite en céré-
sine.

La cérésine est une paraffine que I'on extrait de I'ozo-
kérite par un procédé analogue a la méthode de dosage
qui vient d'étre décrite. Elle est jaune ou incolore,
fond entre 6i" et 68°, possede un poids spécifique com-
pris entre 0,918 et 0,922.

Les méthodes d’'analyse propres a déceler les mé-
langes de cérésine etde paraffines manquent totalement
de précision et, a I’heure actuelle, aucune ne peut don-
ner de résultats certains.
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Des lignites de la Thuringe on extrait, soit par les
dissolvants organiques, soit par distillation au moyen
de la vapeur surchauffée, un produit qui ressemble a
de la paraffine mais qui serait une véritable cire, for-
mée d’une partie acide qui porte le nom cl'acide mon-
lanique et d'une partie alcoolique ou alcoylée a poids
moléculaire élevé. Dans la distillation, cet alcool est
hydrolyse presque totalement et le produit obtenu est
formé d’acide montanique et d’hydrocarbures carboni-
sables par I'acide sulfurique concentré ce qui les diffé-
rencie des carbures paraffiniques.

D'aprés ¢ cw «owicscii (loc. cil., p. 1707) unéchantil-
lon examiné par cet auteur aurait donné

Point de fuSioN .o 80°
Indice de neutralisation...................coeineeene. 123,01
Insaponifiable dans la masse neutralisée . . 6/(0 °/o
Indice de saponification............cccocoviiennnnne. 126,08
Insaponifiable dans la masse saponifiée. . . 3,58 "/0

Les échantillons que nous avons pu analyser se pré-
sentent sous forme de plaques jaunatres, a I'aspect cris-
tallin, friables, rappelant au premier aspect les pains
de paraffine brute.

D ensité moyenne. — 0,910

Point de fusion. — De 75° a 80°.

Saponification. — 5 grammes de cire sont bouillis
pendant plusieurs heures dans un ballon muni d'un
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tube réfrigérant avec 10 centimétres cubes de soude
a 36° Baumé et 50 centimétres cubes d'alcool a 95°. Le:
produit disparait complétement.

Avec les paraffines, on obtiendrait une couche hui-
leuse ou des globules fondus nageant dans le liquide,,
sans saponification.

Le liquide est versé dans une capsule de porcelaine:
et évaporé a sec; pour extraire I'insaponifiable nous
employons en premier lieu I'acétone, afin d'éviter dans
les traitements suivants, des émulsions souvent impos-
sibles a rompre. L’'emploi de l'acétone dans les re-
cherches d'insaponifiables mélangés aux corps gras,
saponiliables nous a toujours été d’'un précieux secours.
Le résidu sec est agité avec s0 centimétres cubes
d’acétone que l'on décante sur un filtre ; on re-
nouvelle au besoin ce traitement une seconde fois).
puis on épuise le savon a I'éther de pétrole ou bien on
le dissout dans I'eau pour agiter ensuite la solution de
savon avec ce solvant. L’acétone a entrainé la majeure
partie de I'insaponifiable, I'eau l'estante et aussi un peu
de savon. Les solvants sont évaporés et I'insaponifiable
recueilli, pesé et examiné.

A ciairs. — Dans un ballon, on dissout : gramme de
cire dans 25 centimétres cubes d'alcool 96° préalable-
ment neutralisé et maintenu presque a I'ébullition. On
litre en présence de phlaleine avec une solution nor-
male de potasse préparée avec de I'alcool a 95°. Pen-
dant le titrage, la solution se trouble a cause de la pré-
cipitation du savon peu soluble ; aussi faut-il opérei-
lentement et réchauffer de temps aautre le récipient de
facon a maintenir la solution limpide, jusqu'a réaction,
légérement alcaline. Comme on ne connait pas le poids
moléculaire des acides organiques de la cire de lignite,
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on calcule le résultat eu milligrammes de potasse pour
T gramme de cire.

Indice de saponification. — AU IIqUIde précédent,
ajouter ns centimetres cubes de solution normale al-
coolique de potasse, faire bouillir deux heures en mu-
nissant le ballon d'un tube réfrigérant. Titrer la po-
tasse restant aprés saponification au moyen d’'acide
chlorhydrique normal.

lnaice aoae. — i+ ON prépare une solution titrée
d’'iode en dissolvant i¢> grammes de ce métalloide bien
pur dans s00 centimétres cubes d’alcool a gs°; d'autre
part, on dissout 30 grammes de bichlorure de mercure
pur dans 500 centimétres cubes d'alcool a gs°. On mé-
lange les deux solutions de maniére a obtenir 7 litre de
liqueur. Celle opération doit étre exécutée douze heures
avant I'emploi de la solution ; au bout de vingt-quatre
heures elle a déja perdu son titre.

2° On pese exactement 24 grammes d’hyposulfite de
sodium cristallisé pur que I'on dissout dans un litre
d’eau.

Pour titrer cette solution, on prépare une liqueur de
bichromate de potasse a zg,,8747 par litre, trés exacte-
ment pesés. En second lieu, on prépare aussi une so-
lution d'iodure de potassium exempt d’'iodate, a 10 /0

10 centimetres cubes de solution d'iodure de potas-
sium sont placés dans un ilacon bouché a I'émeri ; o1
ajoute s centimeétres cubes d'acide chlorhydrique pur
puis exactement 20 centimetres cubes de solution de
bichromate de potassium, versés goutte a goutte au
moyen d’'une burette, en remuant le flacon d’'un mou-
vement giratoire. Par cette opération, le flacon ren-
ferme 0'1,200 d’'iode en état de liberté.

Dans la liqueur brune, on fait tomber lentement la
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solution d'hyposultite de sodium jusqu'a ce qu’elle soit
a peu prés décolorée et I'on achéve le titrage en pré-
sence d’empois d’amidon. On connait ainsi le volume
d’hyposultite capable de réagir sur o'r,ioo d’iode.

3° On dissout dans un flacon de soo centimétres
cubes, 1 gramme de cire a analyser dans 20 centimetres
cubes de chloroforme bien pur, en maintenant ce sol-
vant vers 30° puis toujours a cette température, on
ajoute as centimétres cubes de solution d’'iode mercu-
rielle; on ferme le flacon et on agite vigoureusement
en refroidissant sous un courant d’eau et en ayant soin
de laisser rentrer I'air peu a peu, sinon il serait tres
difficile d’enlever ensuite le bouchon de verre.

On abandonne le flacon bouché dans I’ obscurité pen-
dant au moins deux heures; si, au bout de ce temps,
le liquide ne renferme plus d’iode libre, c'est-a-dire
n'est pas coloré en brun, on ajoute de nouveau 26 cen-
timétres cubes de solution iodo-mercurielle, jusqu'a ce
que I'iode soit en exces. Ce résultat acquis, on laisse
reposer le tout pendant douze heures dans un endroit
obscur.

Au bout de ce temps, on introduit dans le flacon
20 centimetres cubes d’iodure de potassium a 10°/0et
300 centimétres cubes d’'eau. S'il se fait un précipilé
d'iodure de mercure, on le dissout dans I'iodure de
potassium, au besoin ajouté en petits fragments.

On titre I'exces d'iode au moyen de I'hyposulfite de
sodium ci-dessus, vérifié au moment du titrage par la
méthode au bichromate de potassium.

On calcule ensuite la quantité diode absorbée par
100 grammes de cire ou indice de Ilubl.

Hydrocarbures, — 1a 2 grammes de cire sont mé-
langés avec 10 grammes de chaux sodée et le mélange
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placé dans un petit ballon de verre est chauffé au bain
d’huile ou au bain métallique vers 250° pendant une
heure au moins. Apres refroidissement, on traite la
masse par I'éther sulfurique ou Il'essence de pétrole,
au besoin dans I'appareil Soxhlet ; la solution éthérée
est évaporée dans un cristallisoir taré et le résidu pesé ;
il est constitué par les hydrocarbures solides de la
cire. Ces carbures ont un point de fusion compris
entre 55° et 60°.

Cires de lignite

Point de tnsion.........c.ccc.c...... o . . 7i° 8
ACIdité......cooeeiieeeeece «l .-
Indice de saponification . . . . . . «/, 8.0
Indice d'iode.........ccoevennnnne 10.0
Hydrocarbures. . 26,0
CendresS......cocerereeeneeieieeiens 0

Au point de vue douanier, les cires de lignite sont
passibles des droits afférents a la paraffine.
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La vaseline est extraite des huiles lourdes de pétrole
aprés le raffinage en essences et produits lampants ;
ces huiles lourdes sont concentrées avec soin par éva-
poration sous I’action de la chaleur, filtrées soit sur du
noir animal, soit sur de la tourbe spéciale, soit encore
sur de I'argile cuite et abandonnées au refroidissement.

La vaseline est une substance onctueuse, amorphe,
de couleur jaunatre ou blanche suivant le degré de
raffinage, complétement inodore ou ne possédant
gu’'une faible odeur de pétrole suivant les précautions
apportées a sa préparation et a fluorescence plus ou
moins prononceée.

Sa densité varie Tle 835 a 870.

Elle fond vers 4°° >elle est insoluble dans I'eau et
dans la glycérine, peu soluble dans I'alcool bouillant
pur ; I'alcool bouillant qui renferme des acides gras ou
des savons dissout beaucoup plus de vaseline, comme
pour la paraffine. Elle est soluble dans les solvants
organiques habituels, éther sulfurique, sulfure de car-
bone, chloroforme, benzéne, etc.

La vaseline pure doit étre parfaitement fondue et
limpide au-dessous de 50° ; elle doit se dissoudre dans
son poids d'éther chaud. Lorsque ces deux essais
donnent des résidus grumeleux, il y a lieu de suspec-
ter I'addition de matieres étrangeres a la vaseline ainsi
traitée.
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L’examen de la vaseline se fera comme celui de la
parafline : saponification alcooli(Jue pour rechercher
les corps saponifiables étrangers, dosage de I'acidité en
solution alcoolique bouillante, point de fusion, solubi-
lité dans les divers solvants, résistance a I’acide sulfu-
rique, etc.

On pourra aussi procéder a I'essai suivant :

On dissout dans I'éther sulfurique chaud de la vase-
line selon les proportions suivantes :

3 parties en poids d'éther

1 partie en poids de vaseline
puis on refroidit cette solution a — 5° au moyen d'un
réfrigérant énergique.

Au bout d’'un certain temps, la solution s'est partagée
en deux parties : I'une formant un dépdt onctueux
analogue a la paraffine ; I'autre constitué par la solu-
tion éthérée. On sépare rapidement a basse tempéra-
ture, cette solution et on I'évapore doucement, dans
une capsule en verre tarée et I'on pése le résidu, cons-
titué par une huile lourde incolore et inodore
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Il regne sur la définition de ces produits une obs-
curité des plus grandes et la difficulté du sujet ne per-
met pas encore a I’heure actuelle de proposer une so-
lution de la question. Les minéralogistes désignent
sous le nom générique de bitume tout mélange d’hy-
drocarbures gazeux, liquides ou solides que I'on est
susceptible de rencontrer dans le sol. En tant que mi-
néralogie, cette définition est tres logique et le chimiste
peut aussi I'accepter, ne serait-ce que pour éviter de
nouveaux termes et pouvoir adapter facilement a ses
études les données de la minéralogie sur un sujet déja
suffisamment confus.

L’asphalte naturel est un mélange de bitume et de
matieres terreuses, ces derniéres étant en proportions
plus ou moins considérables.

W. v ow.r« adonné une classification des bitumes
gue nous reproduisons d'apres I'article de Samuel P.
Sadtler (Tlie Journal of the Franklin Institule, sep-
tembre isgs et aussi Moniteur Scientifique du 1) TQues-
neuUle, Janvier 1896, p. <), classification complétée
par la nomenclature des principaux districts ou le
bitume naturel se trouve en abondance.

Bitumes naturels. i°c a: naturer. — Ohio, Pen-
sylvanie, Californie, Russie, France.
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20 Namite naturer. — Districts pétroliferes (ce
produit est avantageusement remplacé aujourd’hui par
le naphte artificiel extrait du pétrole brut).

3, Pétrote. — Pensylvanie, Ohio, Wyoming, Califor-
nie, Russie, France, Roumanie, Galicie, etc.

4° Goudron = imerai. — Californie, Wyoming, Ala-
bama, L tah, Colorado, Kentucky, Nouveau-Mexique,
Ohio, Texas, Territoire indien, Russie, France, Al-
lemagne, etc.

5° Asphalte : &) Asphalte presque pur. — Utah, Ca-
lifornie, Texas, Cuba, Mexique, Trinité, Venezuela,
Pérou, Colombie, Caucase, Volga, Allemagne,
France, Italie, Autriche, Asie Mineure, Palestine,
Algérie.

b) Mélanges asphaltés. — Dans la plupart des dis-
tricts ci-dessus, Egypte, etc.

Nous avons vu précédemment les pétroles ; donnons
guelques indications sur le goudron minéral. L'un des
premiers gisements étudiés fut celui de Pechelbronn
(Alsace), liquide visqueux, a odeur de bitume, de den-
sité 906 et dont Boussingault retira un hydrocarbure
(ou plus exactement un mélange d’hydrocarbures)
exempt de soufre et qu’il appela pétrolene et un autre
complexe sulfuré, l'asphalléne. Ce gisement ne serait
plus exploité al’heure actuelle.

La mine de Las Couchas (Californie) est constituée
par un lit de sable de mer imprégné de matiéres gou-
dronneuses ; ce sable est recouvert d’'une couche mince
de terre arable ou croissent quelques végétaux. On en
relire une matiere qui est vendue sous le nom A'asphalte
liquide d'Alcalraz.

Asphaltes- — L’asphalte véritable est un bitume
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solide. Je plus pur constitue une espéce minéralogique,
la gilsonile de I'Utah ; il renferme de 90 a 98 °/A de
matiéeres organiques solubles dans le sulfure de carbone
et cette propriété le fait employer dans la préparation
de certains vernis et des isolants.

D’autres variétés d'asphalte présentent un coefficient
de pureté beaucoup moins élevé ; les deux plus con-
nues proviennent de I'lle de la Trinité et de la province
de Bermudez (Vénézuéla).

Le gisement de la Trinité occupe le cratére d’'un vol-
can éteint ; d’aprées divers sondages, son importance se-
rait de six millions de tonnes d’asphalte au moins. I
se présente sous l'aspect d'un terrain rugueux, de
couleur brune, offrant par endroit des oasis de vé-
gétation.

Il répond ala composition suivante (Sadtleb, loc. cil.

P- 69)

Bitume (soluble dans CS2
Matieres minérales.
Matieres organiques

Le produit brut est chauffé a i60°-i70° G. pour chas-
ser l'eau et précipiter une partie des matieres ter-
reuses ; on écume les matiéres végétales qui nagent a
la surface du bain et I'on obtient un produit ainsi com-
posé

Bitume isolubie dans CS2 .........ccccceeeeiieeee. 5g.66 °/0

Matieres mMinérales........ccoooueeveeieuiiiiiieeeieeeeenns 35,8a »
Matiéres organiques.... 4,5 »
Eau et inconnu 0,30 »

L'asphalte extrait de Bermudez est beaucoup plus
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liur: il répond a la composition suivante (Sadtler,
lue. cil.)
Bitume (soluble dans CSJ ........ccccoviiiiiiiiiininnen. go.00 °/0
Matieres minérales...........coeevueiiiiiieeiieeieeeeans 2,63
Matieres organiques.....ccccccceeeeeeeeeeeees .o i,30 »
= L 6,07»

Raffiné par le procédé indiqué ci-dessus, il donne un

produit répondant a:

Bitume 'soluble dans CS2) ...........ccccuveveeennnns 99,22 °/o
Matieres minérales.........cccoceeviveieiiiiiieineeinnnnn. 0,50
Matieres 0rganiquUEeS.....cccceveeeuenireeiineeeiieeens 0,27
INCONNU e o,ot

Dans ces asphaltes, les cendres sont formées en me-

jeure partie d’alumine et d’oxyde de fer.

Les asphaltes naturels de Californie sont aussi tres

purs.

Californie
Bitume soluble dans
(07 2 8.,
. . Constituées par de la si-
Matiéres minérales . 39,75 8,70

Matiéres organiques. 1,10 traces
Eau ..oocoiieeiiinnnn. » 6,51

lice de terre d'infusoires

Ceux de Cuba renferment en moyenne 70 °/#de bi-
tume soluble dans le sulfure de carbone ; ceux de Syrie
oscillent entre 75 <70 et 90 °/0 comme teneur en bitume.

