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ERRATA 

Page 92, Iigiie 21. lire : « compris e n t w  0,0185 et 0.0215 dynes  
par cc. n ,  a u  lieu de : compris entre 0.08!5 et  0,0215 par cc. , .  

Page 205, ligne 6,lire : u M. Witeheadu. a u  lieu de : C C  M. W7;tehoi~d 1 1 .  

Page 208, Iigrie 24, lire : 11 Cz~llum 10,  au  lieu de  : T u l l u n ~  , ' .  

Page 430, ligne 23,  lire : t ucide ocalique décinormal n ,  au  lieu de : 
(1 acide oxaliqite normal 1 1 .  
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ANNALES ET REVUE DE CHIMIE 
Anni?s 1905. 

ANALYTIQUE 

TRAVAUX ORIGINAUX 

Par M. E. FLECREXT, p~o1'cçseur a u  Conscrraloire nntional 
des .\ris rt-iiiétiers. 

La quantité de phosphore total entrant  dans la coriipositiori 
des inatiéres végétales e t  animales qui constituent la nourriture 
de chacuii d'entre riuus, est un facteur irripuitant d c  la valeur 
alimentaire de  ces produils.  Jusqu'en ces derniers temps, la 
diterinination d e  cet éléiiient s'est faite en prenant  coiiiine point 
de départ les cendres 01)lenues p a r  l'incinération d'un poids 
connu de la siibstmce envisag~ie, additionnée ou non d'une mr-  
taine quantité de  c1i:iux caustique, et e n  pesant,  comme éI6ment 
final, le pyrophosphate de niagnésie obtenu p a r  la calcination 
du phosphate aiiimoiiiacu-iriapiiésien pr6cipilé. 31. Gürola ( l ) ,  
directeur de  la Station n g i ~ o n o n ~ i q ~ i e  d c  Chartres, a inontrl,  en 
prenant  coiiilile base le giain de blé, que I'opération ainsi cori- 
duite laisse perdre une proportion importante de phosphore 
(31 p .  100 de  la qu;intit,é dosée), p a r  suite de  la réduction des 
phosphates acides par  le  charbon provenant de la matière orga- 
nique (2), et il a proposé, pour  l a  destruclion de cette derniére, 
l'emploi de la inétliode de  Jijeldatll, telle qu'on l 'applique géni- 
ralerrierit dans  les laboratoires. Ilans la pratique, l a  destruction 
de la  niathère organique p a r  ce procédé est longiie, et,  d F s  lors, 
il devient n6cessaire de  ii10p6rer que s u r  des prises d'essai assez 
faibles (2 h 4 g r . ) .  

On se heurte  :ilors k l'incunvtlnient suivarit : le phosphore ne 
formant qu 'une proportion assez faible des substances qu'on 
peut avoir à. examiner, la prcicipitation à l'état d r  phosphate 
ariirrioniaco-magnésien ne convient plus, car elle laisse, comme 
résidu de 1ii calcination finale, uri poids de pyrophosphate trop 

(1) Congrisc international d e  chimie appliquée, 2' vol., page 164,  1896. 
(2) Dans une  titudi: que j i ,  pniirsiiis rriori lütioratoir.e, ~c rr:visnrlrai sur 

le rriCcanisine tlt: cette d i s l ~ a i i t ~ o n .  
JANVIER 1905. 
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fiaibte pour pouvoir e t ré  employit, avcc sdcurité, au  calcul du  
pourceritugre dc l'arialyse. M .  Garola a tourné la difficulté en 
p r k i p i t a n t  l'acide phosphorique p a r  le molybdate d'ainmoriia- 
que, en pesant,  avec les prkcautions qu'il a indiquées, le phos- 
phomolybdate obtenu, e t  e n  calculant l'acide phosphorique a u  
inoyen du  coefficient 3 ,54 ,  dont  il assure l'invari;tbilit,6 d a n s  les 
conditions rnémes de  l'expérience. 

La méthode préconisée p a r  RI. Garola conduit k des récultuls 
exacts, h la condition d'étre suivie avec le plus  g rand  soin d a n s  
tous s r s  détails.  II arr ive cependant, cornrrie j'ai p u  m'en assurer 
par  la pratique, que,  mitlgrk toute l 'attention qu'on apporte h son 
application, l'irivariubilité d u  coefficieril 3,54 n'est pas  toujours 
assurée,.de sorte que cette méthode a contre elle e t  cette niohiliti: 
du  coefficient et la faiblesse de  la prise d'essai, qui conduit, fina- 
lement, h une multiplication importante des erreurs inhkrtintes 
Ù toute opération analytique. 

Podr  Bviter ces différents inconvénients, j'eiiiploic, cicpuis plu- 
Bieurs années déjii, à mon lal~oratoire ,  une niéthode qui ,  basée 
s u r  la destruction de la matikre organique p a r  l'emploi successif 
des acidcs nitrique et s ~ l f u r i ~ u e ,  permet d'opérer sur  1 0  ou 
20 gr. de mntière, suivant  la richesse en phosphore,  e t  de peser 
ainsi, dans t.ous les cas, une  proportion d e  pyrophnsphate de  
magnésie toujours suffisante pour  assurer la justesse des  calculs 
analytiques. 

Voici comment cette mt thode  doit Stre appliquée : si la 
matiere contient u n e  proportion exagérée d ' h u m i d i l ~ ,  elle est 
~ rèa lab lc rnen t  desséchée et réduite en poudre ; sinon, elle est 
erupl'ojée telle qu'elle, d a n s  o n  k t a t  de  division f;ivorable à I'at- 
taque. o n  en pEse alors 10 ou 2 0 g r . ,  qu'on introduit d a n s  u n c  
fiole cnniqtie de  300 CC. de capricité,et on les recoukre avcc Fjdou 
100  cc. d'aride azotiqub fumant  (D = 1,481. On chaufTe tout 
d'abord avec précaution, en agi tant  doucement la fiole d'un ninu- 
veinent circulaire, de  façon h abat t re  la moussequi  se forme p a r  
suite d'un abondant  dégagement gazeux et  ü empécher  Iü triasse 
de dé1)ciidt:r; on cuntiiiue l 'éraporalion jiisqu'k ce qu'il reste sur  
l e  fond d e  la fiole quelques rriilliinEtres d ' i tp i s seur  de  liquide; on 
ach6ve ensuite l 'évaporation h siccité Li l 'étuve & 120-120 degrks ; 
on verse s u r  le résidu 13 k 20 cc. de SOiIIZ (rriélange de 2/3 acide 
11 66-et 413 acide fuinaiit); on ajnutc 1 gr.  de  mercure, e t  l'ori 
termine l 'attaque en suivant  la méthode indiquée p a r  Kjeldahl.  

L'attaque terminée, o n  étend avec précaution au  moyen d e  
l'eau distillée, ct l'ori sature,  e n  refroidissant, SOAHZ par  l'am- 
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hioniaque ; on  transvase la liqueur dans  iin vase h prdcipite?, 
e n  employant, comme eau de lavage, le mélange suivant  : 

Ammoniaque . . . . . . . . . . .  800 cc. 
Chlorhydrate d'ammoniaque. . . . . .  400 gr. 
Eau distillée. . . . . .  q.  S .  pour faire i litre. 

On précipite par  le  mélange magnésien, e t  l 'on termine le 
dosage R la mariiére ordinaire. 

Les chilyres suivanls, obtenus en double, sur  différentes 
rnatières alimentaires végbtales et anirnalcs, montrent  la sensi- 
bilité de la méthode et  la concordance qu'elle perinet rl'oliteriir 
dans les résultats analytiques : 

. . . . . .  Farine de haricots 
Fromage de Camembert . . . .  
Jaune d'ceuf . . . . . . . .  
Viande de  h e u f  . , . . . . 
FiomagedcHric. . . . . . .  
Fromage de Gruyère . . . . .  
Farine de blé (70 p. 100 d'extraction) 
Son de bld . . . . . . . . .  
Choux (feuilles) . . . . . . .  

Acide phosphorique 
p .  100 de r n a t i P r ~  sPche 

'W-- I I  

Tlierniooléomètre, appareil pour ln recherche 
des fraudes de N'huile d'olive, ainsi que des antres 
huiles, 

Par M. Prof. Dr MAXIME TOHTELLI ( Z ) ,  

D i r e c k u r  du Lalrririltoire d e s  d o u a n e s  d e  G61ies (Italio) 

Cet appareil est basé s u r  la mesuré de  la chaleur  qui se déve- 
loppe lorsqu'on niélarige une  hui le  fixe avec l'acide sulfuri- 
que. Cet essai, que Maumené a indiqué le premier, a été sdcces- 
sivernent étudié p a r  beaucoup d'aulres chirnistes,mais, soit parce 
qu'ils ont opéré d a n s  des conditions difrérentes, soit parce qu'ils 
ont manqué d'un appareil convenable, les résultats obtenus par  
eux  ont &té souvent divergents. presque mèine contradictoires. 

Avec cet appareil  t rès  simple, on peut r6aliscr cette opération 
dans des conditinris toujours et  absolument identiques, ce qui  
permet d e  reconeaître silrement les adultérntions de l 'huile 
d'olive, sans recourir à aucune liqueur titrée ni à aucun réactif 

( I )  L'auteur a hien voulu nous envoyer un rbsunié de son intkressant 
travail, qui a paru in  extensu d;ms 18 Moniteur scientifique. 
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spécial ; l'essai peut étre fait  p a r  n'importe qui ,  n'iiiiporte o ù ;  
il dure moinsde  5 minutes et  ne  coîite presque rien. 

Le Tl~e~~rnuo l~~uwi t r e  (1) se compost: d e  tli:iix p r t i e s  : 
i0  Lri ~écip ient  a v i d e ,  d'une capacité de  75 cc., compos6 d'un 

vase de  verre, dont  les parois et le fonds sont doubles, e t  crit.re 
l ( : s q ~ ~ d s  on a filit le vide ; ce vase a 9 ccntiiii. de  hauteur ,  
avec un  diamètre d c  3 centiiii. 5 ; e0 un  tliermon~ètw agitateur, 
triis sensible, rriuni de deux paires d'ailettes en f i r m e  d'hélice 
et construit de  nianihre que le réservoir se trouve exactement a u  
centre de I'huile. 