A cOté de cet asphalte pur, on trouve des produits
beaucoup moins riches, généralement composés d’'un
calcaire amorphe tres fin imprégné de bitume. Voici,
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d’'aprés Howard, la composition des principaux gise-
ments (Sadixer, lOc. cit.. p. 70).

S 32
S i 2 @ 3 2 s® ¥

(9@ r* '5 en - a £ s E

(¢ [e5] o9

>3

. <

Bitume.......cooeeee.... 8,i5 ro.is 8,91 14,30 5,37

Carbonate de chaux. 91,30 88,40 88,21 67,00 90,80
Carbonate de magné-

SI€ i, 0,30 0,96 » »
Alumine et oxyde de

fer . . . . . . <15 0,25 0,91 o % 0,09
Silice...ovviiiiiinn. » » 0.60 » 2,55
Insoluble . . . . 0,10 °y35 » » »
Perte....ccooeevieenienns 0,20 045 0,4° 1,18 0,69

100,00 100,00 100,00 100,00 r00,00

Au Texas (comté d’'Uvalde), on exploite un calcaire
bitumineux connu sous le nom de litho-carbone ; le car-
bonate de chaux provient de coquillages dont on peut
encore reconnaitre toutes les formes ; cet asphalte ren-
ferme de is ass °/0de bitume; al'état raffing, il jouit
de propriétés élastiques tout a fail spéciales.

l-ea quartz bitumineux se rencontrent principalement
en Californie, dans I'Utah et le Kentucky ; certains
gquartz ne contiennent que de 12 a 18 °/0 de bitume
et peuvent étre facilement pulvérisés a chaud. lls
servent directement en cet état pour le pavage des rues,
sans nécessiter le mélange habituel de sable destiné a
donner de la cohésion et de la résistance.
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La nature chimigue des bitumes est encore inconnue
et I'analyse de ces substances est tout empirique.

Quand on épuise I'asphalte naturel par I'éther de pé-
trole, I'acétone ou I'éther ordinaire, on obtient une
substance visqueuse que lI'on désigne sous le nom de
pélroléne, correspondant au corps extrait par Boussix-
gault du goudron minéral de Pechelbhonn.

Le résidu de cet épuisement céde soit a I’'essence de
térébenthine chaude, soit au chloroforme ou au sulfure
de carbone un extrait qui est sec, friable, cassant; c’est
Vasphalléne.

D’aprés des analyses ainsi conduites, dues asatathe,
on aurait :

Uiluinc total Pélroléne Asplialténa
0/q de bitume  0/0 de bitume

Asphalte noir. 81.79 67,00 32,50
» brun 82,07 21¢ta 78,70

L’asphalte peut donc étre considéré comme une so-
lution d’asphaltene dans le pélroléne mélangée de plus
ou moins de matiéres minérales et organiques. Mais la
séparation de ces deux substances ne peut étre faite
tres rigoureusement. Gomme le fait trés judicieusement
remarquer v . IL ( nacnann (Moniteur ScienliZi</ne du
Dr Quesneville, 1897, page jss5) :

« Si nous ajoutons a un tel mélange de I'éther de pé-
« trole, le pélrolene proprement dit se dissout, mais il
« entraine avec lui une forte proportion d’asphalténe
« qui est facilement soluble dans une solution concen-
« trée de pétrolene dans I'éther de pétrole. Aprés avoir
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«séparé la premiére solution par le filtre, on verse
«sur I'asphalte une nouvelle quantité d’éther de pé-
« trole neuf et I'on prolonge ce traitement jusqu’a ce
« que le liquide filtré ne présente plus de coloration.
« Si maintenant on mélange les différentes portions de
« cetépuisement, on obtientinvariablementun précipité,
« par la raison que I'asphaltene est moins soluble dans
« une solution diluée de pétroléne dans I'éther de pé-
« trole.

« 11 est d'ailleurs facile de vérifier que telle est bien
« la cause de cette précipitation. On traite une certaine
« quantité d'asphalte par I'éther de pétrole, on filtre et
« I'on ajoute de I'éther de pétrole a cette solution claire :
« on obtient immédiatement un précipité qu’on filtre et
« dont on peut essayer la solubilité dans I'éther de pé-
« trole. Ce précipité présente tous les caracteres de I'as-
« phalténe ».

Une remarque tres importante du méme auteur con-
siste dans le fait que I'asphaltene forme avec les ma-
tieres minérales, et surtout le peroxyde de fer, des
complexes chimiques solubles dans le chloroforme et
les solvants analogues. Un asphaltene épuisé a I'éther
de pétrole, fut traité par le chloroforme ; la solution
chloroformique, filtrée et évaporée a sec, laissa un ré-
sidu d’asphalténe pur qui renfermait encore 9,27 €/4 de
cendres principalement formées de peroxyde de fer.
La détermination des cendres doit donc toujours se
faire sur les extraits organiques.

Analyse des asphaltes. — S’il s’agit d’'un asphalte
solide, on le pulvérisera finement; s'il s’agit d’un gou-
dron minéral visqueux, on le mélangera avec du sable
fin chaud.

2 grammes de produit solide ou visqueux sont placés

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



i»u UnTles minérales

dans la (Inutile d'un appareil Sohxlel ou dans un filtre
en papier solide el épuisés par I'acétone jusqu'a ce que
le solvant qui reflue dans le ballon soit incolore; 10pé-
ration dure de tu & ta heures.

l.a solution acélonique est évaporée a sec a tempéra-
ture aussi basse que possible jusqu’a poids constant, ce
qui donnera le pétrolene.

Le résidu acélonique est épuisé par le chloroforme
et la solution chloroformique évaporée a sec dans une
capsule de platine.

Le poids de I'extrait représentera celui de Yasphal-
Iene brui.

Par incinération de celle substance, on déterminera
le poids des cendres minérales solubilisées dans le chlo-
roforme et I'on en déduira la proportion d'asphaltene
pur.

Le résidu chloroformique sera séché et pesé.

Par incinération, on obtiendra le poids des cendres
minérales insolubles et, par différence, celui des ma-
tieres organiques autres que le pétroléne el I'asphalténe.

Enfin on pourra, par incinération directe du pro-
duit, connaftre le poids du résidu fixe et des matieres
volatiles.

Afin de présenter sous formes toujours comparables,
les résultats de I'analyse des asphaltes, on devrait tou-
jours libeller ainsi le bulletin d’essai :

Matiéres volatiles, au rouge. Matieres fixes, au rouge.
Pétroléne. Matiéres minérales.
Asphalténe ( Asphaltene pur.

brut 1 Cendres solubles.
Matiéres organiques non bitu-

mineuses.
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Ondésigne sous le nom commercial de benzols un mé-
lange d’hydrocarbures liquides constitué en majeure par-
tie par de la benzine et ses homologues, toluéne, xylénes,
cymene, etc., et par une minime quantité de carbures
méthaniques et éthyléniques. Les benzols ont une den-
sité variant de 870 & 880 et distillent entre 70° et 1800.

A I'encontre des huiles de pétrole, la densité des
fractions, dans la distillation fractionnée, diminue
lorsque le point d’ébullition monte.

Industriellement (*), on les obtient dans la fabrication
du gaz d’éclairage conduite de maniere a produire
principalement celui-ci, et dans ce cas le rendement en
benzols est faible, ou bien sans se préoccuper du gaz,
on dirige le travail de maniére a obtenir un rendement
maximum en huiles. La distillation de la houille donne
naissance a un goudron de composition trés complexe
gu’un fractionnement par la chaleur sépare en :

i° Huile 1c5... «. houille, passant de 60° a 200°
avec une densité comprise entre 780 et 850, mélange
complexe d’hydrocarbures, de phénols, d’amines, d'alca-
loides, auquel on fait subir divers traitements a I’acide
sulfurique et a la sonde suivis d'un fractionnement qui
permet de recueillir les produits passant entre 8o° et Ltaou
(mélange de benzéne et de toluéne pour la fabrication
de I'aniline industrielle) de 120"a i50° et de i50° a 170°.

(") La récupération des gaz des fours & coke est aussi une
source trés importante de benzols.
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2° Huile lourde «. houille, distillant entre aoo° et
220°, avec des densités comprises entre 850 et 900,
riche en naphtaline, phénols, aniline, etc.

3° Huiles a pararrine, produits onctueux dont on
extrait des carbures comme I’anthracéne.

4° Un résidu, constituant le hrai.

La fraction qui distille entre 8n° et 120° est plus
spécialement dénommée benzol ; dans les transactions
commerciales, on la vend & un litre arbitraire établi
selon la proportion d’huile qui passe avant ioo°. Un
benzol a 60 °/0 doit renfermer 60 °/# de produits
distillant de 80° a io0°, le reste passant de 100 a 120.

Dans la dénaturation des alcools destinés au chauf-
fage, les reglements fiscaux prescrivent I'emploi de
benzines distillant entre i50° et 200°, solubles dans
quatre parties d'alcool a 90° et abandonnant a la soude
a 36Bé moins de i0°/0de phénols.

Pour I’examen des benzols, nous employons les
procédés de distillation indiqués plus haut pour les
pétroles, c’est-a-dire :

i° L'Essai Engler, en recueillant les fractions par
io° de température, dans une éprouvette graduée en
centimetres cubes ;

20 Le fractionnement par dixiéme, sur 500 centi-
meétres cubes dans la cornue de cuivre, avec prise de
densité de chaque fraction.

3 Au moyen des indications de volume recueillies
dans I'essai Engler et des fractions conservées sépa-
rément en 20 nous reconstituons des volumes d’huile
dont il est facile de prendre la densité. Evidemment,
on peut distiller le benzol dans un ballon tubulé de
capacité assez grande pour opérer sur soo centimetres
cubes au moins de liquide et obtenir tres exactement
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la température, le volume et la densité de chaque
fraction. L'avantage du procédé que nous préconisons
est d’opérer avec des vases en métal toujours identiques
a eux-mémes, ce qui est trés important, et ce qui ne
saurait se produire avec les ballons de verre et aussi
d’éviter la rupture, souvent fréquente aux hautes tem-
pératures, de ces appareils.

Nous donnons ci-dessous quelques types de distil-
lation de benzols.

i° Essai Engler.

N° i. — Densité : S 9 K» 2. — Densité : 871

Température  Volume Densité Température  Volume Densité

B-8 gce 879 is2#-i60° 2 »

80 -90 S 2 879 160 -170 53 )
170 -176 17 »
9° cc [e]0 (9

20Fractionnement par 1/10 sur 500 centimeétres cubes :

Numéros Densité

879 N» 2

879

879 Le volume de I'échantillon
879 soumis a l'analyse était trop
879  faible pour le fractionnement.
8:9

879

879

.............................. 879
Résidu.....cccounnnnnns 879

© O~ O U ® N b
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i° Essai En (fier. — Densité 868 :

R» 3
Température \olure Densité

90°-100° iiiiiiiiiieiiieeieeeee 9= 87.3
100 = 110 oo a-i s
NO =180 .o, 7 868
120 =13 0 coveeeieiieei e if» 863
9 863
i3 863
3 gefi

907

Distillai total, 867.

2°Fractionnement par 1 iosursoo centimétres cubes :

Numéros Densité

Distillat......coovvuiiieiiiicee e
RESIAU. ...eeitiieii et 865

Essai commercial des benzols. — Lorsque |'essai
des benzols devra servir de base a des transactions
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commerciale!:, I'expert emploiera la méthode sui-
vante (*) :

Nous avons dit plus haut que les benzols se vendaient
suivant un titre conventionnel ; par exemple un benzol
a go est celui qui distille avant iao°® et pour lequel
90 °/0d’huile passe avant 100". Ce point d’ébullition
n'indique pas avec certitude la composition des benzols ;
A. Spilker amontré que certains mélanges répondraient
aux conditions du benzol & 90 ; par exemple :

82 Vo benzéne et 18 0/0 toluéne
92,20/0 benzéne et 7,8 o/0 xyléne
90 o/0benzéne, s °/0tolnéne et 5 °/o xylene
84 0o/, benzéne, is -0 toluéne et s -/o xyléne.

Ce dernier mélange serait le vrai benzol go.

Il est donc indispensable d’opérer la distillation
d’'une maniere toujours la méme, afin d’avoir des
résultats comparables. Voici d’aprés F. Frank (zoc. cit.)
dans quelles conditions il convient de procéder a cet
essai.

1. Le récipient distillatoire est constitué par un
alambic sphérique eu cuivre, a fond légerement aplati.
Sa capacité est de 100 centimétres cubes environ et
il est fréequemment muni d’un anneau central. L'épais-
seur des parois est de omi,6 a omu,7; le diamétre esl
de 66 millimetres. Le col destiné a recevoir le tube a
boule a une longueur de aa millimeétres, la largeur
inférieure est de ao millimetres, la largeur supérieure
de aa millimetres.

a. Le tube a boule, en verre, a un diameétre de

(*) ‘Composition, analyse et utilisation des benzols. F. Fiiaxk,
Moniteur Scientifique du Ur Quesneville, 1901, p. 200.
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i4 millimétres et une longueur de 760 millimétres. Il
est pourvu, a 10 millimétres au-dessus de la boule,
d’un tube abducteur de 8 millimétres de diamétre et
soudé presqu'a angle droit.

3. L’alambic repose sur une plaque d’asbeste
pourvue d’une ouverture circulaire de so millimetres
de diamétre. La cheminée est percée, a 10 millimétres
au-dessous do son bord supérieur, de quatre trous cir-
culaires pour le départ des produits de la combustion.
Le chauffage est effectué au moyeu d'un bec Bunsen
ordinaire (ouverture de 7 millimetres environ), dont,
la flamme est parfaitement bleue, ou d’une lampe a
benzine ou a alcool appropriée.

4- Le réfrigérant de Liebig a une longueur de
800 millimetres et il est incliné de telle maniére que la
sortie se trouve de 100 millimétres plus bas que
I'entrée.

5. La prise d’essai comporte 100 centimeétres cubes.
La distillation doit étre réglée de telle maniére que
5 centimetres cubes distillent par minute, c’est-a-dire
environ a gouttes par seconde. Mille est terminée lorsque
gs centimeétres cubes de distillat sont recueillis dans le
cylindre gradué.

6. Le thermometre doit étre en verre mince et son
diametre extérieur ne doit pas étre plus grand que le
demi-diametre du tube & boule. 11 doit &tre enfoncé de
telle maniere que le réservoir a mercure se trouve au
milieu de la boule du tube & boule. On se sert de ther-
mometres divisés en dixiemes de degré, pour les
produits purs, et en s dixiémes de degré pour les
produits commerciaux. Ces thermomeétres doivent étre
fréquemment contrélés a l'aide d'un thermométre
étalonné.
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Les résultats obtenus seront toujours ramenés a la
hauteur barométrique normale. Pour effectuer cette
correction, on peut employer deux procédés :

i° On se sert d’'un thermométre a échelle mobile;
I'appareil est chargé de 100 centimetres cubes d'-eau
distillée que I'on fait bouillir. Lorsque I'on a recueilli
60 centimeétres cubes, on fixe le point 100 & I'endroit
ou stationne la colonne mercurielle. L’appareil est
vidé, séché et la distillation du benzol immédiatement
entreprise, de maniére a opérer a une pression baro-
meétrique identique a la premiére.

3° On se sert des tables de correction de Lenders
dont voici l'usage illustré par un exemple.

A la pression H, comprise entre 720 et 780 milli-
metres, un benzol 90 laisse passer jusqu'a joo°cent.
un distillat de volume V.

Le volume Y, a 760 millimétres, pression normale,
sera :

(11 — 76°) * v
Y,a7C0 —V a udtv
Le facteur a est de :

0,033 pour uUn benzol a 900
0,077 pour Un benzol a 5o».

La pression barométriqgue au moment de I'essai et
ramenée a o°cent. étant H, comprise entre 720et 780 mil-
limétres, on a :

(760 — H) h = = i

Et la distillation a Il sera poussée jusqu’a ioo°rfc<®,
sur le thermométre pour avoir des résultats a 760 milli-
metres.
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Le facteur n est de :

0»,i>43 cent, pour te benzéne pur

o, 0'i7 » pourle toluéne

o0, oa-2 » pourle xyléne

0, 0353 » pourle benzol 90

o, 0461 » pour le benzol5o0.

Il sera toujours utile de prendre les densités des
produits avant et aprés distillation.
F. Fitank (foc. cil.) donne les chiffres suivants :

Benzolago . . . . . . . . . . . 0,880-0,883
Benzol 350 . . . . . . . . . . . 0,875-0,877
Benzol ao. . . 0,870-0,872

Benzol (le dissolution bouillant jusqu'a iiok 0,874-0,8811
— — — 175»  0,890-0,910
Benzol lourd du commerce.........c..c......... 0,920-0,9.45

Dosage du sulfure de carbone. — 1)nns les benzols, on
recherche souvent le sullure de carbone, de la fagon
suivante, basée sur la transformation du sulfure de
carbone en xanthate de cuivre.

50 grammes du benzol a essayer sont mélangés avec
50 grammes de potasse alcoolique (préparée avec 11
grammes d’alcali caustique dans 90 grammes d’alcool
absolu) et I'on abandonne pendant quelques heures a
température ambiante, dans une boule a décantation.

On ajoute alors 100 centimeétres cubes d’eau et I'on
agite convenablement. Aprés repos, on enléve la couche
aqueuse et on lave le benzol avec de l'eau jusqu’a ce
que celle-ci ne soit plus alcaline. Tous les liquides
aqueux sont recueillis dans une fiole de 200 centi-
meétres cubes et, sur la solution entiére ou sur une
partie aliquote, on dose le xanthate de potassium formé
aux dépens du sulfure de carbone.
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Pour cela, ou acidifie légerement a I’acide acétique
et on verse dans le liquide une solution titrée de sulfate
de cuivre jusqua précipitation complete du xanlhate
de cuivre insoluble ; on reconnait ce point par le pro-
cédé a la touche en présence de ferrocvatiure de potas-
sium.

La solution titrée de sulfate de cuivre se prépare eu
dissolvant dans un litre d’eau iasr,475 de sulfate de
cuivre cristallisé ; 1centimetre cube équivaut a 0,007(1
gramme de sulfure de carbone.

La quantité de lessive de potasse indiquée suffit
pour une teneur de s °/0de sulfure de carbone. Dans
le cas ou un premier titrage indiquerait un chilfre
voisin de s °/0, il y aurait lieu de diminuer la prise
d'essai dans les proportions voulues de maniere a effec-
tuer un dosage convenable.

lin moyenne, les benzols 90 et so renferment de 0,2
a 1,0 °/0de sulfure de carbone ; les benzols supérieurs
en sont exempts.

Dosage du thiophéne. — La recherche qualitative du
thiophene se fait au mieux par la réaction de I'indo-
phénine de Laubenheimer ; dans une capsule en porce-
laine, bien rincée a I’acide sulfurique pur, Qi1 place un
petit grain d'isatine que I'on arrose de cing centimetres
cubes d’acide sulfurique pur; on verse lentement sur
ce mélange dix centimetres cubes de benzol et on re-
couvre la capsule d’une plaque de verre. El1 présence
du thiopheéne, il se forme peu a peu autour de I'isaline
des auneaux bleus d’indophénine. La réaction estlente
et avant de se prononcer en cas d’absence d’anneaux
bleus, il sera bon de laisser la capsule en observation
pendant deux heures au moins.

Dans ces conditions, l'isatine et le thiophéne réagis-
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sent I'un sur I'autre en se condensant avec perte d'eau
pour donner de I'indophénine.

CeHINO! + CH*S= CI2IMNOS + H2 .

Si I'on doit doser le thiophene, on peut se servir du
procédé de G. Deniges. On mélange 2 centimetres
cubes du benzol avec 30 centimetres cubes d'alcool
méthylique pur exempt d’acétone.

On prépare d'un autre c6té une solution de sulfate
mercurique en dissolvant so grammes d’oxyde rouge
de mercure dans 200 centimetres cubes d’acide sulfu-
rigue étendus d'un litre d’eau.

La solution alcoolique de benzol est additionnée de
10 centimetres cubes de cette ligueur mercurique,
agitée vivement et abandonnée au repos pendant vingt-
guatre heures. Le précipité qui se forme est une com-
binaison moléculaire répondant a la formule

SO'Hg30sSC*HI.

On filtre et I'on préléeve 21 centimétres cubes du
filtrat, soit 1 centimeétre cube de benzol; on les traite
par 350 centimétres cubes d'eau, is centimétres cubes
d’ammoniaque, 10 centimétres cubes de solution de
cyanure de potassium équivalente a une solution déci-
normale de nitrate d’argent et s a 6 gouttes d’'une solu-
tion a 20 °/0d’iodure de potassium. Dans cette liqueur,
clarifiée au besoin par la chaleur, on verse du nitrate
d’argent déci-normal jusqu’'a trouble permanent. Soit
n le nombre de centimétres cubes de cette solution
employés, la quantité de thiophéne contenue dans un
litre de benzol sera calculée par

X = 28(r— 0,3).
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Dosage des paraffines. — Dans un entonnoir sépa—
rateur & robinet et bouché a I'émeri, on verse 200
grammes de benzol et soo grammes d'acide sulfurique
pur a 66° que I'on a enrichi de 200, environ d'anhy-
dride sulfurique. Al agite fortement de fagon a bien
mélanger les deux liquides et on abandonne au repos
jusgu’'a séparation complete.

On décante l'acide et I'on répéte ce traitement deux
fois encore. De celte maniére, aprés avoir employé
1s00 grammes d’acide sulfurique, tous les hydrocar-
bures, sauf les paraffines, sont entrés en solution. On
recueille la couche huileuse et on la conserve pour
traitement ultérieur.

L’acide sulfurigue est ensuite distillé, le mieux dans
une cornue enfouie dans un bain de sable et I'on
recueille environ 100 centimeétres cubes de distillat qui
renferme la paraffine mécaniquement entrainée. On
lave ce distillat a I'eau et on joint cette paraffine a la
couche huileuse ci-dessus.

On lave une fois encore a l'acide sulfurique et on
pese les paraffines ainsi obtenues.

Dans les benzols, la teneur moyenne en paraffines
est de 1°/0; les toluols en sont presqu’entierement
exempts ; les xylols commerciaux en renferment de
ia 3%.

Bromuration. — On prépare une solution renier:
manl :

9sr>9'7 ile bromure de potassium pur,
25/,783 de bromate de potassium,

dans un litre d'eau.
Dans un ilacon bouché a émeri, flacon dit a essais
d'argent, on introduit exactement s centimetres cubes
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de benzol ; pais 10centimetres cubes d’'acide sulfurique
a 20 /Oet ou agite.

Au moyen d'une burette graduée, on verse dans le
mélange et en agitant toujours, la solution de brémate
de potassium bromurée ci-dessus jusqu'a ce que le
contenu du flacon paraisse rougeatre. A partir de ce
moment, on ajoute peu a peu du réactif, en agitant
vigoureusement apres chaque addition, laissant déposer
de maniére a observer la coloration du benzol qui s
sépare. Tant que le benzol esL incolore, on verse du
réactif, au mieux centimétre cube par centimétre cube.
Des que le benzol prend une teinte rouge orangé due
au petit exces de brome non absorbé, on arréte l'essai
et note le volume de liqueur employé.

En se basant sur ce volume, on recommence un
second essai dans les mémes conditions.

On peut aussi, pour connaitre la fin de I'opération,
prélever avec un agitateur une goutte de I’huile et la
déposer sur un papier a l'iodure de zinc amidonné
fraichement préparé ; le plus léger exces de brome a
I’état libre donne une mcoloration bleu fonoé.

i centimetre cube de la solution de bromate bro-
murée — O'r,008 de brome.

Les benzols et toluols commerciaux purs rabsorbent
pas de brome. L’addition de o,i centimetre cube de
solution donne déja une coloration bien nette.

Les benzols a 90 et a so0 exigent de 0,5 a 190 de
brome pour leur saturation.

Cette méthode de bromuration peut étre aussi em-
ployée dans I'examen des huiles de pétrole, comme
NOUS NoUS en sommes assurés par quelques essais dont
I'étude n'est pas encore terminée.

Action de lacide sulfurique. — On prépare des
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solutions de bichromate de potassium a 0*1,;», 1gramme,
2 grammes, de sel dans 1 litre d'acide sulfurique a
st°/0 en poids. Dans de petits flacons de s< centi-
metres cubes, bouchés a I’émeri, Ol introduit :

i° 5<*benzol et' 5° d'acide sulfurique aee* pur.

2" y° benzéne pur et 5“ de solution de bichromate & 0,5/00
'° 5 benzéne pur et 5> » » i,0°/00
4° 5“ebenzéne pur et 5e0 » » 2,0.7,,

On agile tous les flacons de maniére a mélanger inti-
mement le benzol @l’'acide et le benzene aux solutions
puis on laisse reposer pendant deux minutes et on
compare la teinte du benzol a celles des autres
solutions.

Le benzeéne, le toluéne et le xyléne chimiquement
purs 1le sont pas colorés. Des benzols a 90 et s0 se
classent, selon leur pureté, entre les solutions a 0,5 et
2 grammes de bichromate de potassium par litre.

Extrait a 100°-120°. — 20 centimetres cubes de
benzol sont versés dans une capsule plate, dans le
genre de celles qui servent pour déterminer les extraits
du lait. La capsule est placée sur le bain-marie jusqu'a
ce que I'huile soit évaporée ; au besoin, on peut termi-
ner I'évaporation a I'étuve portée a ioo° puis a 120°.
Le résidu ne doit pas présenter d’odeur acre ; il ne doit
pas étre résineux et ne doit posséder gu'une faible
coloration jaune brun.

Examen polarimétriqgue. — Les benzols ne jouissent
d’aucune action sur la lumiére polarisée. Dans le cas
ou I'examen an polarimelre donnerait une déviation,
il y aurait lieu de supposer la présence de corps doués
de pouvoir rotatoire : essence de térébenthine ou huiles
essentielles analogues, essences de résine, etc.
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Point d'inflammation. — Comme pour les pétroles,
on détermine le point d'inflammation au moven de
I'appareil d’Abel-Pinsky. M. Frank (lue. cil.) donne
les valeurs suivantes :

BENZENE ..ot —8°C
Benzol a go, au-dessus d € .......ceceuveeinieeinnnnnnn. — 4C
Toluéne...ooooeeeeeeenneeenn. + 5°C

Xylene.... -l anC
Benzol bouillant jusqu'a 160» - 2i°C
Benzol bouillant jusqu'a 170° ......ceiiiveieiinienns £ y8&C
Benzol lourd du commerce............cccceeeeeiinnnnnn. + 77°0
Dosage des homologues du benzéne. — Cette déler-

mination se fait par distillation fractionnée.

1 kilogramme de benzol est versé dans une chaudiere
de cuivre surmontée d’une colonne a boules de Lebel-
Henninger longue de 60 centimétres environ colonne
a s boules ordinairement). Q1 termine la colonne
par un thermometre a échelle mobile ou bien par un
thermometre ordinaire; dans ce dernier cas, on fait les
corrections de pression barométrique d’apres les fac-
teurs de Lenders donnés ci-dessus.

Dans le travail déja cité, M. Frank indique les bases
principales de ce fractionnement (M. S. Quesneville,
J903, p. 266).

Benzols k9 el a 50

JUSQU'A 790 eeveieiiieeeiieeeinnns Produits de tete
79" @ 85 % i, Benzéne
85° A 105°% i, Fraction intermédiaire
105° & 115 oo Toluéne
Reste....cccovviiiiineeennnn, Xylénes.

Benzolpur

JUSQU'A 79 e Produit de téte
79" a 8x°... ....Benzéne
Reste.....ooevviuiiereeeenn, Produit de queue.
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Toluol
Jusqu'a iog° . . . . Produit de téle
1090 a no0,5 . . . Toluéne
Reste . . . . Produit de queue.
Xflloi
Jusqu'a i35° . . . . Produit de téte
135° a i3"°. . .. P. Xyléne
i37° a 140° . . .. M. Xyléene
100 a i45°. . .. 0. Xyléne
Reste . . . . Produit de queue.

Chaque fraction de la distillation est recueillie dans
une fiole tarée que I'on pése ensuite pour connaitre le

pourcentage.
En moyenne, les produits commerciaux présentent

la composition suivante.

Be&fl 3’?_6" Brzol  Toluol  Xylol

a a pur pur pur

Produits de téte . . <00 03" 03°0 030/0 0300
Benzéne ................. 78,8 » 18.3 » 98,0 » » » » »
Fractionintermédiaire 10,0 » 47,5 » > » » o»o» 0y
Toluéne.....cceuune... 8,0 » 23,7 » » » 973» » »
P. Xylene - ) » » Yy *70
M. Xyléne Ce e 2,0 » 410,0 » »oo» » » 735 »
0. Xyléne . . . . > » »o» gre x
Produits de queue . 1,2 » 22» 2,00
Pertes .....ccoevieieanil 0,2 » 0,3 » 0,2 » 0,3 »

100,0°/0 IG0Qw0 i00,0°/0 IG0O/0 100,0°/°

Detleuvye. — HdlESminérales.
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APPENDICE

NOTES TABLEAUX
LOIS ET REGLEMENTS

Dans cet appendice, nous examinerons quelques mé-
thodes spéciales et divers tableaux relatifs aux subs-
tances étudiées dans cet ouvrage qui n’ont pu trouver
place dans les pages précédentes.

Nous terminerons par I'exposé des lois et reglements
actuellement en vigueur relatifs a I'industrie, la vente
et la mise en ceuvre des pétroles, benzols, etc.
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NOTES ET TABLEAUX

METHODE de RICHE et HALPHEN

pour distinguer entre elles les huiles de pétrole amiricaines
et russes

(Journal de Pharmacie el de chimie, 189V.

Il est assez difficile a un expert de démontrer scientifi-
quement l'origine de I’'huile minérale soumise a son examen,
d'autant plus que les parties légeres des pétroles russes sont
identiqgues aux portions correspondantes des pétroles amé-
ricains; I'une et l'autre renferment des carbures de la série
forménique.

Il existe, au contraire, une différence tranchée entre les
parties moyennes et lourdes de ces deux sortes d'huiles;
tandis que dans les pétroles américains elles sont presque
exclusivement composées d’hydrocarbures saturés apparte-
nant a la série mélhanique, celles des pétroles russes sont
formées, en partie notable, d’hydrocarbures G'111-'1isomeéres
des oléfines, trés résistants aux agents chimiques et que
I’on considere comme des hexahydrnres des carbures aro-
matiques ; benzine, toluéne, xylénes, etc.

Le procédé que nous allons exposer et qui est établi sur
environ 900 déterminations faites sur des produits prove-
nant des diverses parties de I'’Amérique et de la Russie est
uniquement basé sur la différence de solubilité que pré-
sentent, a densité égale, les carbures apparlenant aux di-
verses séries.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



1JO Huiles minérales

I. Distinction entre les pétroles américains

ET LES PETROLES RUSSES

a) Pétroles raffinés. — On prépare une solution a volumes
égaux de chloroforme pur, anhydre, et d'alcool éthylique
a pi0. Pour éviter I'’évaporation de cette solution, il sera bon
d’employer une des burettes automatiques en usage courant
dans les laboratoires.

On prend la densité du pétrole raffiné a i5° et on en péese
4 grammes dans une fiole conique en verre ; la pesée sera
faite au moins au centigramme.

Dans ce vase on fuit couler peu a peu la liqueur ehloroformo-
alcoolique contenue dans ta burette, en ayant soin d'agiter
chague fois la fiole parun mouvement rotatoire pour favoriser
le mélange des liquides. Il se produit par la un trouble qui va
d’abord en augmenlantpour diminuer peu apeu etdisparailre
d’un seul coup : c’est le terme final. On note le nombre de cen-
timétres cubes do liqueur nécessaires pourproduire cet effet.

Il arrive quelquefois, exclusivement pour les produits un
peu lourds, que le liquide, tout en s’éclaircissant brusque-
ment, conserve dans sa masse de légers flocons. Dans ce
cas, on ajoute o&,5 de liqueur ; si le trouble ne disparait
pas, on note le premier nombre.

Le tableau suivant résume les ma.xima, minima et
moyennes obtenus par'S échantillons de pétroles américains
et i3 échantillons de pétroles russes, tous raffinés.