Voici coinmerit on opére l'essai : on prend,  avec une pipettq, 
2Occ. de I'huile 2 exaiiiiner, qu'on introduit dans  le  récipient h 
vide ; on plonge le thermometre dans  cette hui le;  
ori agite pentlarit i minute environ;  on note la tcm- 
pCrature, qui est la lernpél-ntiue i~i th& de l'essai ; on 

prend ensuite, avec une autre  pi. 
pctte, 6 cc. d'rrçid~ srclfu~iqrre type, 
qu'on inélançe k I'huile, en ayan t  
soin d'agiter réguliéreineiit e t  clou- 
ceinent à l'aide d u  thermoini.tre, 
3ur1ueI on iinpriine un  nioul-eiiieiit 
de rotation, alteriiativement ü. droite 
et  à. gauche, tout en le maintenant  
e n  léger contact avec le fond du  
récipient ; dès qu'on coinnience ii 

tijouter l'acide, la température nionte graduelle- 
ment  ; elle continue à rnoriter pendant l'agitation, 
jusqu'k ce qu'elle arr ive à. son m a s i m u i n ;  l i  elle 
s'arréte et  rie var ie  plus  pendant  d e u x  minutes; ce 
temps écoulé, mbme si l'on continue l'agitation, la tcmpérnture 
redescend lenterricmt.. 

Le degré m n x i ~ n u ~ n  atteint p a r  la colonne mercurielle du  ther- 
iiloiiiètre indique la températzwe finule de l'essai ; la difrérence 
entre la tet,ipbmture f inab et la température initiale de l'expérience 
exprime I ' INDICE THERMIQCE (OU t l ~ e r r n o s ~ l f u r i ~ ~ ~ e )  de I'huile exa- 
minée. Par exemple, si, iiu moment de  l'essai, la t,ernpbrature 
de l'huile et  celle de l'acide, c'est-&-dire la température de l'air 
aiiibiant (tempi:'rnture initiale) est de  20 degrCs, e t  si le degré le 
plus élevé o l ~ t e n u  pendant  l'essai (température finale) est d e  
64 degrés;  on dira que I'INIIICE THHIMIQUE de  l'huile exaininée 
est de 64 - 20 = 48 degrés. 

( 1 )  Cet alq~areil e s t  pri vente clicï M a r t i p o n i  M i ~ h  et C'c, GCncr;. 
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Après avoir fait  de  nonilireuses exp6riences sur  u n  grand noin- 
bre d'huiles, diKSrerites par  1ü pruvenance, piir la rrinturilé des  
fruits ou des graiils, par le mode de fabrication et p a r  l'âge, on 
a constaté les faits suivants  : 

i0 Chaque espEce d 'hui le  donne nu thermool~orrihtrc un  indice 
thermique qui lui est propre, et cet indice ne varie que d'une 
B trois unités, en plus oii en moins, d'après les variétés.les plus 
diverses d'huiles qu'on trouve d a n s  le coiriinerce (1). 

2O L'indice thermique de I'h~iile d'olive est  tellement ditThent 
de celui de toutes les huiles qui  sont le plus ordinairement 
employEes pour I'adult6rer (huiles de  coton, de sésamc, de colza, 
d'œillette, de maïs) qu'on peut découvrir facilement: l a  fraude, 
mhine si le mélange ne contient que  de faibles doses de ces 
huiles ktrangères. 

3 O  Dans les mélanges de  plusieurs huiles, chacune d'elles con- 
serve l'indice thermique qui lui est propre ; de  telle sorte que, 
pour ces niklanges, le dit indice prend une valeur quantitative. 
Ainsi, on peut, d'aprés l'indice thermique d'une huile d'olive addi- 
tionnCe d'huile de  coton, estimer la proportion de cette huile 
qui n Cl6 njaiit.ée à I'hnile d'olive. Ainsi, u n  rriélange B parties 
Egales d'huile d'olive (dont l'indice therrriique est  de  40 degrés) 
et d'huile de coton (dont I'iriclice therniique est de  78 degriis), 

44 + 78 
possPde lin indice U w m i y u e  (le = 61 degr6s. 

B 
n 'une  rrianiére géncrnle, si  une hui le  a été ndultér6e avec une 

autre et si l'on connaît leur nature, on peu t  trouver les pro- 
portions que renferme le mélange, au moyen de  l 'équation : x = 
100 ( G  - A) 

, dansInquelle x = l a  quantit6 de l'huile adultérante, 
13 - A 

G = le degr6 thermique du inClange, t i  e t  B = les degrés  tkier- 
riiicpw d e  l'huile adiiltir2e et  de l'huile adultérante. 

4 O  L'indice therniique d'une huile d'olive permet aussi  d'éta- 
blir indirectement l'indice d'iode de cette huile. II suffit, en 
effet, de multiplier l'indice therniique d'une huile d'olive p a r  
1,84 pour avoir son indice d'iode avec la plus g rande  approxi- 
maLiun. Avec l'indice thermique,  on peu t  calculer Egnlemeot. 
avec une approxirnntion suffisante, l'indice d'iode des  ailtrrs 
huiles fixes. 

(1) II faut notcr quo la ianciditd d'une huile,lorsc~u'clle est bicn prononc6e, 
ce qu'on pcrcoit facilcrricnt par l'odorat et par l c  goiit. tend h blercr l'in- 
dice thermique des huilcs d'olive el, ou génkral, des  huile; non siccatives 
ou dciiii-siccalives. 
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Dnns le tnhlcau ci-dessous sont réunis les indices thermiques 

des diverses esphces d'huiles grnsscs : 

Indices thermiques des huiles grasses 

Il INDICE THERMIQCE 
NATURE DE L'HUILE (avec acide siilfuriqiii? 1) = 1,8413) 

Le therrnooléométre est spécialerncnt destin6 à l 'examen des 
huiles d'olive, pour  l'essai dcsqiielles on n'arrive jamais  une 
température @ale supérieure il 90 degrés, m6mc lor~squelles sont 
adul térées;  on peut aussi l 'appliquer, comme nous l'avons d i t ,  
à l'essai des autres huiles ; mais,  si l'exarncn doit porter s u r  u n e  
hiiile donnant  une température finale qui  s'élEve au-dessus d c  
90 degrbs, cornine cela nrrivc pour les huiles siccatives: or1 es t  
obligS d e  recoiirir à un artifice qui consiste B rrir5langer l'huile en 
rpestion avec une proportion dktnrminée d'huile d'olive, e t  h 
faire l'essai thermoolSométrique s u r  le  mélange. 

Voici, par  exemple, comriierit on a pu 6t:iblir l'indice therrni- 
q u e  de  l'huile de  cameline. 

Ori a fait t.rois irib.lariges d e  ct:tt.c: huile avec une  huile d'olive 
d'indice connu : 

Huile d'olive . . . : . 
)) d e  coton . . . . . 
» d e  sésaine . . . . 
a dc  colea . . . . . 
u de  ravisson . . . . 
» [l'arachide . . . . 
a de  pél~ins de ri~isiri. . 
n de  niais . . . . . 
>I d'œil1r:lte. . . . . 
r decaniel i r ic .  . . . 
» d'aiiiiindeu doiicrs . . 
r de nn?-aux d'aliricots. 
a d'arrnelline . . . 
n de noisettes , . . . 
» de péches . . . . 
r de  moutarde. . . . 
r (le ricin . . . . . 

de chcinevis . . . . 

1 II III 
Hiiile de carneline.. i p. = 3 3 3  p. 100 2 p. 1 4 0  p.  100 l p. 145 p.100 
Huile d'olive.. . .. . . 2 13. = 66,7 p. 100 3 p.  = 60 p. t00 3 p. = 75 p.100 - - - 
Iiidico tharmique.. . 63 degros k 67 degrés 6 58 degros 6 

44 
78,O 
71.3 
61,9 
60,8 plus fr8qiieiiiinent 
50,6 8 l'adiiltdriltiori dc 1') 
T3,G 
82.0 
88,4 

103,E 
50,7 
G0,5 Huiles souvent. ~ c n r l u e s  coi i lm~ 
70,t huiles d'aiiinndes douces. 
48,0 
50,7 
58,6 
67,R 
89,0 

JI deguizotia  . . . . 91,s 
u de  noix hankul  . 

n dù l i n .  . . . . . l t 4 , 4  
i de  siillinpia. . . . 136,2 
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- 7 -  
comme l'huilc d'olivc nvait I'indice de 13 dtgrés  7, on a déduit 
les indices suivants pour l'huile do  cameline. 

Melange 1 =63 ,4 - (43 ,7X2 , ' 3 )X3  = 6 3 , 4 - ( & 3 , 7 x O , t i 6 ) ~ 3  =102'9 
Mélange I I  = 6 7 , 6 - ( 4 3 , 7 X 3 / 5 ] X 5 / 2 = 6 7 , 6  - ( 4 3 , i x ~ , 6 0 ) x 2 , 5 = 1 U 3 3 5  
116lange I I I  = 5 8 , 6 - ( 4 3 , 7 X 3 1 4 ) ~ 4  =58,6- ( 4 3 , 7 ~ 0 , 7 5 ) ~ 4  =10W 

d'oh l'indice therrriirpe de l'huile d e  carridirie est tic 103 degrès 2. 

Snr an appareil doaagc d'mzote, 

Par MM. NICQLAS et DELAND. 

L'appareil dont  nous nous servons couramment pour  les dosa- 
ges d'azote p a r  décomposition des sels ammoniacaux sous I'nc- 
tion de l'hypobroinite de 
sodium, est une  modifi- 
cation de  celui déjà dg- 
crit dans cc, Recueil par  
MM. Porcher et firisac (1). 
Il se compose d'un ballon 
delaboratoire B de 150 cc. 
de capacité, dans  lequel 
on introduit l a  solution 
du  sel ammoniacal, et 
d'une ampoule à robinet 
A, fermée k l'émeri, d'une 
capacité de 125 cc. et 
destinée à recevoir le 
réactif. Celte ampoule est 
en relation, par  le tube 
en caoutchouc FG, avec 
lc h l lo r i  R ;  elle esl,  en 
outre, munie lritéralc- 
ment d'un tube en T (E), 
qui la fait communiquer, 
d'une part,  avec le gazo- 
int\tre CII, p a r  l'inter- 
médiaire d 'un  tube en 
caoutchoiic et  d'un autre 
tube en T, portant  un  
rohinet k trois voies D ;  d'autre part ,  avec le liallori R par le 
tube en caoulchouc MY. Grdce à cette disposition l 'atmosphère 
de l'ampoule A est, pendant la réaction, en communication per- 

(1) Voir Annulesde chimie analytique, 1903, p. 23. 
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mnnente avec celle du  flacon B et d u  gazomètre CH, et  les varia- 
tions de volume observées dans le gazoiiiétre ne sont dues qu'au 
d6gagc~irient d 'amte .  