Les chiffres de ce tableau représentent le nombre de centi-
meétres cubes de liqueur chloroformo alcoolique nécessaires
pour dissoudre \ grammes d'huile :

En examinant ce tableau, on remarque que les portions
les plus légéres des pétroles russes ont des solubilités voi-
sines de celles des portions correspondantes des pétroles
américains : ce qui s'explique tout naturellement par une
analogie de composition.

Mais vers 8oo, la différence s'accentue nettement et
augmente jusqu’a 83o.
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L’essai pourra clone porter seulement sur ces densités et,
pour se faire, on distillera le pétrole a essayer en recueil-
lant les fractions par i/io ou 1/20 et en prenant la densité
de chacune d’elles.

Les fractions de densité 800 a 830 seront soumises a l'ac-
tion de la liqueur chloroformo-alcoolique.

On agira de méme avec les pétroles bruts.

b) Mélanges d’huiles raffinées et de résidus. Distinction
d'avec les huiles brutes. — On prend la densité du pétrole
brut a examiner ;

On mesure le nombre de centimétres cubes de liqueur
chloroformo-alcoolique nécessaires pour dissoudre \ grammes
du pétrole = N".

On distille le pétrole en le fractionnant au 1/20 et on
prend la densité de chaque fraction.

On pratique l'essai chloroformo-alcoolique sur la fraction
qui a méme densité que I'huile a examiner. Soit

Dans le cas du pétrole brut, on aura N beaucoup plus
grand que n.

Au conlraire dans le cas d’'un mélange de raffiné et de ré-
sidus, comme un distillai par exemple, N = n, avec des
écarts trés faibles.

Gomme il ne serait iras toujours possible d'obtenir la frac-
tion ayant méme densité que I'huile brute, on emploie le
procédé suivant : On recueille les fractions dont les densités
sont immédiatement supérieure et inférieure a celle de I'huile
brute et sur chaque fraction on pratique I'essai en question.

De ces deux essais, on calcule le nombre de centimétres
cubes nécessaires a la fraction voulue.

Exemple. — Une huile brute pése 788.

On fractionne et I'on trouve que :

10e fraction = 784 ... n = 501
1le » =r74 .. n= 6 1

Donc pour 10 de différence densité, on a i1 différence
de liqueur.
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670
680
690

700

720
780
740
y5«
760
77°
780
790
800
810
820
830
840
800
8GO0
870

880

Huiles minérales

Pétiole? américain?

0 g

4,9

3,0

2,9
2,8

3,0

3,3
3,3

3.4

3,5

55

Moyenne

3,8
3,6
3,6
3,7
3,8

3.9

5,9
6,6

x Qg

Pétro'es rus?©?

39
4.3
4-4
5,0
58
6.3
6.8

8,5
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On a d’autre part 788 — 784 = 4

ur X 4 -
10 *1

Pour 788, on a donc
n= 5+ 044 =5e,%4

de liqueur chloroformique.
MM. Riche et Halphen ONt Obtenu, par exemple :

Pétroles bruts russes 1 = > i5rc n ==de 6d
» américains = > jp n = de 5,
Distillat de pétrole russe ) . o3
et 10 °/0 de mazout ) = n— ll,
Meélange synthétique de :
Vio Huile lourde {1878/ . _
Vio Essence 7101 - beo n o= 56

Vio Pélrole lampant800/

Sur les mélanges de pétrole et de benzol. -
Cette question qui peut étre posée a I'expert, est tres dif-
ficile a résoudre malgré sa simplicité relative.

Il est évident que s’il s'agit de rechercher la présence de
benzol dans un pétrole, certaines réactions chimiques
peuvent déceler le benzol en toute slreté. Mais s'il y a lieu
de fa're l'inverse, c'est-a-dire de démontrer l'addition de
pétrole a un benzol, le probleme devient beaucoup plus
compliqué et quelquefois méme insoluble, comme nous I'ont
montré de nombreux essais, les pétroles ne présentant
aucune réaction chimique caractéristique et certaines pro-
priétés des benzols se trouvant masquées par la présence
du pélrole ; cela se rencontre notamment pour un mélange
de benzol et de pétrole lourds, a points d’ébullition élevés.

Comme nous le montrerons aussi, la distillation frac-
tionnée ne peut pas toujours conduire a des résultats cer—

0]
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tains, les points d’ébullition se trouvant, dans le mélange
des vapeurs, complétement transformés.

Recherche des carbures benzéniques. — Nous employons
le procédé connu de la transformation de ces carbures en
dérivés nilrés, la réduction de ceux-ci en amines qui sont
diazotées et additionnées de naphtols, ce qui donne lieu a la
production de matiéres colorantes de la classe des ponceaux.
A la suite d'une étude de ce procédé, nous avons reconnu
que, si pour la benzine et le toluéne, l'opération donnait
des résultats tres nets, méme avec de faibles quantités de
ces carbures, il n’en était, pas de méme deés que I'on s’adres-
sait aux homologues plus élevés de la série benzénique et
que dans ce cas, certaines précautions étaient indispen-
sables, notamment dans la nitration, a cause de la formation
de produits d'oxydation goudronneux masquant toute réac-
tion finale Nousavons di rejeter aussi I'emploi du sulfure
de carbone comme dissolvant, I'oxydation des carbures pro-
duisant des vapeurs nitreuses qui agissent sur le sulfure
de carbone avec formation de panclastites pouvant détoner.

Voici comment nous opérons :

1 centimétre cube de benzol est additionné de 1 centi-
metre cube d’élher de pétrole et ce mélange est versé dans
5 centimetres cubes d’acide nitrique fumant contenu dans
un tube plongé dans I'eau froide et constamment agité. Au
bout de quelques minutes, le tube est abandonné une demi-
heure a une température de 15 a 30° en agitant de temps a
autre. Le tout est passé dans une petite boule a décan-
tation, étendu de 50 centimelres cubes d'eau et agité avec
ao centimetres cubes d'élber sulfurique ; recueillir la
couche éthérée, la laver a l'eau a plusieurs reprises et
I'introduire dans une fiole a fond plat avec 50 centimelres
cubes d'acide chlorhydrique pur a 10 0/,, quelgques mor-
ceaux de zinc trés pur et quelques gouttes de solution de
sulfate de cuivre. Grace au dégagement d’hydrogéne, I'élher
se vaporise et les dérivés nitrés se réduisent en amines.

Au bout de deux heures, filtrer et refroidir le liquide
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dans un bain d'eau vers m° sans dépasser i5°. A ce mo
ment, ajouter goutte a goutte, et en agitant aprés chacune
d'elles, environ i centimétre cube de solution de nitrite de
soude a i0°/0. Il est bon de s'assurer que la liqueur est
acide; sinon on l'acidifiera par quelques gouttes d’acide
chlorhydrique. (Juand I'addition du nitrite est terminée,
neutraliser par de la sonde, toujours en refroidissant et
ajouter une solution de naphtol a ou 3 dans la soude
caustique. La liqueur prend une teinte orangée d'autant
plus nette que le produit primitif sera plus riche en car-
bures benzéniques.

Dans I'examen des pétroles soupconnés renfermer des
benzols, il sera toujours avantageux de distiller ces huiles
dans I'appareil Engler et d’'opérer comme il vient d'étre dit
sur les fractions qui passent entre 80 et ioo°.

Dans des essais synthétiques préparés avec des pétroles
lampants et des benzols distillant de 80 a i80°, nous avons
généralement remarqué que les fractions soumises a I'essai
ci-dessus décrit se répartissent ainsi :

De 80° 90°...ccccvciecienne réaction trés nette
h
Coloration saumon faible
Coloration tirant sur le
brun et devenant rapi-
dement brunatre.

Nous devons rappeler que certains pétroles, surtout ceux
de Russie, Roumanie, etc., renferment des carbures benzé-
nigues qui donnent la réaction précédente quoique a un
faible degré. Daus le cas ou l'expert trouverait soit sur les
fractions 80-90, soit sur des fractious plus élevées, uue colo-
ration ponceau tres faible, ne permettant d'évoluer la teneur
en carbures aromatiques qu a un taux peu élevé, il devra
toujours se rappeler la constitution de tels pétroles avant de
poser ses conclusions.
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Recherche des pétroles dans les benzols. — S'il est pos-
sible de caractériser le benzol dans les pélroles. la recherche
inverse est moins certaine ; la nilration, I'absorption par
I'acide sulfurique, la dissolution dans I'alcool, totales pour
la benzine et le toluéne, deviennent plus difficiles pour les
homologues supérieurs, et un benzol commercial soumis a
la nilration ou a la dissolution dans l'acide sulfurique
chaud, laisse toujours un résidu huileux que I'on pourrait
confondre avec des huiles minérales. Il en est de méme
pour les solubilités dans I'alcool.

La distillation fractionnée, méme conduite dans des appa-
reils énergiques comme les colonnes fractionnantes, ne par-
vient pas a séparer nettement les divers produits entre eux.

Nous donnerons a titre d'indication |’'essai suivant pris
parmi ceux que nous avons poursuivis dans I’examen de
cette question.

Les produits mis en ceuvre furent : une essence de pé-
trole, une huile lampante et un benzol. L’'essai fut conduit
comme il a déja été dit : distillation a I'appareil Engler,
pour avoir les températures et les volumes recueillis de i0°
en 10", fractionnementau i/io sur 500 centimétres cubes
pour avoir les densités, reconstitution des fractions d’apres
les volumes de I'Engler et prise des densités de ces fractions
reconstituées.

Enfin le reste des trois produits ainsi examinés fut mé-
langé par parties égales et ce mélange soumis a la méme
méthode.

Pour simplifier, nous ne donnerons dans le tableau suivant,

p. i58, que le résultat final. On voit nettement que deiao,
fin de la distillation de I'essence jusqu’a iSo“, commence-
ment de cejle du lampant, le benzol a retenu des vapeurs
d'essence (faibles densités du mélange entre ces deux poinls
thermomeétriques). De méme, de j(io°, fin de la distillation
du benzol jusqu'a 2(10° fin de la distillation du mélange, le
pétrole a retenu des carbures aromatiques (densités des
fractions du mélange plus élevées que celles du pétrole).

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



Appendice 157

La recherche des carbures benzéniques par la méthode de
diazotation décrite ci-dessus a bien confirmé la présence de
ces carbures dans les fractions du mélange jusque vers i80°.
L’essai des fractions suivantes n’a pas fourni de résultats
précis ou bien a donné une coloration brune due aux gou-
drons formés par oxydation a I'acide nitrique.

Coefficients de dilatation des Pétroles. — Au
cours de ses recherches surles pétroles, Henri Sainte-Claire-
Deville procéda a de nombreuses déterminations relatives
au coefficient de dilatation des huiles de pétroles. Le résul-
tat le plus général de ces recherches c'est que le coefficient
de dilatation diminue quand la densité croit.

Voici quelques chiffres extraits de ce travail (Annales de
chimie et de physique [4j t. 15, p. 30). (voir p. 159).
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158 Huiles minérales
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Coefficients de dilatation des pétroles
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Récapitulation des tableaux précédents

Diminution de la densité

Densité & 1 pour un« augmentation Je
lo de température
| 33 ey
Intérieure ) n
0,33
ard J '
f 3 0,83
| 0.72
1 800 0,n3
De 760 1
a8 i so2 0,4
/ 807 0,72
! 817 0,73
Supérieure §  88fj Q%
a 800 )
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Densité et composition centésimale de quelques types d’huile de pétrole

: Le Pétrole, p. ii3)
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Fractionnement de pétroles bruts roumains. Densités des fractions

C. Alimanestiano cl Edeleano (loc. rit.).
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Pétroles algériens (Oran) (<)
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Densités moyennes des fractionnements de
diverses huiles minérales. — Dans les deux (aideaux
suivants nous avons réuni les densités moyennes des frac-
tionnements de diverses huiles minérales obtenues au moyen
de la méthode exposée précédemment. Ces moyennes ont
été calculées sur un trés grand nombre d’analyses que nous
avons effectuées principalement sur des produits d’'impor-
tation présentés a la Douane frangaise ; dans le calcul de ces
moyennes, nous avons pris soin d’écarter quelques échan-
tillons donnant des valeurs anormales, afin de ne comparer
entre eux que des chiffres variant respectivement dans de
faibles limites, ce qui est le cas le plus général. Pour
quelques huiles (distillais russes, essences ameéricaines,
benzols) nous avons indiqué les deux types que l'on ren-
contre le plus communément.

Ces tableaux n’ont pas la prétention de fixer une compo-
sition exacte a laquelle doit répondre tout produit a analyser,
mais ils sont donnés comme des points de repere sur
lesquels pourra s’appuyer I'expert dans I'examen d’une des
huiles mentionnées ci-apres, en l'absence de tout autre
document de comparaison.
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Distillation & I'appareil Engler. Densités NMOyEITES
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iKo Huiles minérales

Points d'ébullition et densités des principaux carbures

liquides

Giluss

liutaue primaire......ccccccviiiiiieenenennns
Pentane tertiaire..........ccoiciin
Penlane secondaire
I'entane primaire..
Ethyl-triméthyl-méihane...
Diisopropvle
Propyl-dimétbyl methane...
Hexane primaire. ...
Benzéne
Hexa-hydrobenzene .

Tetra-Hydrobenzéne....
Uihydro-benzéne
Diméthyl-diéthyl-méthane
Heptane norm al.......cococoiieieiiniiiinees
Hexahydro toluéne.....cccoococeeeiinannen.
Tétrahydro-toluéene.
Dihvdro toluéne
TOlUBNE (ot

Tétrahydro-xyléne. ..o
Héxahvdro-xyléne.........cocooviviiaiiinnnnns
Hexahydro-pseudo-cumeéne.
Dihydro-méta-xyléne..........ccccooeeeennnns.
Tétrahydro psendo-cumeéne
Hihydro-para-xyléne..........cccccoooeennees.
Ethylbenzene ...,
Mésityléne
Dihvdro-ortho-xyléne
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Appendice

Points d'ebullition et densités des principaux carbures

liquides

Carbures

Paraxyl@ne .

Nonane

Hexahydro-isomécitylene. ...

M éta-xyléne

TéLrahydro-pseudo-CUMENEe...ccovvernennnns

Orllioxyléne

liexa-hydro cumeéne ...

CUurnéne ..

Propyl-benzeéne ...

Décane..........

M ésityléne ..

Hexahydro cym €ne .
Méthyl-propvl benzene ...
M éthyl-isopropyl-benzéne ...

Diméthyl-benzéne. ...

Dihydro para diéthyl-benzéne
Undécane

Laurene ...

Amyl-benzene

D UTFENE s

Dodéeane

Penta-méthyl-benzene ...

Cocvlane

M Y TiSTAN € oo
llexa-méthyl-benzene ..

Benylane

Palmitane

Dllehaye. — Huiles minérales.
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LOIS ET REGLEMENTS

actuellement en vigueur
relatifs a I'industrie, ta vente et ta mise en ceuvre
des pétroles, benzols, etc.

Décret du 15 octobre 1810 concernant les ma-
nufactures et ateliers insalubles, incommodes
ou dangereux (Extrait).

Napoléon, etc.
Nous avons décrété et décrétons ce qui suit :

Article premier. — A compter de la publication du présent
décret, les manufactures et ateliers qui répandent une odeur
insalubre ou incommode ne pourront étre formés sans une
permission de l'autorité administrative () ; ces établis-
sements seront divisés en trois classes.

La premiére classe comprendra ceux qui doivent étre
éloignés des habitations particuliéres ;

La seconde classe, les manufactures et ateliers dont I'éloi—

(*) Actuellement cette permission est accordée par les Préfets
au moyen d'arrétés pris apres enquétes et avis des Commissions
sanitaires d'arrondissement et des Conseils d’hygiéne départe-
mentaux. Les demandes doivent étre adressées aux Préfets, sur
papier timbré.
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gnement des habitations n'est pas rigoureusement néces-
saire mais dont il importe néanmoins de ne permettre la
formation qu’aprés avoir acquis la certitude que les opéra-
tions qu’'on y pratique sont exécutées de maniére a ne pas
incommoder les propriétaires du voisinage, ni a leur
causer des dommages.

Dans la troisitme classe seront placés les établissements
qui peuvent rester sans inconvénient aupres des habitations,
mais doivent rester soumis ula surveillance de la police.

Art io. — La division en trois classes des élablissements
qui répandent uue odeur insalubre ou incommode aura lieu
conformément au tableau annexé au présent décret. Elle
servira de regle toutes les fois qu'il sera question de
prononcer sur des demandes en formation de ces établis-
sements.

Les autres articles de ce décret visent des formalités
administratives que nous n'avons pas jugé utiles de repro-
duire ici.

Décret du 19 mai 1873 concernant le pétrole et
ses dérivés, les huiles de schiste et de goudron,
les essences et autres hydrocarbures liquides.

Décret modifié pur ceux du ia juillet iSSj, du 20 mars
i885 et du 19 septembre 190J.

Articte premier (). — Le pétrole et ses dérivés, les huiles
de schiste et de goudron, les essences et autres hydrocar-
bures liquides pour I'éclairage, le chauffage, la fabrication
des couleurs et vernis, le dégraissage des étoffes ou tout

(") Avec les modifications apportées a cet article par le décret
du 19 septembre 1903.
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autre usage, qui émettent a (lca températures inférieures a
33° du thermomeétre centigrade, des vapeurs susceptibles de
prendre feu au contact d'une allumette enflammée, sont
soumis aux dispositions du présent décret.

Ces hydrocarbures sont distingués en deux catégories,
suivant leur degré d'inflammabilité.

La premiere categorie comprend les substances tres-
inflammables. c’est-a-dire celles qui émettent, a une
température inférieure a 35 degrés du thermomeétre centi-
grade, des vapeurs susceptibles de prendre feu au contact
d’'une allumette enflammée.

La seconde categorie comprend les substances moins
inflammables, c'est-a-dire celles qui n’émettent de vapeurs
susceptibles de prendre feu au contact d'une allumette
enflammée qu'a une température égale ou supérieure a
33 degrés Un arrété du Ministre de I'Agriculture et du
Commerce déterminera, sur I’avis du Comité consultatif des
arts et manufactures, le mode d’expérience par lequel sera
constaté le degré dinflammabilité des liquides a classer
dans chaque catégorie ().

Art. 2. — Les usines pour le traitement de ces substances,
les entrepdts et magasins de vente en gros et les dépots
pour la vente au détail ne peuvent étre établis et exploités
que sous les conditions prescrites par le présent décret.

Section |. — Des usines

Art. 3. — Les usines pour la fabrication, la distillation et
le travail en grand des substances désignées a l'article ier
demeurent rangées dans lapremiere classe des établissements
dangereux, insalubres ou incommodes régis par le décret du
i5 octobre i8ro et par I'ordonnance du 1 janvier isis (2).

( Voir ci-aprés |'arrété ministériel du 5 septembre 183 con-
cernant l'appareil Granier. o ]
(1) Cette ordonnance ne visant que des conditions essentiel-
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Section Il. — Des entrepots et magasins de vente en gros

Art. 4- — Les entrepdts ou magasins de substances dési-
gnées a l'article premier, dans lesquels ces substances ne
doivent subir aucune autre manipulation qu'un simple
lavage a l'eau froide et des transvasements, sont rangés
dans la irc, la a' ou la 3eclasse des établissements dan-
gereux, insalubres ou incommodes suivant les quanlités de
liquides qu’ils sont destinés a contenir, savoir:

Dans la ira classe, s'ils doivent contenir plus de
toon litres de liquides de la premiére catégorie;

Dans la ae classe, s'ils doivent en contenir de i 500 &
3000 litres ;

Dans la 3e classe, s'ils doivent en contenir plus de 300,
mais pas plus de i 500 litres.

Lorsque les entrepdts ou magasins doivent contenir des
substances de la deuxieme catégorie, 5 litres de celles ci
sont comptés pour un litre de la premiére.

Lorsque les entrepdts ou magasins contiennent, en outre,
des approvisionnements de matiéres combustibles et notam-
ment, de liquides inflammables tels que l'alcool, I'éther, le
sulfure de carbone, etc., non régis par le présent décret, ces
substances sont comptées dans l'approvisionnement total
des substances dangereuses et assimilées a celles de la pre-
miere ou de la seconde catégorie, suivant qu’elles émettent
ou non, a la température de 35 degrés centigrades, des va-
peurs susceptibles de prendre feu au contact d'une allumette
enflammée.

Aur 5. — Les entrepdts ou magasins de la i™ et de la
a0 classe, qui renferment des substances de la premiére ca-

lement administratives, nous n'avons cﬁasl\Jll\J/([Jé nécessaire de la
transcrire. Voir a ce sulet le traité Cowsy, et Nicoias,
cité plus haut.
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tégorie soit exclusivement, soit jointes a des substances de
la seconde catégorie, sont assujettis aux régles suivantes :
i° Le magasin sera élabli dans une enceinte close par des
murs en magonnerie de am50 de hauteur au moins, ayant
sur la voie publique une seule entrée, qui doit étre garnie
d'une porte pleine, solidement terrée et fermant a clef.

Cette porte d’'entrée sera fermée depuis la chute du jour
jusqu’au matin. La clef en sera déposée, durant cet inter-
valle, entre les mains de I'exploitant du magasin ou d’un
gardien délégué par lui. Durant le jour, I'entrée et la sortie
des ouvriers et charretiers seront surveillées par un pré-
posé ;

20L’enceinte ne devra renfermer d'autre logement habité
pendant la nuit que celui qui pourra étre établi pour un
portier-gardien et sa famille. Cette habitation elle-méme
aura son entrée particuliére et sera séparée du reste de I'en-
ceinte par un mur de irg20 de hauteur au moins, sans au-
cune ouverture ;

3° La plus petite distance de I’enceinte aux maisons d'ha-
bitation ou batiments quelconques appartenant a des tiers
lle pourra étre de moins de 50 metres pour les magasins de
la ire classe et de 4 metres pour ceux de la as classe ;

4° Les appareils fixes ou les réservoirs contenant des li-
quides auront leurs parois a une distance de 0i»,50 au moins
de la face intérieure du mur d’enceinte, et seront disposés
de maniére a pouvoir étre toujours facilement inspectés et
surveillés ;

5° Le sol du magasin sera dallé, carrelé ou'bétonné avec
pentes et rigoles disposées de maniere a amener les liquides
qui seraient répandus accidentellement, dans une ou plu-
sieurs citernes étanches ayant ensemble une capacité suffi-
sante pour contenir la totalité des liquides emmagasinés et
maintenues toujours en état de service.

Si le sol du magasin est en contre-bas du sol environnant,
ou s'il est protégé par un terrassement ou massif continu
sans aucune ouverture, la cuvette ainsi formée tiendra lieu
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jusqu'a concurrence de sa capacité, des citernes prescrites
au paragraphe précédent.

6° Le magasin pourra étre découvert en plein air; s'il
est enfermé dans un batiment ou hangar, ce batiment ou
hangar sera construit en matériaux incombustibles, non sur-
monté d'étages, bien éclairé par la lumiere du jour et lar-
gement ventilé, avec des ouvertures ménagées dans la toi-
ture ;

7° Les liquides emmagasinés seront contenus soitdansdes
récipients en métal munis de couvercles mobiles, soit dans
10es fOts en bois cerclés de fer.

Le transvasement des liquides de la premiere catégorie
d’un récipient dans un autre, situé a un niveau plus élevé,
se fera toujours au moyen d'une pompe fixe et étanche.

Les fats vides, ainsi que les débris d’emballage, seront
placés hors du magasin;

8° Toutes les réceptions, manipulations et expéditions de
liquides seront faites a la clarté du jour. Durant la nuit,
I'entrée dans le magasin est absolument interdite. 1l est
également interdit d'y allumer ou d'y apporter du fen, des
lumiéres ou des allumettes.

Celte interdiction sera écrite en caractéres tres apparents
sur le parement extérieur du mur, du cété de la porte
d’entrée ;

9° Une quantité de sable ou de terre, proportionnée a
I'importance des approvisionnements, sera conservée a proxi-
mité du magasin pour servir a éteindre un commencement
d’incendie, s’il venait a se déclarer.

Les préfets peuvent imposer, en outre, les conditions qui
seraient exigées, dans des cas spéciaux, par l'intérét de la
sécurité publique. Dans ce cas, les arrétés d'autorisation
doivent étre soumis a l'approbation du Ministre de I'Agri-
culture et du Commerce qui statue sur l'avis du Comité
consultatif des Arts et Manufactures.

Art. G — Les Préfets peuvent autoriser des entrepdts ou
magasins établis ou exploités dans des conditions diffé-
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rentes de celles déterminées par l'article 5, lorsque ces con-
ditions présentent des garanties an moins équivalentes pour
la sécurité publique Dans ce cas, les arrétés d'autorisation,
avant d'étre délivrés aux demandeurs, doivent étre soumis
a lI'approbation du Ministre de I’Agriculture et du Com-
merce qui statue sur I'avis du Comité consultatif des Arts et
Manufactures.

Art 7. — Les conditions d’établissement des entrepdts ou
magasins rangés dans la 3e classe seront réglées par les
arrétés d'autorisation.

Il en est de mdme des entrepdts ou magasins dans lesquels
les liquides inflammables ne subissent ni transvasement ni
manipulations d aucune sorte ou qui ne contiennent que des
substances de la deuxiéme catégorie.

Les exploitants de ces entrepdts ou magasins devront en
outre se conformer aux prescription indiquées dans les nu-
méros 7, 8 et 9 de l'art. 5 du présent décret.

Art. 8. — Les entrepdts ou magasins dont I'approvision-
nement total ne dépasse pas 300 litres de liquides de la pre-
miére catégorie ou une quantité équivalente de liquides de
I'une et de l'autre catégorie peuvent étre établis sans auto-
risation préalable.

Toutefois, le propriétaire est tenu d’adresser au maire de
la commune ou est situé son établissement et au sous préfet
de I’'arrondissement une déclaration contenant la désignation
précise du local affecté au magasin. Ce magasin sera isolé
de toute maison d'habitation ou de tout batiment contenant
des matieres combustibles, parfaitement ventilé et constam-
ment fermé a clef. Le sol sera creusé en forme de cuvette et
entouré d'un bourrelet en terre ou en magonnerie pou-
vant retenir les liquides en cas de fuite.

Apres cette déclaration, I'entrepositaire peut, exploiter son
magasin a la charge d'observer les prescriptions indiquées
dans les numéros 7, 8 et 9 de I'art. 5 du présent décret.
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Section IIl. — De la vente au détail (")

Abt. 9. — Tout débitant des substances désignées a l'art,
premier du décret du 19 mai 1873 est tenu d'adresser au
maire de la commune et au sous-préfet de I'arrondissement
une déclaration contenant :

i° La désignation précise du local constituant le débit et
de I'emplacement qui sera affecté dans sa boutique aux réci-
pients des liquides inflammables;

20Les procédés de conservation et de livraison des dits
liquides ;

3" La nature précise des divers liquides conservés dans le
débit ;

\° Les quantités de chacun de ces liquides auxquelles il
entend limiter sou approvisionnement.

Dans le cas ou le débit passerait en d'autres mains, la dé-
claration doit étre renouvelée par le nouveau débitant.

Apres cette déclaration, le débitant peut exploiter son
commerce, a la charge par lui de se conformer aux pres-
criptions contenues dans les' articles suivants.

Art. 10. — Les liquides de la premiere catégorie sont
Iransportés et conservés chez le détaillant, sans aucun
transvasement lors de la réception, dans des récipients por-
tatifs. étanches, en forte télé de fer étamée, ayanl leurs
fonds solidement assemblés avec le corps cylindrique au
moyen de cornieres extérieures, munis de deux ouvertures
au [dus fermées par des robinets ou des bouchons hermé-
tiques.

Ces récipients ont une capacité de 60 litres au plus. Us

) Les art. 9, 10, 11, 12 et is du Décret ont été modifies par
celui du 20 mars isss La rédaction de ces articles ainsi modi-
fies est celle contenue dans I'ouvrage précité do MM Coreii, 6t

Nicolas.
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portent solidement fixée, en caractéres tres lisibles, I'ins-
cription sur fond rouge : Essence inflammable.

lls ne peuvent en aucun cas étre déposés dans une cave ;
ils doivent étre installés dans un point bien éclairé par la
lumiere du jour.

Ils sont solidement établis sur des supports en fonte ou en
fer, dans des conditions telles que leur fond puisse étre ins-
pecté et dans un emplacement spécial séparé de celui des
autres marchandises.

Il est établi, au-dessous des robinets ou appareils de débit,
des cuvettes en tole étamée destinées a recevoir les liquides
qui viendraient a s’échapper pendant la livraison. Une cu-
vette ne recoit qu’une catégorie de liquide. Ce liquide ne
doit pas y séjourner, mais il est, au fur et a mesure, re-
cueilli automatiquement dans un bidon étanche.

Les parois et la base des emplacements ou se trouvent
placés les récipients doivent, au voisinage immédiat de ces
récipients, étre protégées contre les infiltrations de liquides
par une couverture en meétal, tel que fer étarné, étain ou
plomb, ou par tout autre revétement imperméable.

En vue déteindre un commencement d'incendie, chaque
détaillant est tenu de conserver hors de la portée des
égouttures, et cependant a proximité des récipients, en un
lieu d’'un abord facile, autant de kilogrammes de sable, en
sacs de 10 kilogrammes chacun, que les récipients affec-
tés aux liquides de la premiére catégorie pourront recevoir
de litres, sans que le poids total du sable ainsi conservé
puisse étre inférieur a 100 kilogrammes.

Les liquides de la premiére catégorie ne peuvent étre li-
vrés aux consommateurs que dans des vases étanches. Le
remplissage de ces vases doit se faire soit directement sous
le récipient, sans interposition d’entonnoir ou d’ajutage mo-
bile soit par I'intermédiaire de vases distributeurs fixes
adaptés au récipient.

Ces vases distributeurs, ainsi que les tuyaux, ajutages et
robinets qui les joignent aux récipients, sont étanches et
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construits eu métal élainé ou en étain. lls pourront étre en
verre, a la condition qu'ils seront étanches et protégés
contre les chocs par des armatures métalliques.

lin méme vase distributeur ne peut étre affecté au débit
de liquides différents.

Les liquides de la premiere catégorie ne peuvent étre
transvasés qu’'a la lumiére du jour.

La livraison au consommateur est interdite a la lumiére
artificielle, a moins que le détaillant ne conserve et ne
débite les liquides dans des bidons ou burettes en métal, de
maniére a éviter tout transvasement au moment de la
vente Ces bidons, d'une capacité de cinq litres au plus,
seront rangés dans des boites ou casiers a rebords, garnis
intérieurement de feuilles de tble élamée formant cuvette
étanche

Art. h.— Les liguides de la seconde catégorie sont con-
servés chez le détaillant dans des récipients étanches en
télé élamée, soigneusement clos et solidement établis. Ces
récipients ont une capacité de !5o0 litres au plus. lls portent
Iinscription sur fond litanc : Huile Minérale.

Art. i2. — L’approvisionnement du débit ne doit jamais
excéder doo litres de liquides de la premiere catégorie ou
une quantité équivalente de liquides de I'une et l'autre ca-
tégorie. Cing litres de substances de la seconde catégorie
sont considérés comme équivalents & un litre de substances
de ta premiére catégorie.

Art. i3. — Les liquides inflammables non régis par le
présent décret, qui peuvent se trouver dans le local du dé-
bit, sont comptés dans I'approvisionnement total des subs-
tances dangereuses et assimilées a celles de la premiére
catégorie s'ils émettent a la température de 35 degrés
centigrades des vapeurs susceptibles de prendre feu au
contact d’'une allumette enflammée. L'essence de téré-
benthine est comptée comme substance de la premiere
catégorie.
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Art. 14 ('). — Les dispositions précédentes relatives aux
dépdts pour la vente au détail ne peuvent étre suppléées par
des dispositions équivalentes qu’'en vue d'une autorisation
spéciale délivrée par le Préfet sur l'avis du Conseil d'hy-
giéne et de salubrité du département et fixant les conditions
imposées au débitant dans l'intérét de la sécurité publique.

En ce qui touche spécialement les récipients fixes dans
lesquels certains détaillants logeraient les liquides de la
premiére catégorie, 1 usage n'eu peut étre autorisé par les
Préfets qu'aux conditions suivantes :

i° Le détaillant justifiera qu'il a la disposition d’'une cour
ou de tout antre espace en plein air assez vaste pour que
les opérations du dépotage puissent y étre exécutées sans
danger.