Comme gazomktre, on peut utiliser celui qui  est représenté s u r  
la figure (partie Cl1 d c  l'appareil) OLI mieux le dispositif recoin- 
mandé  par  Scheibler pour le dosage de l'acide carbonique en 
volume (1 ) .  

Le fonctionnement de l'appareil est simple : étalilir l'égalité de  
niveau dans  les t u l m  C et  II,  le liquide dans le  tube C affleurant 
a u  zéro de la graduation ; placer l'échantillon ?i analyser dans le  
ballon B, en ayan t  la précaution d e  laisser le  robinet à trois 
voies D en communication avec l 'ahnosphère;  feriner U avec 
le  1)ouchon e n  caoutchouc C ; tourner  le robinet il, pour 
interterrompre In cornmunication avec l ' intérieur. Plonger  le 
ballon B dans  l'eau froide; faire couler lentement l 'hypobro-  
mite de  sodium en ouvrant  le robinet 17 ; agiter le ballon U (on 
reconnaît que  la quantité d'hypobroniile ajoutée est suffisante, 
lorsque le niveau d u  liquide ne  s'abaisse plus dans le tulle 
gradué C) ; attendre, pour  lire le volume, que le  niveau dans Ir, 
tube demeure invariable, puis  égaliser les niveaux entre C et II 
e t  faire la lecture. Si la température ambiante est la meme ü. ln 
fin qu'au commencement de  l'opération, le nombre de centimé- 
ti-es cuhes observés donne le volume d'azote dégngE ; on ramEne 
le volume ;I O degré, k O m .  760 et B l 'état sec, et I'on déduit le 
poids de gaz forinC. 

L'appareil que nous venons de  dkcrire peut évidemment servir 
a u  dosage de  l'urée p a r  I 'hypohromite de sodium. II présente 
quelques avantages : 

l o  Il permet d'ajouter une quantité suffisante de réactif et,  p a r  
suite, de libérer tout le gaz à mesurer  ; 

Z0 11 assure, e n  ce qui concerne le dosage de  l'urée, I'ahsorp- 
tion compléte de  l'acide carbonique dégagé, sur tout  s i  I'on 
eriiploie, dans  le  gazomcltre, une  solution alcaline, au lieu d'eau 
pure  ; 

3" Il permet d'annuler l'influence de l a  chaleur  dF.gagCe pen- 
dant  la réaction ; 

4 0  Il est d 'un  maniement très commode et donne la possibilité 
de  faire très rapidement u n  dosage d'azote. 

Le rnéme appareil peu t  encore &Ire utilise pour  le dosage de  
l'acide carbonique dans  les carbonates. 

(Laboratoire de chimie de l'Ec01e cék4inaire de ï 'o~ilnrtsc).  

(1) Voir FRIS~NIUS, Analyse quanritntiçc, I r e  partie, p .  38'2, 
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Reclicrolic de I'hollc ale coton dans I'hnilc d'olive, 
Par M .  E. MILLIAU. 

Parmi les corps g ras  comestibles ou industriels, l 'huile d'olive, 
qui est l'un des plus estimés, est aussi l'un de  ceux qu i  sont  
l'objet des  fraudes les plus  fréquentes, e t  c'est l 'huile de coton 
qui est le plus souvent employée dans ce but .  

La recherche de celte falsification repose à la fois s u r  la déter- 
mination d e  certaines constantes physiques et chiiiiiques, nota- 
bleinerit diffirentes d a n s  les huiles d'olive et  dans  celles d e  
coton, e t  s u r  certaines réactions de celles-ci, iongteinps regar- 
d ies  coimie absolument carnctéristiqiies. Ces derniers procédés 
s'appuient, soit su r  la réduction à chaud ,  p a r  I'huile de  coton ou  
les acides gras  qu'on en retire, de  I'azotate d'argent en solution 
alcoolique, produisant ainsi un  noircissement (p rocédk  Becchi, 
JIilliau), soit s u r  la coloration rouge q u e  prend I'huile de  coton 
avec une solution de  soufre dans le sulfure de carbone (procédé 
Halphen) . 

Nous avons constaté que l'huile de capoc et l 'huile de bao- 
bab réduisent l';tzotate d'argent e t  donnent la réaclion d'Hal- 
phen avec beaucoup plus d'intensité encore que I'huile d e  
coton. 

Ces réactions sont tellement intenses que cies matiEres grasses 
quelconques, séjournant dans  des fdts ayan t  contenu ces huiles, 
se colorent encore assez sensiblerrient pour  laisser soupçonner l a  
présence d'une notable proportion d'huile de coton. L'huile de 
capoc étant aujourd'hui u n  produit coinmercial, des confusions 
peuvent se produire, et la necessité se fait sentir d'un prockdé 
permettant de la difKrencier de I'huile d e  coton. 

Les acides gras  de I'huile de  capoc et d e  I'huile de baobab, 
lavés et dkshydratés à 105 degrks, réduisent fortement I'azotate 
d'argent en solution alcoolique, r n h e  en opéraiit & froid ; les 
acides g ras  de l'huile de coton ne donnent  sensiblement cette 
réduction qu'à chaud (1). 

Grkcc ii ces caractCrcs différents, nous avons pu établir u n  
procédé trés simple'permettant de distinguer I'huile de  coton de  
ces deux autres  huiles. 

M o d e  u p h l o i l - e .  - Ori vwsr,, dans un tiihe B essai, 5 cc. 
d'acides g ras  fondus, lavés et  ddshydrntés, 5 cc. d 'une  solution 

(1) Les propri6tks réductrices 6t;mt aiiioindries par l'efïet de la chaleur, 
il iiiiportc d'opbror rapidriiient la. dAshydratation sur  des acides gras con- 
tenant le inoins d'eau possi l~le  e t  de ne pas dépasser la température d e  
1 0 5  tlgrét;. 
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d'aaotate d'argent à .I p .  100 dans l'alcool absolu ; on agite vive- 
ment ,  e t  l'on observela coloration produite, sans faire iritervenir 
In chaleur. 

Les acides g ras  de  l'huile de capoc, n i é l a n ~ ~ i e  dans la propor- 
tion mdme de  1 p. 100 e t  au-dessous & de  I'huile d'olive ou i 
d'autres huiles, rlonnent. ilne rfiductiuri intensti (brun-café) ;lu 
bout  de 20 minutes environ. 

Avec O,! p .  100 d 'hui le  de  capoc, on n'obtient plus qu'une 
l6gCre réduction dans  le  mdme laps de temps, plus  accentuée, il 
est vrai ,  que celle obtenue dans  des conditions identiques avec 
les  acides gras  de l'huile de coton pure .  Ces derniers, en effet, 
t lonnrnt i i r i  t)r~iiriisst:rrit:rit. i~ peirie perc:ciptilile ; im lioiit de 
24 heurcs, la coloration n'augmente pas.  

Les acides gras  d k h g d r a t é s  de  l'huile de coton mélangée à de 
l'huile d'olive dans  la proportion de 20, 15, 20 p. 100, etc., ne 
donnent  lieu, d a n s  ces coriditions, à aucune coloration. 

L'huile de  haohah doline sensiblerrientles memes ph6nomènes 
d e  k l u c t i o n  que  l'liuile de cnpoc, irii~is elle offi.e uri inlért*l 
moiris immédiat,  attendu qu'elle ri'est pas  encore ernployie dnns 
l'intiustrie. Ces deux huiles ont  des constantes chirniqiics trop 
difl'érentes pour  pouvoir etre confondues entre  clles. 

On obtient des r6sult;its semblables en o p h a n t  directement 
s n r  les hiiiles rie cnpoc et. de  lia»l~aIi sans passer pi les ncidr:s 
gras ,  mais  il faut alors ajouter 5 cc. de  chloroforme, afin de  dis- 
soudre l'huile. 

Dans ce cas, I'huile d e  coton est, il est vrai,  plus  sensible au  
r lac t i f ,  rn&rrie à froid, quoique la coloration se produise a u  bout 
d'un temps heaucoup plus long (5 p .  100 d'huile d c  coton déter- 
miriant une  légère réduction visible au  holit de  30 minutes). On 
a donc intérêt ii s'adresser a u  procédé qui repose sur  la prépa- 
ration préalable des acides gras. 

E n  c h a u f i n t  pendant quelques minutes  a u  bain-marie, les 
trois huiles donnent une réaction intense. 

Le pror:r'xlk d'1l:ilptic:n. p a r  le corit;ic:t A froid, rie doririe lieu A 
aucune réaction irnrriÊdiate, n i  avec I'huilr, ni avec les acides 
gras  d c  l'huile de  c:ipoc, comme de  celle de coton, e t  H chaud la 
coloratiori es t  d 'un rose- intense dnns l'un et  l 'autre cas. On 
observe quclquefois, en opérant  à froid, u n e  faiblc teinte rose 
orange, visible seulement a u  bout de 2.4 heures.  

L a  méthode que  nous proposons e t  qui s 'appuie s u r  la réduc- 
tion à. froid des sels d'argent permet  donc de  distinguer avec 
certitude l'huile de coton des hiiiles d e  capoc e t  de baobab. 
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Bosagc d o  hismoth pmr &lectrolysb: 
Par MM. HOLIARD et B E R T I A ~ X .  

1,e dosage di1 bismii!ti e n  pr6sence d'outres m6tiiiix, comme 
le cuivre et le plomb, laisse beaucoup à désirer avec les métho- 
des connues jusqu'ici, sur tout  lorsque ces métaux sont en 
grande proportion. Nous ovonsbté amenés ;i trouver des mCtho- 
des permettant u n  dosage t rès  exact du bismuth, m&me en 
présence de  fortes proportions d e  cuivre et  de plomb. 

S@:parrrlion $16 bismuth el du cuivre. - La 8o~ut,iori de ces 
métaux, corribinés k l'btat de sulfates, ne contenant pas un grand 
excEs de S04112, est précipitée 8. l'ébullition par  l'acide phospho- 
rique ?jouté en excès. On laisse la précipitation s'nchever pen- 
dant  la nuit. Le lendemain, on filtre et on lave avec l'acide phos- 
phorique b.t,t:ndii (1 vol .  d'iicide d e  densité 1:711 t'.tc!ndii 2 20 
vol. ) .  L e  lavage est coinplété (pour  faciliter 1'Climination du  
cuivre) à l'aide d u  sulfhydrate  d'ammoniaque et  d u  cyanure 
dc potassium (100 cc.  da ce liquide 1tiv1:ur doivent conte- 
nir 5 g r .  de cyanure de potassium e t  5 cc. de  sulfhydrnte 
d'ammoniaque o1itc:nii eri saturant  p a r  I'hydrogthe siilfiirE de 
l'ammoniaque à 10 pour i00 d'tZzB3). 

Le précipité de phosphate de  bismuth est dissous dans AzOlII 
étendu de  son volume d'eau, e t  celte solution est évaporée eri 
présence de  12 cc. d e  SObH2, jusqu'h ce qu'il se produise des 
fiimCes blanches siilfiiriques abondantes. Le hisniuth a pas& 
& l'état de pyrophosphate.  On étend il 300 cc., et l'on électro- 
lyse avec u n  courant  de  0,1 arripére. Durée de l'électrolyse : 24 
heures. 

On s'assure, par  un  essai colorimétriqiie h l 'ammoniaque, que 
le hismuth dkposk n'a pas  entrnîni. du cuivre ; ce métal,s'il s'en 
trouvait, serait dosé colorirnétriquement. 

Q u a n t i t é s  Quant,itBs 
pesea R i  ddpos i  1 peeeea Bi deped ( i ) .  

H i .  . . 0 , I O  0,0992 

Cu ... 10 de 0,002 
de cuime 

fir. gr. 
Bi . . . .  0,1000 0 ,006  

Bi .... 0,1000 0,1010 

(1) Défalcation faitp, des 2 niilligr. de cuivre qui accompagnaient ce 
bismuth et qu'on a dosi:s eoloiiirkBtriilueinent. 

g r .  
i . .  0,1000 0,0992 accompagne 

Cu.., 10 i de 0,00;2 
de cuivre 
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Sipuration du bismuth et du plomh. - L a  s6paration du bisriiuth 
e t  du  plomb k l 'btatde sulfates, en présence d 'un excés de SObI12, 
qui dissout le sulfate de  bismuth e t  laisse insoluble le  sulfate de  
plomb, qu'on filtre, laisse beaucoup k désirer lorsque la  propor- 
tion de  plonib est  g rande .  Le sulfiite de  plomb retient, en 
effet, des  quantités notables de  bisrriiith. 

Si on laisse le sulfate de plomb insoluble d a n s  la solution 
sulfurique d e  bisiiiuth et  qu'on éIcct,rolyse le bismuth,  le cou- 
r a n t  dépose, en mbme temps que  la totalité du bisrnuth, une  
quantité appréciable de plomh. Nous évitons cette électrolyse d u  
plomb en ajoutant  a u  bain une quantité déler i i i ini .~ d'alcool, 
qui  insolubilise coinplbtenient le  sulfate d e  plomh, sans entra- 
ver la précipitation électrolytique d u  b i smuth .  

Le bismuth et le ploirib, à l 'état de  nitrates, sont évaporis  
avec 42 cc. de S O q H ' ,  plus le nombre de  cc. nécessaires à la 
combinaison de cet acide avec la quantité de hisrnuth et  de 
plomh, soit O C 5 3  par  g r .  de  plornh et  OCC,S par  g r .  de  bismuth. 
O n  n'aura, d'ailleurs,à tenir compte de ce supplbinent d'acide que 
lorsque l'analyse portera sur  plus de 2 g r .  d'alliage. On a r r&te  
l'évaporation lorsque appar;iisserit avec alioridiirice les fuinées 
blanches sulfur iq~ies .  On laisse refroidir;  on étend avec de  
l 'eau & 300 cc., c t  l'on ajoute 35 cc. d'alcool absolu. On électro- 
lyse avec un  courant de 0'1 ampère pendant 48 heures .  

Kous avons pu, p a r  ce procedé, séparer de trés petites quan-  
tités de bismuth d'avec de  grandes quantités de ploinh, comme 
en tCmoignent les résultats suivants : 

Quoojités Qusn!ites 
pesees Bideposé 1 pesees Bi déposC 

I1'nciclc ~nlîurique daur les eiragts, 
Par M. BALLAND 

gr. gr.  
Bi . . . . .  0,0500 0,0612 

. . . . .  0,1 
( Bi ..... 0,0500 0,0518 
) Pb ...... 1 

Bi.. .... 0,0500 0,0516 1 Pb ..... 5 

Les forrn~iles des cirages noirs destinés à donner  du  brillant 
a u x  chaussiires sontextr&mement  nombreuses ; on peut dire que 
chaque fabricant a la  sienne. Quant à celles qui  on t  été livrées B 
la piihlicité, elles sont plus restreintes. 

E n  voici quelques-unes, prises dans l9O/Fcine de  1)orvault 
(1867, p. 1191) et d a n s  le journal La Natzwe.  

gr gr. 
Bi. ..... 0,0500 0,0508 
Pb ..... O,, 
Bi.. .... 0,0500 0,0177 
Pb ..... < 
Bi ...... 0,0500 0,0300 
m..... a 
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NO 1 .  - Xuir d'ivoire, 200 ; inril;isse, 400 ; acide sulf~ir ique,  
40 ; noix de  galle pulvérisée, 12 ; sulfate de  fer pulvérisé, 12 ; 
eau, 200. (L'Of/icine.)  

La proportion d'acide sulfurique est de  40 pour 651 de 
cirage, soit 6 p. 100. 

NO 2. - Noir d'ivoire, 3.50 ; riiélasse, 3a0 ; acide sulfurique, 
42 ; acide chlorhydrique, 45 ; vinaigre, 170 ; gomine arabique, 
20 ; huile d'olive ou huile de  lin, 20. (L'Of'/2'cin~.) 

Acide sulfiiriqiie : 45 pnur 1 .O00 de cirage, soit 4,s p. 100. 

NO 3.  - Noir d'ivoire, 150 ; mélasse, 126 ; acide sulfurique, 
24 ; sucre candi, GO ; vinaigre, 500 ; biére, 230 ; gomme ara- 
bique, 15 ; huile d'olive ou de  lin, 1 5  ; bleu d e  Prusse, 15.  
(L'OfFcine. ) 

Acide sulfiiriqiie : 9 i  pour  1.135 de cirage, soit 4 p .  100. 

NO 4. - Noir animal, 126 ; inélassc, 150 ; huile d'olive, 1 6  ; 
vinaigre, l 2 û  ; acide sulfurique, 60 ; eau,  quantitri suffisante 
pour obtenir un  cirnÿe plus ou moins liquide. (L'Ufficif ie). 

No 5. - Noir d'ivoire, 300 ; indigo, 5 ; gomme arabique, 30; 
mélasse, 300 Or1 d d a y e  ces quatre  substances, et l'on ajoute : 
noix de galle en poudre, 1 0  ; sulfate de fer en poudre, 30. On 
agite bien la masse, e t  l'on y verse lentement, en continuant 
l'agitation, acide chlorhydrique, 30 ; acide sulfurique, 30. o n  
délaie le tout avec 150 de vinaigre, et l'on met en flacons. (Ln 
N u t ~ i r e . )  

Acide sulfurique : 30 pour885 de cirage, soit 3,C p. 100. 

No 6. - C i r u p  liquide ne ~noisissnnt pas. - Former les deux 
niélanges suivants : 

A .  - Charlion d'os. 120 ; huile d'olive, 30 ; sirop, 60 ; acide 
sulfurique, 30 ; 

B. - Gomtne arahique, 30 ; sucre de  raisin, 30 ; eau, 500. 
B est in6langir à ilne chaleur modérée, puis on y ajoute 

peu à peu la masse A ,  prkalablernent formte,  en ajoutant les 
matières dans  l'ordre indiqué. On additionne de qnelques gouttes 
d'acide p h h i q u e ,  afin d'assurer la conservation, et l'on met  en 
flacoiis ou en bouteilles. (Ln Nutur-e.) 

Acide siilfiiriquc : 30 pour 800 de cirage, soit 3,75 p 100. 

NO 7. - Cirnge Jucquund. - Soi r  d'os, 130 ; huile d'olive, 
500. AIZlez, 1ir.o~-ez et y o u t r z  : Ideu de  Priisse, 30 ; litque d'Inde 
(lac-dye!, 30 ; acide chlorhydrique, 250 ; mSlasse, 1 .000.  M&lez 
et ajoutez encore : gomme arabique, 125, dissoute dans  suffisante 
quantité d'eau. 
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Pour obtenir le  cirage liquide, on  délaie cette p8to dans  du vin 
ou d e  Ia 1)ii:re. 

Contrairement & celle foi,iiiule, donnée par Dorvarilt, nous avons 
trburh des cirages portarit cette marque q u i  renfermaterit de I'acjde 
sulfurique. 

En dehors de certaines rnatihrcs colorantes (indigo, laque-dye, 
bleu dé  Prusse), qui  ne figurent que dans quelques formules, on 
voit que les cirages sont génériilernerit fahriqu6s avec du char. 
bon d'os (noir nnimal; noir d'ivoire, noir d'os) ,  d c  la mélasse, de 
la gomme, de  l'huile d'olive et  de  l'acide sulfurique. 

Le charbon d'os ou noir d'ivoire, qu'on ne  doit pas  confondre 
avec le noiv de funzée, contient.de 80 à 85 p. 100 de  phosphale et 
de c;rrlionale de  chaux.  

Il en résulte que l'acide sulfurique, dans  Ir, cirage, ne reste pas 
l'état d'acide libre et qu'il est finalement plus ou moins t rans-  

fbrrné en sulfate de chaux.  Avec le temps, ln transformation est 
mtlrne cornpléte, si la proportion de noir est suffisanirnerit élevée. 

Qualre cirobes de provenances diverses ont  kt6 soumis à des 
épreuves semblables celles que  nous avons exposées au  sujet 
des cuirs contenant de l'acide sulfuriqiielibre (1). Ils on t  donne : 

1. Cirage du commerce vendu daris de pelites boites en fer-blanc. - 
2. Cirage contenu dans de petis flacons en verre. - 3. Cirage prove-  
nant  de la 22e section des oiivricrs d'administration. - 4. Cirage 
employé au 404% régiment d'infanterie (caserne Latour-Maubourg). 