2° Les récipients fixes, dont la capacité totale ne devra
pas excéder 300 litres, seront faits de tole forte, étamés a
I'intérieur et absolument étanches.

Ils ne pourront étre établis que dans un local distinct de
la boutique du détaillant, parfaitement aéré, convenable-
ment éclairé par la lumiere du jour. lls devront étre placés
sur un chassis métallique a la hauteur de un metre au
moins au-dessus du sol et a u,".>0 au moins des murs du
local, de telle sorte que la surveillance de chaque récipient
demeure facile. Au-dessous sera disposée une caisse métal-
lique destinée a recevoir les égoultures.

4 Chaque récipient portera en caractéres tres lisibles sur
fond rouge les mots : Essence inflammable, ainsi que I'indi-
cation de sa capacité. 11 sera muni, a la partie supérieure,
d'un tuyau de sOreté s’ouvrant au dehors.

5° 1l est rigoureusement interdit de fumer, d'allumer ou
d’'apporter du feu, des lumiéres ou des allumettes dans le
local ou se trouvent les récipients fixes.

| (*) Avec les modifications contenues dans le décret du 12 juil-
et 188;.
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(i° Il est interdit également de procéder dans ce local au
dépotage des fOts ou bidons et au remplissage des réci-
pients. Ces opérations devront avoir lieu du dehors an
moyen d’'une pompe fixe et étanche établie en plein air,
reliée aux récipients par une canalisation métallique conti-
nue et directement soudée a leurs parois. Une canalisation
semblable conduira a l'appareil ou robinet de débit sous
lequel doit avoir lieu directement I'emplissage des bidons
ou burettes des consommateurs.

Les extrémités de l'une et de l'autre canalisation seront
établies a distance convenable de tout appareil d'éclairage
et de tout foyer.

7° Les opérations de dépotage et de remplissage du réci-
pient ainsi que le transvasement des essences pour le débit
ne pourront avoir lieu qu’a la clarté du jour.

8° Les livraisons au consommateur ne pourront avoir lieu
a la lumiere artificielle que dans les conditions indiquées
au dernier paragraphe de l'article io.

9° L'administration dans le cas ou elle croiru devoir auto-
riser I'usage des récipients fixes, se réserve le droit de
prescrire en outre toutes les autres conditions qui seraient
reconnues nécessaires pour sauvegarder la sécurité pu-
blique Il sera rendu compte au Ministre du Commerce des
autorisations données en vertu du présent article.

Section IV. — Dispositions générales

Art. i5. — Les entrepdts ou magasins de vente en gros
et les dépbts pour la vente au détail qui ont été précédem-
ment autorisés ou déclarés, conformément aux reglements
en vigueur, peuvent étre maintenus dans les conditions qui
ont été fixées par les reglements ou par les arrétés spéciaux
d'autorisation. L’exploitant ne peut y apporter aucune mo-
dification qu'a la charge de se conformer aux prescriptions
du présent décret et, suivant les cas, d’obtenir une nouvelle
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autorisation ou de taire une déclaration nouvelle comme il
a été dit aux articles ci-dessus.

Art. i( —En cas d inobservation des conditions d’ins-
lallution fixées par le présent décret ou par les arrétés spé-
ciaux d'autorisation, les entrepOts ou magasins de vente en
gros peuvent étre fermés, et lu vente au détail peut étre
interdite, sans préjudice des peines encourues pour contra-
vention aux réglements de police.

Art. 17. — Le transport des substances désignées a l'ar-
ticle premier doit étre fait exclusivement dans des vases en
métal étanches et hermétiquement clos ou dans des fats en
bois également étanches et cerclés de fer.

Art. 18. - Les attributions conférées aux préfets, sous-
préfets et maires par le présent décret sont exercées par le
Préfet de police dans I'étendue de son ressort.

Art. ig. — Le décret du 27 janvier 1872, relatif aux
huiles minérales et autres hydrocarbures est rapporté. Le
décret du 3i décembre 1866, relatif au classement des éta-
blissements dangereux, insalubres ou incommodes est
réformé en ce qui concerne les entrepdts ou magasins d'hy-
drocarbures.

Décret du s mars 1ss7
concernant les débits d’essence de térébenthine

Art. ier — Par dérogation aux dispositions des articles
10 82 et 12 8 i du décret du ig mai J873 concernant les
huiles minérales et autres hydrocarbures, ledit décret mo-
difié par celui du 20 mars 885, I'approvisionnement des
débits d’'essenc« de térébenthine peut étre porté a six cents
litres lorsque dans ces débits le commerce des essences de
pétrole ne vient pas s'adjoindre au commerce des essences
de térébenthine

La capacité des fOts dans lesquels I'essence de térében-
thine est emmagasinée dans ces débits peut étre élevée de
60 a tbo litres.
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Tarif Douanier Frangais

Loi du z0 juin 1893 portant modification au régime
des huiles minérales.

(Insérée au Journal Officiel tlu i*rjuillet rHrj.t .

Art. i'l — Le tableau A annexé a la loi du 11 janvier
1892 est modifié ainsi qu’il suit & partir du 12 juillet 1893 :

197. — Huiles de pétrole, \Brutes (A ioo@ net i@rr 2(2)
de schiste et autres huiles |
minérales propres a I'éclai-li Raffinées et
rage. essences Il ooks net Ak soff

N® 198 — Huiles lourdes et

résidus de pétrole, de( )
schiste et d'autres huiles ( ooks net 12T
minérales.

;9 Huilés servant de base a la perception.

@) Produits d'origine européenne importés directement du
pays de production ou d'origine extraesuropéenne importés direc-
tement d'un pe(ai/s hors d'Europe.

2 Produits d'origine europeenne importés d'autre part gue du
pays de production ou d'origine extraeuropéenne importés des
entrepdts d’'Europe.

Pour les pays auxquels le tarit minimum est applicable, ces
droits sont abaissés :

Pour les huiles brutes :

(@ a 9fr,00 les 100 kilogrammes net (©
@als, 00 »

Pour les raffinées et essences :

g a i2fr,50 les 100 kilogrammes net (E)
a 19, so0 »

Pour les huiles lourdes :

(@ a dfr,00 les 100 kilogrammes net (B
(s) alj, >
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A. — Sera admise comme brute toute huile qui ne ren-
ferme pas plus deo.o -/ Tle produits lampants et qui n’est pas
susceptible, dans I'état ou elle est importée, de brdler dans
les lampes d'un usage courant.

Dans le calcul des 90 °/o les fraclions centésimales seront
négligées.

L’huile minérale ne contenant pas 30 °/0de produits lam-
pants sera considérée comme huile de graissage.

Un reglement d'adminislralion publique, rendu apres avis
du Comité des Arts et Manufactures, fixera les conditions
dans lesquelles sera déterminé le rendement ().

Dans le cas ou les déclarants, conteslant les essais faits
dans les laboratoires des douanes, réclameraient I'expertise
légale, celle-ci sera faite par des chimistes inscrits sur la
liste générale prévue par l'article 9 de la loi du 11 janvier
189a, dans les conditions fixées par I'article 4 de la loi du
7 mai 1881.

B. — Par dérogation a I'article 24 de la loi du 16 mai rSlii,
les droits établis pour le pétrole brut ainsi que pour les
huiles lourdes et résidus seront pergus sur le poids net

C. — Le droit au poids élabli sur le pétrole brut pourra,
sur la demande des importateurs, Cire converti eu un droit
a I'hectolitre au tarif minimum. Ce droit sera de 7 fr. 20
pour I'huile a 800 degrés.

D. — Sont interdites I'importation et la vente des huiles
minérales raffinées, autres que les essences, dont le degré
d'inflammabilité sera inférieur aux limites fixées par le
décret du 19 mai 1873 et I'arrété ministériel du 5 septembre
1878 pour les huiles de la deuxiéme catégorie. Un reglement
d’administration publique déterminera le mode d’application
de cette disposition.

K. — Le droit sur les huiles minérales raffinées et essences

Q_Oe reglement d'administration publique n'a pas encore été
publié a I'neure actuelle.
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11)8 Huiles minérales

propres a I'éclairage sera percu au volume, au tarif mini-
mum, soit io francs I'hectolitre. Ce droit sera, dés lors,
substitué au droit de 12fr. 50 (aux 100 kilogrammes)
lequel nest mentionné dans le tableau ci -dessus que come
base de la conversion.

Décret portant promulgation de la convention
de commerce et de navigation signée Is
6 mars 1907, entre la France et la Roumanie.
(Inséré au Journal O/fidel du ler ao0t 1907.)

DECLARATION

Ill. Note administrative concernant I'importation en France
des distillais roumains

Sont admis au régime des huiles minérales brutes,
n° 197 du tarif des douanes de France, les distillats
répondant a la formule ci-apres :

Liquide brun noiratre ne contenant pas de produits
distillant avant i25° centigrades et ne brdlant pas dans les
lampes d’un usage courant ;

Densité du distillat a la lempératui'e de i5° centigrades :
supérieure a 0,820 ;

Mazout ou résidu : 10 °/0Oau moins et 70 °/Oau plus;

Densité du résidu: apres distillation al’appareil Régnault
jusqu'a 300° centigrades : 0 900 au moins a la température
de i5° centigrades ;

Densité du liquide distillé, a la température de i5° centi-
grades : supérieure a 0,8io0.

Signé :
Gaston Doumergue S Pichox
J. Cailtaux R cau

G. GniKA.
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Le poids net réel ou effectif est le poids des marchandises
dépouillées de leurs emballages.

Le poids net légal se calcule eu déduisant du poids brut
des colis une tare légale fixée ci-apres.

Huiles brutes, raffinées et essences de pétrole
et de schiste Importées dans des fats dits a

PELIOIE) . i 20 °/0
Huiles lourdes et goudrons de pétroles Im-
portés dans des fOts dits b pétrole) . . . . 17 °/0
Vaseline «Importée dans des flts dits a pétrole). 17 °/0
! lvn pflissps 01l fulnilips to 07/,

Autres produits taxés
au net

EXTRAITS DES NOTES EXPLICATIVES DU TARIF
DES DOUANES FRANCAISES

NO rga. Goudron minéral. — Le brai minéral sec suit le
régime du goudron minéral ; il en est de méme du goudron
de houille liquide, mélangé d’huile lourde de houille pour le
badigeonnage des murs. L’huile lIégere et les produits qui
proviennent de la distillation du goudron de houille liquide
sont spécialement tarifés (note u80). Les huiles lourdes qu'on
appelle quelquefois, mais improprement, creosote suivent le
méme régime que le goudron.

On ne doit pas confondre avec le goudron minéral le
goudron dit de lignite. Celui-ci provient des matiéres schis-
teuses associées au lignite. 11 rentre dans la catégorie des
Huiles lourdes provenant des huiles minérales propres a
I’éclairage (note ip8).
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Législation douaniere frangaise concermant

Loi du il janvier 1893 portant établissement du tarif des douanes,

Non o

192
193

rg3bis

198

199

280

TARIF
Désignation

Goudron minéral provenant de la distillation de la houille.
BitUmesS ..., S ——
Bitumes et asphaltes :
Roche et M asStiC . e
Carreaux, pavés oU dalles.......cooiiiiiiciiie e
Cire minérale ou ozokérite i b rLf tle ......................................
raffinée............
Brutes (en plus, taxe de fabri-
cation de ifr,25 par iooks

|
Huiles de pétrole, de schiste 1 .
pour fes huiles entrant en

et autres huiles minérales ' re e
o 1 raffinerie)....
propres a l'éclairage. j

\ Raffinées et essences.

Huiles lourdes et résidus de pétrole et d'autres huiles mi-

NETATES oo
Cire de HHIgNIte. ..o
Paraffine..........o e
VaSEIINE ... e e
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les pétroles, benzols, paraffines, etc.

modifiée par celle du 30juin i893 (pétroles) et celle du aJ mars IgIO

CENTHITE

Tarif maximum Tarif minimum Surtaxe

Unité Unité

de Droits de Droits d'Origine dEntreput
perception perception
icoEB  Exempt iooks B Exempt » 3fr,60
100 B  Exempt 100 B Exempt » 3, &0
100 Exempt 100 Exempt » »
10 1fr,s0 100 ifr0o » »
10 N 12, @© 100 B 10, @O » »
10 H 00, 00 100 N 40, 00 » 3, 60
100 N 18, @O 100 N 9 @ sfr,00 4 oo

» » I'hectolitre 7, 20 5« 00 5 oo

(les iookf) (les iooks)
100 N 25, 00 [I'hectolitre 10, 00 s, 00 5, 00
(les iooks) (les iooky

o R 12, © ioolk& N 9 5, 00 5, 00
o N 45 00 100 H © @ » 3 &0
oo H 45, O 100 N 30, 0 » 3, 60
oo N P o 100 N 28, 00 » 3, 80
100 R Exempts » Exempts » 3, &0
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Enfin le goudron végétal est spécialement taxe au chapitre
(les Huiles et sucs végétaux.

Les graisses composées de goudron de houille et dun
corps gras saponifiable suivent le régime des graisses ani-
males autres.

N° 193. Bitumes. — ON ne doit considérer comme bitumes,
pour I'application du Tarif, que des produits affectés a une
autre destination que I'éclairage.

Ce sont notamment :
l'asphalte
le malthe
le cannel coal
les schistes bitumineux, notamment celui d’Ecosse ou
boghead et en général foutes les pierres et terres bitumi-
neuses, soit telles qii'on les extrait de la mine, soit broyées,
soit pulvérisées et amenées a I'état de mastic au moyen
d’un mélange avec du goudron minéral.

L’'Asphalting ou bitume factice formé d'un mélange de
brai de houille, de carbonate de chaux, de terre a four et
d’une petite quantité de machefer, est assimilé aux bitumes
naturels.

On traite aussi comme bitume, le bitume de goudron de
glycérine ou résidu inférieur de la fabrication des bougies
et destiné a des mélanges avec l'asphalte.

Le brai de naphte ou smala résidu de la distillation des
pétroles ne donnant plus d’huiles lourdes par distillation
(ou une faible quantité) a été assimilé aux bitumes (circu-
laire n° 356i de 1906).

N° 194. Ozokerite. — L'0zokérite qui a subi un premier
traitement sur les lieux d’extraction (simple coulage en
pains) est considérée comme brute Les mélanges d'ozokérite
brute et de bitume suivent le régime de l'ozokéritc brute.

L'ozokerite raffinée est celle qui a été purifiée par des
lavages et une filtration a chaud ou par la distillation et
des pressions répétées. Elle est jaune ou blanche.

L’'ozokérite moulée en petites tablettes, avec ou sans
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mélange de matieres minérales (sulfates de chaux, de
baryte, etc.), a l'usage des cordonniers est traitée comme
ozokérite raffinée.

Il en est de méme des mélanges de cérésine et d'autres
cires (bougies, cire pour parquets, cire a gibernes, feuilles
gaufrées pour la fondation des rayons de ruches a cadres
mobiles, etc.), des encaustiques pour meubles ou parquets
a base de cérésine, avec ou sans essence de térébenthine, et
des pates a polir formées de cérésine (ro % ou plus) et de
matieres minérales additionnées ou non de matieres grasses.

Les pates a polir composées d'oléine, de matiéres sili-
ceuses et de moins de 10 °/0 de cérésine, sont admises au
régime des produits chimiques non dénommes autres. (Droit
égal a 5°/0de la valeur de la marchandise).

L'ozolcérite a I'état de bougies ou de cierges est passible
de la taxe intérieure établie par I'article 12 de la loi du 30
décembre 1873. Dans tout autre état, elle est exempte de
toute formalité au point de vue de la consommation
intérieure.

Les mastics pour meubles, formés d’un mélange de cire
minérale purifiée, de tannin et d'oxvde de zinc suivent le
régime de I'ozokérite raffinée.

N° 197. Huiles minérales propres a l'éclairage. — 11 s'agit
des huiles de pétrole et de schiste mais on doit ranger
dans cetle classe toutes les huiles minérales similaires, par
conséquent toutes les huiles provenant de la distillation des
schistes bitumineux ou autres minerais analogues. On consi-
dére comme pays de production, pour les huiles minérales
lourdes, raffinées et essences, le pays d'origine de I'huile
brute dont elles proviennent et non le pays ou elles ont été
obtenues industriellement, c’est-a-dire le pays ou I'huile
brute a été distillée ou épurée. Il en résulte que les huiles
minérales raffinées, essences et huiles lourdes obtenues
dans un pays d'Europe quelconque par la distillation d’huile
brute américaine ou russe sont admissibles au tarif
minimum plus la surtaxe.
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20,j Huiles minérales

Le poids net des huiles minérales doit s'établir par le
pesage des flts au brut, déduction faite de la tare Iégale ou
réelle. Le volume doit étre constaté au moyen du jaugeage
par la velte ou du dépotage des fats.