Mntiircs Mutieres minérales 
E n u  Ex t ra i t  Rec organiques (cendres) 

p. 100. p.  180. p.  100. p .  100. - - - - 
No 1 . .  . . . . . .  l i , 4 O  83,90 45, lS  31,76 
No 2 . .  . . . . . .  22,iO 77,90 46,73 31,iO 
No 3 . .  . . . . . .  32,40 67,60 41,% 26,OS 
X0 4 . .  . . . . . .  21,60 78,40 44,35 34,OS 

Uovuge de l'acide su l fwiqwe d ~ l w  les cer~dres oblenucs nvec ou sans 
l'interccnlion du airborinte de poinsse. 

Cir i i~es  R I'elirt normal, pour iW Iiarties. 

SOj  $ 0 3  SOJ IiJire 
nvec ciirlionate. salis curhonate. (par  différence). - - - 

K0 1 . .  . . . . . . . . .  6,30 5,34 0,96 
N o  2 . .  . . . . . . . . .  11,24 6 , i S  5,09 
No 3 . .  . . . . . . . . .  6,37 =5.74 0,63 
Ko 4 . .  . . . . . . . . .  7,04 6,96 0,08 

(1) Voir Annules de chimie u~rulyligue, 1904, p .  3%'. 
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D'autre part, après  avoir fait iiiacércr les cirages h froid, pen 
dant  s ix jours ,  dails l 'eau rlisljll~ie, on LI trouvé, dnris l'eau de 
macdrütion, qui  avait été prtinlableirient décantée et  filtrée ; 

.- 
Polir 100 de cirage. 

S O ~  SO" ~ ~ q i i ~ r o  
nvec cuihonate .  sans carlioiialr!. ( p a r  d i f i r e n c e j .  

Ces exeinples montrent que l'acide sulfurique libre existe en 
assez faible quantité d a n s  les cirages (lu commerce. Même avec 
la proportion de  5 p .  100 trouvéi: dans le cirage no 2, propor- 
tion qui  serait trée ariorinnle si l'on se reporte a u x  formules pré- 
citées, il n'y a pas lieu de redouter la dbtérioration des chaus-  
sures. n 'après  les renseignements pr is  S la caserne Latour- 
Maubourg, 20 hommes usent,  en moyenne, 500 g r .  de  cirage 
par  mois, soit pa r  liornrrie et  par  jour, environ O g r .  8 pour u n e  
paire de  souliers. Les traces d'acide sulfurique contenues d a n s  
une aussi faible quantité de cirage restent intiineiiient riiêlécs a u x  
ingriiiiients (sucre, gomme, huile) qui  entrent d a n s  sa  com- 
position et  sont entrainées, avec eux,  par  l'eau, la terre, les frot- 
tements, etc., sans avoir u n  contact direct avec le cuir.  

J'ai eu, d'ailleui.~, plusieurs fois l'occasion de  constater que 
les altérations de  chaussures q u i  avaient été signalbcs dans  
divers c o i p  de  troupe se  rattachaient toi~jciurs 2 u n  tannage  
défectueux et non S l'erriploi d'un cirage acidé. 

tungatiqiie eii prbsciice de I'iicidc iiriquii et nb- 
scrvntious sur les procédts géu~rrtlctncnt em- 
ployés poiin* dét'bqiner I'iirlne avaut Ic dosage de 
l'orée, 

Par M. Ic Dr H. MOHEIGXE. 

hI Frabot  a publié dans ce reciieil(t) deux notes, au  sujet des- 
quelles je désire présenter quelques ol~servat ions : 

i 0  Dans la première, intitulée : Réaction colorée du  t m g s k h e ,  
M. Frabot s'exprirne ainsi : 

u Dans des recherches effectuées sur  l'acide urique, j 'avnis 
u coristaté que,  si l'on ajoule à de l 'hydrate tungstique ou au 

(i) Annales de chimie analytique, 1904, p.  371 et 372. 
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(( réactif phosphotungstique de Moreigne qiielques gouttes 
(( d'une solution d'acide urique, puis de la lessive de soude, il se  
c produit une magnifique coloration bleue, analogue ii celle d e  
(( la l iqueur  d c  Fehl ing.  

CC J'appris plus tard que le D r  Riegler, d a n s  un travail analysé 
u dans  le n u i n h o  des Annalcs de chimie nndg t ique  dc, mai 1908, 
(( avai t  constat6 la mErrie réaction avec l'acide ptiosphomolyb- 
u cliq~ie. 

(< Des expcriences auxquelles je me  suis  livre, il semble résul- 
u t e r  que ,  pour  des puids égaux d'acide urique, la coloiaticiri 
u obtenue est  plus intense avec l 'hydrate  tiingstique ou l'acide 
u phosphotungstique qu'avec les coiriposés correspondants d u  
u molybdène. On peut sans difficulté caractériser l'acide ur ique 
u dans une  solution & .1/100.000. r, 

J e  ticns à faire remarquer  que j'ni signnle celte 1.éaction bien 
avant  les auteurs  précités, dans  u n  travail qui  a paru d a n s  le 
Jourwd  de phamac ie  et de chimie des l e r  e t  15 septembre 
1898 (1). 

Voici ce que je disais dans  u n  renvoi A la page 242 : 

K L'acide phosphot,ungstique, e n  présence d e  l'acide ur ique 
u el. d 'une liqueur alciiline, donne  une colo~at ion  bleue. Or, i l  
u reste en solution d a n s  notre liqueur des traces d'acide ur ique ;  
u il en résulte que,  lorsque le terrnp de  la saturalion est atteint,  
u on obtient.  . . . . D 

J'üvais déjà observé, cette époque, I 'eatréme sensibilité de  
cette réaction ; la solution sur  laquelle je  dosais l'azote de  l'urée 
ne contenait, en cfTet. que des traces d'acide urique, et ccpen- 
dant ,  la coloration était d'une grande nettetP. 

2O Dans sa seconde note, intitulée : Obseruution s u r  les procé- 
d is  géni:1.nlr1uent employés pour la dé fkat ion  d e  l 'urine nüant le 
dosage de l'urée, M .  Frabot dit que u d a n s  le liquide provenant  
u d e  l'urine déféquée par  l'acétate neutre d e  plomb et p a r  le  
u réactif phosphotungstique de Moreigne D ,  on constate la pre- 
sence de  l'acide ur ique par  le moyen indiqué plus haut ,  e t  il 
ajoute que u les prorédés habituellement employés pour le  dosage 
u de  l'urée sont irisuffisants pour  précipittx cornpl+l~irient l'acide 
a urique. n 

Je  ne m'occuperai ici que du  procédé de défécation par le 

( l )  Determination eolumetrique de l'azote de l'urée au moyen d'une solu- 
tion alcaline d'hypobromite de soude, après traitement de  l 'urine par 
l'acide phosphotungstique. 
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réactif phosphotungstique, le procédé B l'acétate basique de 
plomb comportant des erreurs autrement importantes que celle 
qui a trait B la présence de l'acide urique. 

Evidemment, il reste un  peu d'acide urique dans l'urine ainsi 
déféquée, et j'ai signal6 moi-m&me le fait dans le travail indi- 
qué ci-dessus, mais la quantité qui s'y trouve est extrêmement 
faible ; il ne faut pas oublier, en effet, que nous sommes en 
milieu fortement acidifié par l'acide chlorhydrique et que, dans 
ces conditions, la  proportion d'acide urique dissoute dans la 
liqueur sur laquelle on opért: ne peut btre qu'insignifiante, et 
insigniiiante aussi sera son influence sur l'azote de la prise d'es- 
sai, surtout si l'on veut bien remarquer que l'acide urique ne 
contient que le tiers de son poids d'azote et que tout l'azote de 
ce corps n'est pas dégagé par l'hypobromite de soude. 

Je ne vois donc pas, en la circonstance, quelle importance 
peut avoir la présence de traces d'acide urique dans la liqueur 
sur laquelle doit Stre fait le dosage de l'urée. 

Le procédé volurriétrique, avec dt:.fécatiori de l'urine par le 
réactif phosphotungstique que j'ai préconisé, n'est certainement 
pas d'une perfection absolue : mais quels sont donc les procédéri 
plus exacts, tout en restant à la fois simples et à la portée de 
tous? Tel qu'il est, on peut encore le considérer comme l'un des 
uieillenrs et des plus corrimodes. 

Il est bien entendu que le réactif phosphotungstique ne prd- 
cipitc pas tous les principes azotés de l'urine autre que l'urée, 
mais il en reste peu, particuliérement dans les urines normales, 
et d'ailleurs, ce qui importe surtout, c'est que l'azote des corps 
non précipités ne soit pas dégagé par I'hypobromite de soude 
ou ne le soit qu'en quantité insignifiante. 

Sans vouloir passer en revue ici tous les corps azotés autres 
que l'urée, on peut cependant faire remarquer que la créatinine 
et les hases cr&itiiiiqiies, les peptones, les rnati&res hasiques ou 
alcaloïdiques (leucomaïnes diverses), les albumoses et les ma- 
tibres albuminoïdes sont précipitées à l'état de phosphotungs- 
tates. La sarcine et la xanthine, toujours en tr6s petite quantité, 
sont précipitées par le réactif phosphotungstique. La Ieucine et 
la tyrosine, qu'i ne se rencontrent que dans quelques urines 
pathologiques, ne sont pas pr6cipitées par l'acide phospho. 
tungstique, mais ces corps, pas plus que l'acide hippurique, ne 
sont attaqués par l'hypobromite de  soude. 
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Sur la s o ~ o l ~ l l i t é  des tnrtrates alemlino-terreur 
d n u s  l'eau, 

Par 31. H. C a s ~ o a r  et Mlle ZAÇAODER (1). 

.Les résultats publiés s u r  la solubilité des tartrates sont  assez 
divergents. C'est ainsi que ,  pour le tar t rate  de calcium, A .  Cas. 
selman indique une  soluhilité de  1 partie d a n s  1.220 parties 
d'eau froide, tandis que  Mohr indique 1 partie dans 6.265 

d'eau. 
L a  détermination d u  coefficient de  solubilité des tartrates alca- 

lino terreux peut présenter u n e  certaine importance, non seule- 
q c n t  a u  point de vue  théorique, inais encore a u  point de vue  
d e  l'analyse chimique. 

Kous avons déterminé la solubilité des  tartrates droits de cal- 
c ium, de  b a r y u m e t  de strontium dans l'eau a u x  temp6raturcs  
comprises entre  O et 60 d e g 8 s .  

Pw'paration des sels. - Tar tm/e  d e  Dary~rm - S o u s  avons suivi 
l a  rriéthode indiqii6e par  Wit ts tein (2) .  

Il est préférable de neutraliser u n e  solution d'acide tartrique 
p a r  l'eau de baryte, plutAt que de  précipiter le  chlorure de baryum 
p a r  le tar t rate  de potasse. Nous avons aussi obtenu u n  sel cris- 
tallin en dissolvant le  carbonate de baryum dans  une solution 
concentrée d'acide tartrique. 

Tnl-trate de calcium. - M m e  mithode.  
7'urti.uk de strontiion. - Nous avons suivi  le procédé indiqué 

par  Marignac (3) ,  qui  consiste à dissoudre à chaud le carbonate de 
~ t ron t iu i r i  dans u n e  solution d'aciJe tar t r ique.  La majeure partie 
d u  sel formé se dépose en cristaux par  le  refroidissement. II faut  
éviter un  trop grand excès d 'x i t l e  tiirtriqiie, pour  ne  pas avnir de  
tar t rate  acide. 

Le tar t ratc  de  baryuni est a n h y d r e ;  celui de calcium renferme 
4 H20 et  cristallise dans  le système orthorhombique.  D'aprçls 
l'analyse du  tar t rate  de strontium, il renferme 3 1120, comme 
I'i~itliqiieRltirigriac. D'après k l k ,  on aurait  41TZ0. 

Nous avons employé, pour  déterminer la soluhilitii, u n  a p p a -  
reil spécial (4), qui  permet d'obtenir,  pendant  10 heures. u n e  
température constante et une  agitation coritinuelle du mélange, 
afin d'éviter la formation de  couches salurées et  plus denses 
separant  le sel du dissolvant. 

(1 )  Travail euécut6 au lilhoratoire de chimi: analytique de l'Université 
de Gcnéve sou$ la direction de  11. le professeur Duparc. 

( 2 ,  Witlstein Repert., t ,  LVLI. p .  22 .  
( 3 )  MARIGKAC, Ann. des mines. t .  XV, 1859, p. 280. 
( 4 )  H. CANTONI, Annales de chimie analytique, 1904,  p .  81- 
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l'$xalate d'ammonium en solutian acétique polir la chaux e t  par 
SObH2 pour le baryum. 

L'oxyde de calcium obtenu a été transformé en sulfate et  dosé 
de  nouveau. 

Le strontium a étC dosé d l'état de tartrate pa r  évaporation des 
- 100 cc. de solution dans 

0 5 3 une capsule de  platine ; les 
\ 
9 P6sultats obtenus ont  été vé- 

rifiés en transformant le 
t,nrti'ate de  strontium en 

Q 
O PO sulfate par  S0'+l12 dans In 

capsulc méme. 
Le tnrtrnte de baryum 

est beaucoup moins soluhle 
que celui de strontium ; il 
serait donc préferable d'em- 
ployer, dans certains cas, 
pour l i t i m r  l'acide tartri- 
que d'un tartrate soluble, 
un sel de baryum au  lieu 
d'un sel de calcium. En 
outre, le sulfate de  calcium, 
qu'on forme pour éliminer 
l'acide d u  tailrate de cal- 
cium, est assez soluble dans 
l'eau, tandis qne le baryum 
swait totalement éliminé 
par SOTZlx. 

o,co Or] dose l'acide tartrique 
J O  9 0  TO ' 0  c n l e p r é c i p i t a n t h l ' é t a t d e  

tartrate calcique ou à l'état 
de tartrate acide de potasse. La précipitation à l'état de tartrnte 
de  baryum donne de rneillcurs résultats. Ces derniers peuvent 
6tre vérifiés en transformant par  S04H2 à chaud le tartrate de 
baryum A l'état d e  sulfatc de  baryum, qui pcut &tre facilement 
dose. 

Nous nous proposons de  continuer ces différentes courbes de 
solubilité jusqu'h 100 degres et d'étudier. en outre, ln solubilité 
des tartrates gauches, racemates et bitartrntes rri6talliques. 
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CHIFFRES C A L C U L ~ S  

TARTRATE DE 6THONTIUX TAXTRATE DE CALCIUM TARTHATF. DE BARYUX 

CLI1400Sr + 3HP0 II CWO°Ca + &IlPO 

O g r .  0205 
O gr.0923 
0 g r .  0242 
O gr.0260 
O g r .  0278 
O g r .  O W  
O gr.0315 
O gr. 0133 
O g r .  0352 
O g r  0370 
O g r .  0388 
O g r  0407 
O gr.0139 

Ogr.1121 
O gr .  1300 
Ogr.149O 
Ogr.1738 
O gr  .ZOO1 - 
Ogr 2240 
Ogr.2520 
Ogr.4885 
0 gr.3YXO 
0 g r  3675 
O gr.4070 
0 gr.4465 
O gr.4860 

Par F. COREIL, 

Direckeur du Laboratoire municipal de Toulon. 

O0 
5O 

100 
150 
?Oo  
250 
300 
3S0 
40° 
4!i0 
50° 
5 3  
600 

II m'a paru  intkressant d'analyser des amandes  fraîches, pour  
me rendre compte de  la  valeur  alimentaire de ce fruit & l'état oii 
il est consommé corrirrie dessert s u r  nos tables. 

Mes analyses ont  porté s u r  trois viiriétés récoltées dans le pays : 
une &coque tendre, une  au t re  B coque dure et  une  troisibme S 
coque derrii-diire. Les arnnndes les plus recherchées, pour &tre 
mangkes k l'état frais, sont celles &coque tendre'  et celles à coque 
dem-du 1.e . 

J'ai opéré, dans  chacun de mes essais, s u r  500 gr .  de fruits 
verts, et j 'ai ,  tout d'abord, séparé les coqiies dc la partie comes- 
tible. J'ai trouvé que 100 gr.  d'amandes fraich2s sont formés de : 

O gr .  0365 
0 gr.0375: 
O gr ,040,I 
0 g r .  0425 
Ogr.Obi9 
0 gr.0525 
Ogr.0631 
O gr.0750 
Ogr.OH75 
Ogr.0994 
O gr 1100 
OgrA175 
0 gr.1262 

AMANDES A M A N D E S  A M A N I I E S  / i coque dure  1. coque demi-dure l  i coyuc kudrr 

La qunntiti: d e  graines ci-dessus est elle-mtme composec d e :  

Ecorces i i i  . . . . 
Graines (munies dc 

leurs tegiirrients 
jaunes) . . . . . 

Tegunirnt. . . , . 3 40 6 60 3 5 5  
I'artiii ccirnestible(2) 9 80 12 40 15 35 

87 n 

43 P 

100 r> 

(1) Il s'agit du sarcocarpe, c'est-à-dire de l'ensenible des parties vertes, 
charnues et ligneuses du fruit. 

(9) Ce sont les cotyledons débarrass8s du tbgument. 
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- 22 - 
Ides amandes dures  renferment donc 9,80 p. 100 de leur poids 

de substance comestible. 
Les derni-dures en contierinent, 12,40, et les amandes à coque 

tendre, 1 5 , X  pour 100. 
On a analysé, l a  partic coniestible du  fruit ,  c'est-&dire les coty- 

lédons, e t  l'on a trouvé, pour  200 parties 

Eau. . . . . . . . . . .  
Substances solidcs. . . .  

Mtitiércs grasses. , , . . 
a azotees. . . . .  
1) minkrales. . . .  

Oelliilose el hyil rocarbori6i 
Acide phosphorique (er  

P H 0 7  . . . . . . . . .  

AMANDES 

diires 

i6 82 
23 1 8  

100 P 

12 730 
O 793 
1 450 
8 208 

O 394 

A X A Y D E S  

demi-diires 

80 70 
1 9  30 

100 n 

11 030 
O 727 
1 2HO 
6 130 

O 367 

A M A S D E S  

tendres 

Voici, sonîmairement exposks, les procédés eniployés dans  les 
précédents dosages : 

A. Bosa,qe des sz~bs!ances solides. - A 6th fait en laissant à l'étuve 
93 degrés, jusqu'à cessation de perte de poids, 20 gr .  de  cotylé- 

doris bien d i v i ~ é s .  
B. Dosage de  ~ ' P U Z L .  - Ohtenu en retranchant  le chiffre précédent 

du poids total. 
C .  Bosnge des matières grasses. - On a bpuisé par  I1C.,t,her ordi- 

naire, bien prive d'eau, les cotyl6dons dessécliés, préalablement 
triturés; on a évaporé l'éther e t  pesé le résidu formé par les rriatié- 
res grtissefi. 

il. Dosage des rn,at,i<ws azo~érs .  - L'azote a étk dosé par  le  prc- 
cédéKjeldah1; ln proportion de  m a t i h w  azottcs a 6th donnée en 
multipliant par  6 le poids d'azote trouvé (voir dans l'Enc!jclo- 
pédie chimiql~e de f i é m y  (page 228), Analyse  chimique des ré,@taux, 
par  Drageridorff, les raisons qiii d o n t  fait choisir le  coefficient 6, 
au  lieu clc 6,BJ hahituellement employé). 

E .  Dosnge des matières minirules. - On a incinéré nu rouge Som - 
brc, avec pr icaut ion,  20 gr .  de cotylkdons préalablement dessé- 
chés. 

F .  Dosa,ye de Ici cellulose et  des hydrocarbo~@s. - C'est. la di frérence 
entre les maticires grasses, azotées, rnintirnles el. le  poids des 
siihstances solides. 

G. Dosage de l'acide phosphorique. - Ce dosage a été fait, par  
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pesée, sLir les cendres, k I'étiit de  phosphate arnrnoniaco-inixgne- 
sien. 

Les dùteriiiinations précédentes perinettcrit de fixer, coinnie il 
suit, la cornpositiun des amandes fraiches. 

Composiliott pour 1 U O  parties de fruits verts 

Ces analyses démontrent que les amandes fraîches renfernierit 
une proportion relativement faible de substances comestibles : 

!),go p. 100 pour les amandes dures; 
12,40 p. 100 pour les airiandes demi-dures ; 
1:i,35 p. 100 pour amandes  tendres. 