Lorsgue le jaugeage ou le dépotage des flts est imprati-
cable, on peut déterminer le volume par le poids et la
densité ainsi qu'il suit : on pese tous les fOts au brut et on
établit le poids net au moyen de la tare réelle, daprés un
nombre d'épreuves proportionné au nombre des récipienls
présentés. Ce poids net, divisé par la densité réelle de
I’huile, donne le volume imposalde.

Pour la détermination de la densité, il n'y pas a ramener
le produit a la température de i5" centigrades.

Le service constate la température du liquide au moment
du pesage et du prélevement des échantillons. Cette indi-
cation est transmise au laboratoire qui calcule la densité en
opérant sur I'essence amenée a la température relevée lors
de la vérification au débarquerment.

Pour I'établissement du volume des huiles minérales par
la densité et le poids, ou bien encore du poids de ces
produits par le volume et la densité, on ne tient pas compte
des fractions de degré constatées dans la densité des huiles.
Ainsi une densité de 798,2 est prise en charge pour 798.

On assimile aux huiles raffinées et essences les produits
connus sous les noms de Roher éiaphta, Boilecl oil, Patent
twpentinc (mélange de pétrole raffiné et d’huile de résine),
Vulnoléine (essence de pétrole avec traces de benzine
servant a la vulcanisation du caoutchouc), While Spirit,
employée dans la fabrication des toiles cirées.

N° rpS. Huiles minérales lourdes. — ON considére comme
huiles lourdes, non seulement les résidus de la distillation
des huiles minérales, mais encore les huiles minérales
brutes dont la teneur en produits lampants est inférieure a
30 °/o- (L°i du 30 juin i8g3).

Pour la définition du pays de production se rapporter aux
explications données ci-dessus au n° 197-
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Sont traitées comme Huiles lourdes :

L’huile lourde rectifiée, désignée commercialement sous
le nom de neutraline ; celle dite colzine ;

Les mélanges de résine et d'huile lourde ou de goudron
de pétrole ;

Les benzines provenant de la liquéfaction du gaz riche
résultant de la décomposition pyrogénée des huiles de
schiste et de pétrole, qu’elles soient épurées ou non ;

Les briquettes de pétrole (mélanges de débris de bois ou
de houille avec de I'huile lourde de pétrole) ;

Les briquettes de graissage formées d'un corps gras
saponifié et d’huile minérale lourde ;

Les pates a polir les métaux a base de tripoli, d’huile
animale et d’huile minérale lourde;

Les mélanges d'huiles lourdes et d’huiles végétales ;

Les mélanges d’huiles lourdes et d’huiles de résine ;

Les mélanges d’huiles lourdes et de matieres minérales
telles que le savon de chaux ;

La préparation dite collan olja composée d’huile minérale
lourde parfumée a la nitrobenzine et qui sert a assouplir le
cuir ;

La graisse d’'extraction provenant du dégraissage des
chiffons et renfermant de I'huile minérale ;

Les graisses a tarauder formées d'oléine et d'huile
minérale lourde ; etc.

La lare légale de 17 °/0, édictée par le décret du 18 sep-
tembre 1888, est privative aux huiles minérales lourdes a
I’état non mélangé, importées dans des flts dits a pétrole
ou dans des flts en chéne, a I'exclusion des mélanges
d’huile minérale lourde et d’huile de résine ou d'huile
végétale ou de matiere minérale.

N» 193. Paraffine et vaseline. — L€S graisses pour cuirs,
formées de suif et de moins de 45 °/o de paraffine impure
fondant au-dessous de 48° centigrades, sont assimilées aux
résidus de pétrole, au régime des huiles minérales
lourdes.

13
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Il 'y a pas a distinguer entre la paraffine brute et la
paraffine raffinée.

Les bougies et cierges de paraffine pure ou mélangée
d’acide stéarique ou de cire doivent acquitter les modmes
droits que la paraffine. Mais il est bien entendu que ces
produits restent passibles de la taxe intérieure résultant de
la Ici du 30 décembre 1873.

La paraffine non ouvrée ou ouvrée autrement qu'a I'état
de bougies ou de cierges proprement dits, est exempte de
toute formalité au point de vue de la consommation inté-
rieure. Tel est le cas notamment pour les chandelles-
lampions revétant la forme de petits cones destinés a étre
brilés dans des godets en verre ou en carton ou dans des
culots en platre

Les graisses pour courroies de transmission formées
d'un mélange de résinate de plomb, d'oxyde de fer et de
paraffine suivent le régime de la paraffine ; comme les pro-
duits a imperméabiliser le cuir a base de paraffine, de résine
et d’huile de poisson ; les rouleaux pour graphophones et
pour phonographes formés de cire, d'acide stéarique et de
paraffine, qu’ils soient impressionnés ou non ; il y aura lieu
de veiller a ce que Ton n'importe pas, sous le nom de Cire
de Carnauba des mélanges de cire végétale et de paraffine.

Vaseline. — On ne doit traiter comme vaseline, pour
I'application du tarif, que la vaseline pure, dite aussi vase-
line naturelle, a I'exclusiou des graisses, huiles lourdes et
résidus destinés au graissage, lesquels sont admissibles au
régime des huiles minérales lourdes (n° 198). Ces produits se
différencient les uns des autres par les caracteres suivants :

La vaseline pure ou naturelle résulte de I'épuration et de
la décoloration des résidus bruts de certains pétroles.

Elle est blanche ou Iégérement jaunatre, translucide, ino-
dore, sans saveur et onctueuse au toucher. Sa consistance
rappelle celle du beurre ; elle fond vers 30 a 35 degrés.

Les résidus bruts de pétrole et les graisses lubrifiantes
sont, au contraire, fortement colorés et possédent I'odeur et
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la saveur caractéristiques du pélrole. Quant aux huiles de
graissage brutes ou épurées (huiles lourdes, huiles de vase-
line, etc.) leur fluidité ne permet pas de les confondre avec
la vaseline naturelle ; elles sont en général colorées et ont
I'odeur et la saveur des résidus de pélrole.

Les vaselines artificielles, présentent les mémes caractéres
extérieurs que la vaseline naturelle, sont obtenues par le
mélange d’'un oléonaphle liquide, incolore, inodore, avec la
paraffine ou la cérésine ; elles suivent le régime de la pa-
raffine ou de la cérésine, selon le cas.

La vaseline en fats dits a pétrole, continue a bénéficier
de la tare légale de 17 °/o afférente aux huiles minérales
lourdes importées dans des fats a pétrole.

Les pates a polir les métaux a base de vaseline suivent le
régime de la vaseline.

Conformément nu principe posé par le n" 389 des Obser-
vations préliminaires du tarif, la vaseline et la paraffine ob-
tenues dans un pays d’Europe par le traitement des pétroles
ameéricains ou russes, sont considérées comme originaires
de ce pays.

Ministére de 1'Agriculture et du Commerce

AaitETE

Le Ministre de I'Agriculture et du Commerce,

Vu le décret du 19 mai 1873 concernant les huiles de pé-
trole et de schiste, essences et autres hydrocarbures ;

Vu l'avis du Comité consultatif des Arts et Manufactures,

Arréte :
Article Premier. — La degré d’'inflammabilité des liquides
a classer dans chaque catégorie sera constaté au moyen de
I'appareil de M. Emile Granier.
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Article 2. — Les appareils misenlre les mains des agents
chargés du contrdle seront revétus du poincon (le I'Admi-
nistration.

Article 3. — L’expérience de la mesure du degré d'in-
flammabilité des liquides précités sera exécutée conformé-
ment a I'instruction pratique annexée au présent arrété.

Article 4-— Les liquides qui produiront, par I'’émission
de vapeurs inflammables, I'extinction de la flamme de I'ap-
pareil a la température de 33° du thermometre, seront re-
connus comme liquides de la deuxiéme catégorie.

Une tolérance de-a degrés au-dessous de 35° sera accor-
dée.

Les liquides qui produiront la méme extinction a une
température inférieure a 33 degrés seront considérés comme
de premiére catégorie.

Article 5. — Pour les liquides qui émettront des vapeurs
a une température voisine de 1 degré soit au-dessus, soit
au dessous de la limite minima, c'est a-dire de 33 degrés,
et a cette température minima elle-méme, il sera fait trois
essais dont on prendra la moyenne. Le chiffre obtenu sera
adopté comme point d'inflammation de I'huile essayée.

Articte 6. — L'application au contrble de tout appareil
nouveau, soit concurremment avec l'appareil Granier, soit
en remplacement de cet appareil, devra étre I'objet (I'une
nouvelle décision prise sur l'avis du Comité consultatif des
Arts et Manufactures.

Versailles, le 5 septembre 1873.

Slgné :J. de 1a Bocillerie.

L’instruction pratique mentionnée a l'article 3 de cet ar-
rété et qui passe en revue les précautions a employer dans
I'usage de 1appareil Granier a été reproduite in-extenso a la
page 29.
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Interdiction de I'emploi de la vaseline, de la pétréoline
ou de la neutraline dans la patisserie

Circulaire Ministérielle du 10 juillet ISSS

Monsieur le Préfet,

Mon attention a été appelée sur I'emploi dans certaines
patisseries, pour y remplacer le beurre ou la graisse, d'un
produit désigné sous les noms de vaseline, pétréoline ou
neutraline, et qui est extrait des builes lourdes de pétrole.

Le Comité consultatif d’hygiéne publiqgue de France,
chargé d'examiner si la vaseline peut étre employée sans
danger pour la santé publique dans des préparations ali-
mentaires, a fait remarquer que cette substance n’est pas
susceptible de rancir, ce qui tout d'abord constitue un grave
inconvénient pour le consommateur qui, n'étant pas averti,
par I'odeur, de I’'ancienneté du gateau, est exposé a acheter
une patisserie ou la farine et les ceufs ont déja subi un
commencement d’altération et a ne s’en apercevoir qu'au
moment ou le gateau sera en contact avec I'organe du go(t.

Dautre part, le beurre et la graisse sont de véritables ali
ments, tandis que les hydrocarbures de la famille des pé-
troles ne possedent aucune propriété nutritive ; par suite,
les gateaux dans lesquels on a réalisé la substitution de la
vaseline au beurre ou a la graisse n'ont pas le méme pou-
voir alimentaire que les gateaux ordinaires.

Enfin, I'étude de I'action des produits du pétrole dans
I’économie, sur le systéme digestif spécialement, n’est pas
méme commencée et personne ne peut affirmer que la di-
gestion de ces matiéres soit sans inconvénient pour la santé.

Par ces motifs, le Comité a reconnu qu'il y avait lieu
d’interdire dans la fabrication des gateaux et en général des
substances alimentaires I'emploi de la vaseline, de la pétréo-
Iine, de la neutraline et de tout autre produit similaire.

2
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Mais si celte interdiction était prononcée par un arrété7
préfectoral, en vertu de l'article 99 de la loi du 5avril 1884,
les contrevenants seraient exposés a des peines réellement
illusoires; j'ai donc été amené a examiner la question de sa-
voir si I'introduction de la vaseline dans une substance ali-
mentaire ne devrait pas étre considérée comme constituant
un des délits prévus par la loi du 27 mars i85i () et pour-
suivie conformément aux dispositions de cette loi.

L’article premier de la loi précitée punit des peines por-
tées a l'article 423 du Code pénal ceux qui falsifient des
substances ou denrées alimentaires destinées a étre vendues.
Ainsi, ce que la toi punit, c'est la falsification c'est a-dire
I'introduction faite frauduleusement de denrées alimentaires
d'une qualité inférieure dans des marchandises de méme
nature, présentant extérieurement les apparences d'une qua-
lité supérieure. (Arrét de Cassation du ir mars 1889>.

La falsification existe donc, aux termes de cet arrét,
méme dans le cas ou le produit mélangé serait une denrée ali-
mentaire, lorsqu’il ne posséde, comme dans l|'espece, au-
cune qualité nutritive.

Cette opinion, Monsieur le Préfet, est celle de M le Garde
des Sceaux que j'ai consulté a ce sujet ; elle est conforme a
la Jurisprudence de la Cour de Cassation.

J'ai, en conséquence, I’honneur de vous inviter a donner
des instructions pour que les autorités de tous ordres char-
gées de veiller a la salubrité des denrées alimentaires, n’hé-
sitent pas a déférer aux tribunaux compétents, les personnes
qui auraient employé dans la fabrication de ces denrées des
produits tels que la vaseline, la pélréoline. la neutraline ou
toute autre substance similaire.

Le Ministre du Commerce,
Signé : Pierre Legrand.

(> Remplacée par celle du itr aolt 1905 sur la répression des
fraudes.
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villes, ainsi qu'aux Chimistes-Experts dont la loi de 1900 sur la
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Annales des Falsifications

Bulletin international
de la Répression des Fraudes alimentaires
et pharmaceutiques

PUBLIEES SODS LA DIRECTION DE

N. LE D F. BORDAS,

Chef du Service des Laboratoires du Ministére des Finances,
Membre du Conseil supérieur d'Hygiéne de France

M. EUG. ROUX, Docteur és-Sciences,

Directeur des Services sanitaires et scientifiques et de la Répression
des Fraudes au Ministere de I'Agriculture,
Membre du Conseil supérieur d'Hygiene de France

Rédacteur en chef : Nl. CH. FRANCHE,
Secrétaire général du Congrés international de la Répression des Fraudes

Secrétaire de la Rédaction : Nl. F. TOUPLAIN,

Chimiste principal
au Laboratoire du Ministére dos Finances

Les Annales des Fatsi/icalions et le Bulletin international
de la Répression des Fraudes qui leur fait suite, ont pour
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objet d'offrir aux intéressés, sur tout ce qui concerne la
llépression des Fraudes, une documentation aussi précise
que possible et de mettre, chaque mois, le lecteur au cou-
rant des innovations survenues, tant dans le fonctionne-
ment des services nouveaux que dans I'élaboration des lois
et reglements qui régissent cette importante matiere.

Dans les Annales, se trouvent réunis tous les renseigne-
ments d'ordre scientifique sur la composition normale des
produits, les falsifications signalées, les méthodes propres
a les découvrir, en un mot, les indications multiples qui
reléevent de la chimie et de I'hygiéne, mais que nombre de
personnes qui ne sont ni chimistes, ni hygiénistes, ont
cependant intérét a connaitre.

Le Bulletin, d'autre part, est spécialement consacré aux
questions législatives, administratives et juridiques, notam-
ment a la publication des nombreux arrétés et circulaires
émanant du Ministre de I'Agriculture et concernant la
Répression des Fraudes, ainsi qu’'au commentaire d'une
jurisprudence d’autaut plus indispensable a connaitre que,
généralement, elle interpréte des formules légales encore
neuves, et que, dans bien des cas, elle supplée a I'absence
des réglements d’administration publique a intervenir.

Il est donc facile de voir que les deux publications
Annales et Bulletin sont solidaires, et nous ne douions pas
que le public comprenne de plus en plus Futilité de I'ceuvre
entreprise et qu’il réponde avec un empressement toujours
plus grand a I'appel qui lui a été adressé.

Il reconnaitra, d'ailleurs, par I'examen des Tables des
Matiéres des années précédentes qui sont envoyées sur de-
mande, l'importance et la complexité des sujets traités dans
les Annales comme dans le Bulletin, ainsi que le nombre
considérable de textes législatifs, réglementaires ou autres,
qui ont déja été rassemblés et dont la collection est loin
d'étre & son terme.
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Les Annales des Falsifications

Paraissent tous les mois

COMITE DE REDACTION

MM.

D’Arsonval : Membre de I'Institut et de |’Académie de Méde-
cine ; Professeur au Collége de France.

Balland : Membre associé de I'’Académie de Médecine; Phar-
macien principal de I'Armée ; ancien Chef des Laboratoires
du Comité de I'Intendance militaire.

Béhal : Membre de I’Académie de Meédecine ; Professeur a
I’Ecole supérieure de Pharmacie de Paris.