AMAIIDES 

tendres 

81 10 
3 55 

15  35 

Ecorces. . . . . . . . .  
T~:gurriciit de  la graiiie, . 
Partie comestible (cotyle- 

dons)  . . . . . . . . .  

Ccs substances corneiitibles, MI Lièreriierit fo~.rriées par les coty- 
lédoris du  fruit ,  contiennent elles-méines une  forte proportion 
d'ci1 u : 

76,82 p. 100 poiir les amandes diires : 
80,70 p. 100 poiir les amandes derrii-dires; 
75,65 p. 100 pour les amandes tendres ; 

La rilalibre coiucsiiblc çuntcnue dins 100 parties d e  fr i i i ta  verls ren- 
ferme elle-rn6nie : 

Eau. . . . . . . . . . .  
Substances solides. . . .  
hlatieres grdsses. . . . .  

n azotCes. . . . .  
miiiiiralcs . . .  

Cell~ili~si~ethy~lrocarbiinbs 
A\r ide  phosplioriiluir (en 

( 1 ~ ~ 0 ~ 1 .  . . . . . . . .  

de telle sort2 que la teneur en matières grasses, en niatiéres 
azotkcs ct cri acide phosphorique est particuliérerrient faible. 

II est important de noter que les amandes à coque tendre sont 
plus riches en principes nutritifs que les autres variétés. Ce sont 
celles qu i  sont, d'ailleurs, les plus rec:herchdes. 

A > I > M D E S  

dures 

87 n 
3 20 

9 80 

A M A I Ï U E S  

demi-dures 

83 ,i 

4 6 0  

i 2  4 0  
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REVUE DES PUBLICATIONS FRANFAISES 

Extraction du vanadium du vanadate de plomb 
naturel ; fabrication du ferro-vanadium et du 
nickel vanadié. - M .  BEHRENSC11MII)'ï [Comptes  ?.endus de 
l'dcadimic des sciences du  24 octobre 1904) - Voici le procédé 
suivi par M Herrenschrriidt, dans  l'usine du  Bas-Coudray, au 
Genest (Mayenne), pour extraire le vanadium du  kanadale i i ~  

plomb naturel.  Le minerai employé est uii vanadate  de plomb 
provenant des mines de Santa-Marta (Ilspagrie). qu i  contient 12 
h 1 4  p .  100 d'acide variadique et  environ 50 p .  100 de plonib. 
On fond le minerai dans  u n  four à réverbère, avec du  carbonate 
de  soude et du  charbon ; il se forme d u  plomb rnétalliqiie conte-  
riant l'argent du ininerai e t  une scorie contenant des vanadate ,  
aluminate et  silicate de soude, ainsi q u e  de l'oxyde de  fer ; on 
fond cette scorie dans  un four à réverbére, e t  l'on y insuffle de  
l'air, jiisqu'k peroxytiation de tout le  vanadium ; o n .  coule la 
masse dans l'eau bouil lmte pour  l a  grenailler; on lave ; le 
résidu, qui se compose surtout  d'alumine, de silice et  d'oxyde de  
fer, ne  contient pics que 2 p. 100 d'acide vanadique, e t  l'on en 
obtient environ 280 kilogr. par  tonne de minerai traité.  

Ce résidu est trait4 ultérieurement par  S O q 2 .  L a  solution de 
vanadate de soude obtenue contient, par  conséquent, environ 
93 p. 100 de l'acide vanadique du  ininerai e t  ne renferme plus 
d'alumine ; elle est encore niélée avec de la silice ; pour l'en dé- 
barrasser,  on en évapore une  certaine quantité e n  consistance de  
sirop, et l'on ajoute S O k H 2  & 6 6 O  ; il se forme de  l'acide vanadique 
et du  sulfate de soude, mais  tout le vanadiurn n'est pas préci- 
pité ; il en reste environ 10 p .  100 de la quantité contenue dans 
le vanadate de  soude ;  on ajoute ce melange A l a  solution de 
vanad;ite de soude irripur, et, iiprés u n  brassage énergique, on 
passe au  filtre-presse ; la totalite de  la silice est ainsi s6parée, 
tandis que le vanadium reste d a n s  la liqueur h I'ktüt d e  vanadnte 
d e  soude;  celle-ci est concentrée, et le vanadium est précipité 
1'Btat d'acide vanadique p a r  un  excès d'acide sulfurique ; on éva- 
pore à siccité, afin de chasser l'excès de SO'+II¶, et  on lave ; on  a 
ainsi  de l'acide vanadique à 99-95 p. 100; les 5 ou 8 p.  100 d'iin- 
prelG,s  ~mvierir ier i l  de  l'eau de lavage qu'il faut  erriployer en 
grande  quantité.  

Pour  faire d u  fcw-O-vanadium par l'aluminothermie, M .  fIerren- 
schmidt prend la liqueur de  vanadate  de  soude épurée ci-dessus 
mentionnée. dont  il précipite le vanadium p a r  le sulfate de  fer 
e t  le carbonate de  soude en proportionsdéterrninées pour obtenir 
un produit a u  titre de 33 p. 100 d e  vanadium. 

Il est ii remarquer  que  le vanadium du vanadate  de soude 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



impur est co inp l~ tement  précipité par  Ie sulfate de fer seul,  
tandis qu'en eiiiployant la solut;on d e  vanadate épurée, l 'addi- 
lion rlu carlionate de soude est intlisperisalile pour que la préci- 
pitation d u  vanadiiiiii soit eoinplbte. 

M. IIcrrcnschiniclt n essayé d c  prhcipiter Ic vanadium p a r  le 
sulfate de niclrel, le slilfate de cuivre et le s~ i l fz te  de  cobalt, pour 
former des vnnndates (le ces métaux, et il a constaté que la  pré- 
cipitation n'est coinplkle que si l'on ajoule à la liqueur d u  car- 
bonate de soude. 

Pour fabriquer le n i c k ~ l  vlrnadié, on emploi(: iin mélange d'acide 
vanadique e t  d'oxyde de  nickel en proportions telles qu'il donne 
un alliage h 25 p .  100 de vanadium;  ce mélange est aggloméré 
en cuhes  avec l i l  q~iaiititi: d e  réduct,eiir riP:cessiiir~, puis c:liiiiiffë 
dans des creusets pleins d e  charbon.  

Eii~~~oiso~isici i ic irt~ par Ics ghtcnnx i\ In crèiiic. - 
Au sujet des nombreux empoisonnements qui  se sont produits 
il g a plusieui .~ iiiois B Ariilernos (Gironde) e t  qui oril 616 causés 
par  des gâteaux Ii la crénie, 11o11s trouvons, dans  le Journal de 
médeciite de Boidenvx d u  6 novemlire 1904, le rapport  médico- 
légal rédigé p a r  le  IY Lande, de Bordeaux. 

Tous les g i leaux  iricriliiiués sortaient de c1ip.z le nibme pitis- 
sier, qui avait préparé,  le  mdirie jour ,  XI choux i la crème, 
25 kcliiirs ai: car(:, 25 rognons ;III c:hot:olat e l  4 moka. J,a ciiisson 
de ces g i t c i ~ u x  avait eu une d u r k  de vingt  minutes environ.  
24 avaient étiS fiibriqiibs avec la méme créme, aromatisée d e  
diverses façons ; la crème avai t  été préparée avec du  lait e t  des 
e u f s  .trés frais ;  le  pâtissier n'avait pas ajouté à la crème les 
blancs d'reufs battus qu'on y incorpore habituellement sans  les 
avoir soumis B la cuisson. 

Le pâtissier avait fait usage, pour la prernikre fois,d'une petite 
quantité de poudre qu'il avai t  achetée, sous le nom de  vanille en 
poudî-e, au  prix de 50 francs le  Itilog. 

Les deux enfants du pâtissier avaient mangé l'un un  chou,  
l'autre un rognon n u  chocolat,etoucuri d 'eux n'avait été malade.  

Les grileaux préparés par ce p8lissier avaient été, pour la plu-  
part,  vendus Ii des rrinixhnnds aiiil~ulanis ; un de ces marchands 
a vendu ces giileiiux dans une  coinniune voisiiie, et il n 'y  a e u  
aucuri rualade daris cette commune. 

Ln certain noiiibre de  gAteoux ont été vendus h Andernos. 
M. Lande ;i r.c:r:iieilli des  renseignements s'app1iqii;int & 69 per- 

sonnes ayant  mangé 83 gbteaux et le moka. Sur  ces 69 personnes, 
51 ont Rté nialades, dorit 2oiit succonibé; 19 n'ont éprouvé aucon 
accident. 

Les p ~ e m i e r s  symptdmes d'empoisonnement se sont manifestés 
dans des laps d e  temps t rès  variahles (de 3 heures 54 heures 
aprés l'ingestion des $teaux). 
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Les cas graves ont  été marqués p a r  la rapidité de l'apparition 
des accidents . 

[)'après 11. Lande, il est iiripossil)le d ' i tabl i r  une bchelle de 
des acciderits d'aprbs l'&e ou le sexe des consorriinateurs, 

ou d ' a p r h  1ii quaiititt5 de gilteilux alisorlitis. C't:sl, iiirisi qu'iiri de 
ceux qui  orit été le plus graverrierit nialades avait à pcine pris,  
avec la pointe de  la liiiigue, une petite qiiiiritité de crème. 

M. Laride a constaté que,  daris une  inérne fainille, dont les 
membres avaierit consoirimé des griteaiix semblables ou  rriéme 
avaient partagé entre  eux  un irièirie &teau, il y avai t  eu de 
grandes différences dans  In nature et  d a n s  la gravité des acciderits 
observés. 

On a incriminé les ustensiles employés Ii la préparation des 
@eaux, rnais cette explication adO 6tre rejetSe, car ces ustensiles 
étaient fraicherricnt étames ; d'ailleurs, les symptûnies observés 
n'ont pas  été ceux qu'occasionnent les sels de  cuivre. 

On a également prétendu qrie les pRtissiers se serraient  de  
matières colorrtntes ou d'essences toxiques; dans le cas spécial, 
lepktissier einployait, pour la première fois, de  la vunilie e n  pou- 
dre, s u r  laquelle on n e  peut que faire des réserves, en at tendant  
les rksultats de l'arialyse chinlique. 1I Larirle ferait les inénies 
réserves, si  le piltissier s'était seryi d u  produit vendu sous le 
norn de sucre variill6 et  qui n'est pas de la vanilline, attendu que 
ce produit cornmiinique a u x  @teaux une  anierluine très appi-é- 
ciahle. Or, toutes les personnes qui  ont inangE les gAteaiix du  
pâtissier en question les ont trouvés excellents. 