Gab. Bertrand : Professeur ala Faculté des Sciences; Chef de
Service a I'Institut Pasteur.

Blarez : Professeur de Chimie a la Faculté de Médecine et de
Pharmacie de Bordeaux ; Chimiste officiel de la Ville.

Bouchard : Membre de I'Institut et de I’Académie de Médecine.

Calmette : Membre correspondant de I'’Académie des Sciences
et de I'Académie de Médecine ; Directeur de l'institut Pasteur
de Lille ;

Galvet : Chimiste en chel du Laboratoire central du Ministére
des Finances.

P. Cazeneuve : Sénateur; Professeur honoraire h la Faculté
de Médecine et de Pharmacie de Lyon

Chesney : Juge d’instruction au Tribunal de la Seine.

Collin : Commissaire-Expert du Gouvernement pour les contes-
tations en Douane.

Dastre : Membre de I'Institut et de I'Académie de Médecine ;
Professeur a la Faculté des Sciences.

Février : Médecin inspecteur de I'’Armée ; Directeur du Service
de Santé.

Armand Gantier : Membre de I'Institut et de I'’Académie de
Médecine ; Professeur a la Faculté de Médecine.

H. Gautier : Directeur de I'Ecole Supérieure de Pharmacie de
Paris.

Gayon : Membre correspondant de I'Académie des Sciences ;
Doyen honoraire de la Faculté des Sciences de Bordeaux.

Grimbert : Pharmacien en chef des Hépitaux de Paris ; Direc-
teur de la Pharmacie Centrale des Hopitaux.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



Librairie P otytechnigue Ch. BKRANGER, c¢diteur

Guignard : Membre de I'Institut et de I’Académie de Médecine ;
Directeur honoraire de I'Ecole Supérieure de Pharmacie de
Paris.

A . Kling : Directeur du Laboratoire Municipal de la Ville de
Paris.

Lajoux : Professeur h I'Ecole de Médecine de Reims ; Directeur
du Laboratoire municipal et régional de Reims, agréé par
I’Etat.

Landouzy : Membre de |I'Académie de Médecine; Professeur-
Doyen de I'’Académie de Médecine de Paris.

Leelainche : Membre correspondant de I'Institut ; Inspecteur
général des Services sanitaires vétérinaires.

Lemercier : Juge au Tribunal de la Seine.

Lemoine : Médecin principal de lre classe ; Prol. d’'Hygiéne
militaire & I'Ecole d'application du Service de Santé du Val-
de-Grace.

Le-couvé : Procureur de la République pres le Tribunal de la
Seine.

Maquenne : Membre de Il'Institut; Prolesseur au Muséum
¢'Histoire naturelle.

Monier : Président du Tribunal de la Seine.

Muntz : Membre de I'Institut ; Professeur-Directeur des Labo-
ratoires de Chimie de [I'Institut national agronomique de
Paris.

Ogier : Docteur és-Sciences ; Directeur du Laboratoire de
Toxicologie de la Préfecture de Police.

Perrot : Professeur a I'Ecole Supérieure de Pharmacie de Paris.

Schribaux : Professeur a I'Institut agronomique ; Directeur du
Laboratoire des Essais des semences au Ministere de I'Agri-
culture.

Vaillard : Membre de I’Académie de Médecine; Professeur an
Val-de-Grace.

Valeur : Professeur agrégé a I'Ecole Supérieure de Pharmacie
de Paris.

Vallée : Directeur de I'Ecole vétérinaire d'Alfort.

Viliiers : Professeur a I|'Ecole Supérieure de Pharmacie de
Paris.

Prix de la Livraison........ccccoeeiiiiiineeennnns 2 fr. »»
., .1 France................... 20 fr. » »
Abonnements j union postale . . . . 22 fr. 50

Les abonnements sont recus sans frais dans tous les Bureaux
de poste. L 'abonnement part du 4€dJanvier.
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POULENC Freres

Section des Produits et Appareils
~ de Laboratoires

122, Boulevard SainUGermain, PARIS

PRODUITS CHIMIQUES PURS

Réactifs et Liqueurs titrées..
MATIERES COLORANTES DE CRUBLER

VERRERIE SOUFFLEE &GRADUEE

0 0
MICROSCOPES MICROTOMES
AVINKEL .ri > a

Vente exclusive Vente exclusive
en en
France. France.

@) @)

CONSTRUCTION D'INSTRUMENTS DE PRECISION

destinés anx Arts, aux Sciences et a Il'Industrie.

BALANCES * APPAREILS DE CHAUFFAGE
Fours électriques. — Pyrometres.

Appareil & Extraction d’Albert Bruno

PHOTOGRAPHIE

Manuels d'Analyses chimiques. b
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MANUEL DE LABORATOIRE

L'INDUSTRIE

PARFUMS

PAR

DR. OSKAR SIMON

Chimiste de la maison Schimmel et C" a Miltiz, pres Leipzig.

Traduit de l'allemand
PAR
AD. JOUVE

Ingénieur conseil
Ancien préparateur de chimie a I'école polytechnique.

UN VOLUME IN-8°

Prix broché 5 francs.
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HflIOUdO KEVEU

CONSTRUCTEUR
Eleve de MM. ALVERGMAT Fréres

35, rue de la Montagne-Sainte-Qenevieve

FOURNITURES GENERALES POUR LABORATOIRES

seientifigues et industriels.

Verrerie soufflée et graduée.

Verre de Bohéme et de Krasna. — Porcelaines.
Aréomeétres. — Barometres. — Thermometres.
Agitateurs. — Autoclaves. — Etuves.

Chauffage au gaz, a I'alcool, a I'essence et au pétrole.
Centrifugeurs a main, hydrauliques et électriques.

GENERATEURS AUTOMATIQUES D'OXYGENE
fonctionnant a froid.

ARTICLES EN SILICE PURE

Etude et construction d’appareils nouveaux.

CATALOGUE GENERAL ILLUSTRE SUR DEMANDE
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Librairie Polytechnique Ch. BERANGER. Editeur
PARIS, rue des Saints-Péres, 15. m- LIEGE, rue de la Régence, 21.

TRAITE D’ANALYSE

DES MATIERES CRASSES

DES

GOUDRONS e« BITUMES et aes PRODUITS DERIVES

COMPRENANT UNE ETUDE SPECIALE DES HUILES DE GRAISSAGE
>AH

LE D D. HOLDE

Professeur a I'Ecole tjes Haules-Etudes techniques de Berlin
et a I'Office Royal d'essais des matiéres premiéres

et des produits industriels de Gross-Lichterfelde.

EDITION FRANGAISE

publiée d'aprés la deuxieme édition allemande

augmentée et mise au courant des travaux les plus récents

Par le D' L GAUTIER.

Un volume in-8°, contenant UJi figures dans le texte.
PRIX RELIE : 20 FRANCS

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



29

MAISON SPECIALE POUR LA CONSTRUCTION

INSTRUMENTSDESDE PRECISION

E N V E R RE

G. BERLIEJVIOANT

Constructeur

Chargé des cours du travail du verre
a I'Ecole Municipale de Physique et Chimie,
a I'Ecole Normale supérieure et a la Faculté des Sciences
de Paris.

PARIS — 11, rue Cujas, 11 — PARIS

INSTALLATION COMPLETE

de Laboratoires

APPAREILS TECHNIQUES
pour Isi Cryosoopie
I'TAnalyse, le 'Vide, Isi Distillation

THERMOMETRES DE LABORATOIRES

et de Précision

Appareils pour la mesure d e s
Conductivités électriques

CHAUFFAGE—PORCELAINE— TERRE

b
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



APPAREILS D’OPTIQUE
POUR LES SCIENCES ET L’INDUSTRIE

Ancienne .Maison Laurent

A. JO BIN, Ingr Constr

151, rue Humboldt, Paris (X IV §
(Anciennement : 21. rue de [|'Odéon).

Figure réduite du polarimetre a lumiére jaune. .

Saccharimétres Laurent a lumiere blanche, grands
et petits modeéles, charge type 16 gr. 29 et charge
type 20 gr.

' Polarimétres Laurent & lumiére jaune, champ a
2 plages ou a 3 plages sur tous modeles.— Plaques
de quartz étalon.

Spectroscopes a 1ou 2 prismes de 60°. — Spectros-
copes a vision directe, grande et petite dispersion.

Colorimétres, colonne liquide de 5 ¢/m et 10c/m.
— Colorimeétres Josse a lame prismatique teintée et
étalonnée pour lI'examen des jus et sirops.

Oléoréfractométres Amagat et Jean. — Kéfracto-
metre Amagat.— Prismes en flint, quartz, spath. —-
Appareils interférentiels. — Etudes d’instruments
nouveaux, etc.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



Caplain Saint-Andre &Fils

8, 10, 12, Rue Portefoin. PARIS, (3¢

METAUX RRECIEUX

Or. Argent. Platine, etc.

ALLIAGES & DERIVES
Affinage, Fonte, Laminage, Tréfiierie, Appréts
LABORATOIRE D ESSAIS & D'ANALYSES

Articles de LABORATOIRES en ARGENT et en PLATINE
(Creusets, Capsules, Spatules, Cuillers pour Sac-
charimétres, Couteaux, etc. Pinces chimiques
abouts platine. Fils, Lames, Tubes, Toiles
en Platine. Appareils pour ELECTRO-

LYSE (Riche, Luckow, Classen,

Holland, etc.) Dépolissage au
jet de sable.

EXECUTION D'APPAREILS EN PLATINE
& EN ARGENT SUR CROQUIS

Réparation et Echange ce tous Ustersiles en argent ou en platine
Soudures autogénes et a Tor fin

IRIDIUM, PALLADIUM, RHODIUM, RUTHENIUM et leurs SELS. NOIR, POUDRE
ET MOUSSE DE PLATINE. ACIDE OSMIQUE. NITRATE D'ARGENT
CHIMIQUEMENT PUR. CHLORURES D’OR. CHLORURES DE PLATINE. CHLORO-
PLATINITES. PLATINOCVANURE DE BARYUM. ECRANS FLUORESCENTS

14 - i .1033-63
Adresse Telegrlaphlque : Téléphones '1033-64
CAPLANDRE PARIS (1033-65
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Librairie Polytechnique Ch BERANGER, Editeur
PARIS, rue des Saints-Péres, I&. - LIEGE, rue de la Régenee, 21.

TRAITE ELEMENTAIRE

PHYSICO-CHIMIE

Lois générales et Théories nouvelles des Actions chimiques

A 1'usage des chimistes

DES BIOLOGISTES ET DES ELEVES DES GRANDES ECOLES.
PAR

M. Emm. POZZI-ESCOT

Chef du Service des recherches de chimie a I'Institut ScienhGaue
et Industriel de Maizevl Fue Nancy. :

Préface de M. le Professeur EUGENE JACQUEMIN
recteur honoraire de I'Ecole snpeneu‘e
I\/errbrea&amenatlmal ce I'’Académie de’ Medecine, mgamd"ySq.m

Un volume in-8” de 630 pages, contenant de nombreuses figu-
res dans le texte. Prix relié.........cccooiiiiiiiiiiiiiiiiniiieeennes 20 fr

AIANUEL PRATIQUE

MESURES PHYSICO-CRIMIQUES

W. OSTWALD R. LUTHER
Directeur ce I'lnstitut de Chimie-Physique Sous-Directeur de I'Institut de Chirrie-
ce I'Université de Leipzig. Physique de I'Université de Leipzig.

TRADUIT DE L'ALLEMAND SUR LA DEUXIEME EDITION

Par AD. .JOUVE
Ingénieur, ancien préparateur de chimie a I'Ecole polytechnique.
Un fortvolume in-8° contenant 319 figures dans le texte
PRIX RELIE : 20 FRANCS.
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SOCIETE CENTRALE

PRODUITS CHIMIQUES

Ancienne Maison ROUSSEAU

44, rue des Ecoles — 177, rue Saint-Jacques
PARIS

PRODUITS CHIMIQUES PURS

VERRERIE ORDINAIRE
Verrerie graduée de haute Précision
BALANCES DE HAUTE PRECISION
_f-
8EUI. CONSTKUCTEUB

DE LA

BALANCE APERIODIQUE systéme P. CURIE

.
I»e lous les Appareils de P. CURIE

* .

Appareils de Mesure Electriques ou autres

FOURNITURES POUR LABORATOIRES

CATALOGUES ET DEVIS SUR DEMANDE.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



Catalogue E

sur

demande.

12500 SANS SOUFFLAGE 2 A

Economie
considérable.

Fonction-

nement
garanti.

y » C)

FOURS MEKER A AIR COMPE 1800
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PhoPELLIN.®

Ingénieur des Arts et Manufactures

Maison Jules DUBOSCQ, Fondée en 1819, par SOLEIL pere
Ateliers et Magasins, 5, avenue d'Orléans, PAUIS(Ue)

(Anciennement, 21, rue Odéou)

Adr. Télégr. : FEXIPEL-PARIS = ====-- Téléphone : 813-26 ----—-

G RAND S P R I X : Paris 1900 — Saint-Louis — Liége — Milan

HORS CONCOURS, MEMBRE DU JURY Londres — Bruxelles 1910.

Appareils ;'Optique et de Précision al'usage des Sciences et del'Industrie

Le Catalogue général comprend 10 fascicules : Fasci.
cultle 3-37. Sources lumineuses, appareils de projection. —
Fascicule. I'l J. Photometres industriels et de précision.
Speetrophotométres. Photopolarimétre Cornu. — Fasci-
cule IV. Interférences. Diffraction. Polarisation.— Fas-
cicule V. Réflexion. Réfraction. Vision. —Fascicule VI.
Spectroscopio (Spectroscope A. Broca Ph. Pellin a mini-
mum do déviation constant, gradué directement en lon-
gueurs donde).— Fascicule VII Appareils de mesure.
Goniométre. Réfractometre autocollimateur de M. C Ché-
neveau donnant la mesure des angles, des indices de réfrac-
tion et de la dispersion d'un solide. Mesure des indices et
dispersion des liquides. Applications diverses de I'appareil
pour l'enseignement supérieur. Réfractometre universel
Ch. Féry, donnant par une simple lecture l'indice de réfrac-
tion d'un liquide a une unihjpi <ii da In 1' décimale. — Fas-
cicule VI1I1. Sacchariy ~Mihptrie. Le premier
saccharimetre a été jufécApi Le polarime-
tre saccharimétre a ;>&<fuThres a chéorffA\i] xtaposés par
Jules Duboscq. Le |[fA”imeWe'silccimiimetr\ a pénombres
a a champs concenffcjques ™ ~ “'pmarisVfyLYariable, par
Ph. Pellin (modele]hr:éyeté). Gss modéles Befint a lumiere
jaune ou lumiere ptaibhe. Colorimeétres péifjclionnés par
Ph. Pellin, colonneligiijdéé5 c¢/m, 10 c/in”V c/m, 20 c/m,
30 ¢/m et 1 métre, tihrnmofomctrés Diab”¢nnetre et gly-
cosimetre de Yvon efxi~LPellin. — Fasciiiule 1X. Appa-
reils pour la rné.tHllogVaphié nt inesurH températures.
Microscope de M. H. Le" Chatellier. Pyrométres et galva-
nometres a lecture directe. Enregistreur 24 heures. Enregis-
treurs continus de M. H. Le Chatei.uer. Etudes des points
critiques, dispositif de M. F. Saladin. Appareil universel
de MM. H Le Chatellier et Bronienski. — Fascicule X.
Récepteur de signaux radiotélégraphiques de MM. C. Tissot
et Félix Pellin (modéle breveté).
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Maison Duplessy et Hinque

MARRET &B @NIN Succrs

METAUX PRECIEUX
PARIS, 220, Rue Saint-Martin, PARIS

Adresse Eleggadig e - ~ Tdegdaoe :
Duplinque-Paris n 1023*58

Vente &achat d’or, argent &platine

IRIDIUM — PALLADIUM — RHODIUM
RUTHENIUM — OSMIUM — ACIDE OSMIQUE

FABRICATION D’APPAREILS POUR LABORATOIRES

EN OR, ARGENT ET PLATINE

CREUSETS, CAPSULES, NACELLES, etc.

CHLORURES D'OR ET DE PLATINE
Nitrate ¢'Argent.

TRAITEMENT DES CENDRES & RESIDUS
Laboratoires dessais et analyses.

Envoi On C'atatofjue sur tlemantMe.
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