La seule explication rationnelle, pour  JI. Lnride, est  celle de la 
forrrii~l.iori, dans  la criirrie, d c  ptcirriaïnes diies'itii dcivc:loji~i!:irient 
d e  microbes spkciaux, ln chaleur et le temps orageux paraissant 
étre des conditions fi1vi)rahles k ce développement. 

I)'aillcurs, RI. 1,aride a pu relcver cette particularité, qu'il 
Andernos, les güteaux transportés le rriatiri, avec certiiines pré- 
cautions. n'avaient pas  occasioriné d'accidents, tandis que ceux 
qui  avaicnl été colportés s u r  la voie publique et  exposés a u  soli5l 
du  iiiilieu de  la  journée avaieiit occasioriiié des indispositions 
plus  ou  nioiris graves. 

Eri firi, il iirrporte de  reiriarquqtr, e t  c'est un  ar~riiineiit  en faveur 
O. 

dc l'origine rnicrobiennc du  poison spkcial q111 a pu provoquer 
les accidents observés, que certaines personnes ont ,  à l 'égard de  
ce poison, une susceptibilité particulihre, analogue à celle que 
présentent nornbre (le personnes h l'égard r-l'nutres substances 
alirilentaires (huitres, nioiiles, huniards, frai de  poisson). 

C'i-lue niioi-niale. - M .  DESCOMIY ( f lul le l i t z  de ph.rct-mnçie 
[lu Sttd- Est d'iiriîil 1'304). - M .  D ~ s c o i n p s  a eu I'occiisiori cl'exa- 
miner une urine présentant u n  carsctkrc anornial. 

Cette urine, érriise p a r  u n  sujet qu i  n'avait pr is  aiicun iiiédi- 
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cament, était franchement acide e t  ne contenait ni pseudo- 
inucincs, ni nucléo-albumines, Elle ne se troublait  ni p a r  l a  
chaleur seule, ni p a r  la chaleur et addition d'une goutte d'acide 
acStiq ue après  61)~llition. 

Additionnée d'AxO31I, puis portke l'irl)iillition, elle ne se trou- 
blait pas davantage . Le rkactif picrocitrique d71l;sbar,h, le ferro- 
cyan& de pot as si un^ avec ac id i  acétique ne donnaient lieu à 
aucun précipité. La rtiaction d e  IIeller ne donnait pas  d'anneau 
caractéristique. 

L'urine en rpicstion était assez riche (:n selfi niin6r;iiix pour 
qu'on ne pOt ndinettre la présence des albumines acéto-solubles 
signal6es par  M .  I'atein. 

L'acide trichloracétique à froid ne détruisait pas la liinpidité 
de l'urine, rnais celle-ci se troublait lorsqu'on la portait 5 l'ébul- 
lition aprés l'avoir additionnée de  3 5 4 gouttes d 'une solution 
(l'acide trichloracétique a u  tiers.  Le trouble ohservé Btait-il dl i  
a d e  I ' i~lbuinine? II eh t  suffi, pour s'en assurer,  d'effectuer la 
réiiction du  biuret, inais la quantith d'urine don-t disposait 
BI. Descoiiips kl;iit trop Faililr p i i r  qu'il lui f'ht possible d'isoler 
et de caractériser cette iiiaticlre albiiniinoïde. 

41. Descoiiipç rie peut adiiiettre que  le phénoiriéne observ6 par  
lui soit dii :L la prt:,scrice de l'acide urique, attendu que la préci- 
pitation de cet acide se serait  produite avec l'acide acétique et 
avec Az03H. 

REVUE DES PUBLICATIONS ETRANGERES 

Sui. a i r  nrOapienoinetrc diffircutiel. - M. HEHEDIS- 
TOILFF (Chetniker Zeitmq du 21 septemhre 1904, p. 889).- L'ap- 
pareil irnnginé par  l 'auteur ( I )  a pour  liut de déterminer la 
densité des liquides dorit on ne possède qu'une petite quantité.  

L'appareil ri'est autre  qu'un üréornEtre muni  à sa partie infë- 
rieure d'un picnornbtre ; en outre, on peut suspendre la partie 
inftJrieiire 4 poids supplémentaires marqués 0.8, 0.4, 0 .2  et  0.1. 
Lorsqu'on ne suspend aucun poids, l 'appareil donne la densité à 
0.00t  prés, e n  supposant le picnon1i:tre rempli d'un liquide 
(environ 30 cc . )  de densité corriprise entre 1.9 et 2.0. Si le 
liquide est plus léger. l 'appareil sort de  l'eau et  l'on doit suspen- 
dre au crochet IL un ou plusieurs poids, afin de permettre In lec- 
Lure s u r  I'cXielle. Quelques triii1.s rriiirtpés s u r  l 'appareil  duri- 
nent des  indications sur  les poids à mettre. Ces poids sont hasés 
sur  le volurne d u  picriornétre 

(1) En vente a 1'Institut physicodiirniqiie du D r  W. Goekel, a Bcrlin. 
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Soit p le poids d'eau distillée qu'il renferme (la ferineture d u  
piciioiiiétre permet une précision de 1 inilligr.) ; il est évident 

que, si l'on suspend iir i  pciirlq siipplfi- 
inentaire pesant 0.1 p ,  il agira coinine 
si l'on avait a u p e n t é  de O. 1 la densité 
du  liquide h essayer. II en est de m6me 
POLI' les autres poids. 

Les déterininritions doivent &tre faites 
k la température de  15 desrés  et  rap-  
portées ?L la densité de l'eau k 15 degrés, 
e t ,  conforiiiéinent a u x  décisions du 
V e  Congrés de çhirnie ;ippliquée, tenu 
B Berlin en 1903, l 'appareil est inuni du 

I 5 o C  
signe - (76) 

1 3 0 ~  

Si l'on veut obtenir les dcnsités vrnics 
1 soc 

dans  le systbnie -- , i l  faut inultiplier 
4OC 

la lecture par  le coefficient 0.9% 13.  On 
établira une  table pour  faciliter l 'opéra- 
tion. 

Si l'on désire rédilire la densité lue d 
i i i i  poirls daris le vide, on ohtieridrii la 
densitiI: réduile d' par  la forniule : 

d' = 0.9958 d + 0.00 14 

Ce n'est guére que  d a n s  le cas de 
liquides tr&s denses que  cette correction dépassera la limite de 
sensiliilité de l'appareil. 

L'auteur a étudié I'influeiicc de ln teiiipérature, et il fait de  norn- 
breuses recommandation; en vue de rendre rapides et  exactes 
les déterminatioiis de densit: à l 'aide de son appareil. 

Dosngc ioiloriiélriqnc dii ciiiwrc. - M. ANDLlEW 
JI. FAlI tLIE (Eiigirr. a d  mining J o u r t m l )  - Les solutions 
employées pour ce dosage sont les suivantes : 

2" Solution d'liypos~ilfite d c  soude àei iviron 19gr.5  par  litre.  
2" Sdut ion  d'iodure de  potassium à 80 p .  100. 
3" Empois d'aniidon ; 
40 Solution d e  sulforynniire d';iiniiioniuiii h 100 y. par  litre. 
Pour titrer la solution d'hyposulfite, ou pèç': environ 200 mil- 

ligraninies de cuivre pur ,  qn'on dissout dans J cc. d'Az03Hdilué 
d e  son voluine d ' eau ;  on ajoute JO cc. d 'eau et l'on fait bouillir 
pendant  5 10 minutes, afin de chasser les vapeurs  rutilantes; 
on rend la liqueur trbs faiblement ammoniacde  et  l'on fait 
1)ouillir ; on acidifie par  l'acide acétique, et l'on refroidit; lorsque 
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le liquide est froid, on ajoute 6 ce. de  solutio~i d'iodure de potas- 
sium ; on agite et l'on verse 5 l'aide d'une burette la solution 
d'hyposulfite, jusqu'h ce que la  liqueur soit presque coinplète- 
ment décolorée; on acliFve la décoloration en présence d e  l'em- 
pois d'amiilon. 

E s s a i d ' m  ntitwai, da coi~cenlrés ou de nzntte. -On pCse un  poids 
du produit k analyser tel qii'il c«ritienrie environ 100 k 240 mil- 
ligrninrnes de  cuivre ; on att,aqiic d a n s  un vase d'Erlenmeyer, en 
préserice d'enviroii 2 g r .  de  chlorate de  potassium granulé et d c  
10 cc. d'Az0311 ( D  = 1,44), en couvrant immédiatementle vase;  
on laisse reposer pendant  quelques secondes, puis on agite dou- 
cement, jusqu'à ce q u e  toute action violente ait cessé ; on chauffe 
ensuite lkgkrernent, afin de  chasser les vapeurs de hioxyde 
d'azote et  d e  clilore; on laisse refroidir peridaril uric minute, e t  
l 'on ajoute 10cc .  d'HCI ( D  = 1,2), en inaintenarit lc  vase couvert 
aussi bien que  possible; on fait bouillir pendant une B deux 
minutes. 

Si ces opéralions sont bien conduites, tout le soufre est par- 
faitement oxydé, e t  le cuivre est entré  en solution ; on refroidit;  
on dilue à 50 cc. avec d e  l'eau froide ; on ajoute u n  excCs d'am- 
rrioniûque, et l'on acidule Iégérement avec SO\1l2 dilué de son 
volume d'eau; on chaun'e un peu au-tlessous d u  point d16bulli- 
tion ; on ajoule 10 cc. d'acide sulfureux et. 1'011 agite. II ftiiit que  
tout le fer soit r6duit. On précipite ensuile le cuivre avec 5 cc. 
de solution de sulfoeyariurc d'aminoniunl ; on ag i te ;  on laisse 
reposer pendant une  rninute ; on filtre, e t  on lave A l'eau chaude. 
Presque tout le  précipité est sur  le filtre. Avec quelques gouttes 
d'hz0311, on dissout ce qui  adhère a p &  la liaguette et le peu 
qui reste dans le vase ;  on passe ensuite le  filtre contenant le 
précipité dans  le vase où a eu lieu la précipitation ; on ajoute un  
peu d'eau et  2 cc. d'hzO"1 concentré; on chaufre, afin de  dis- 
soudre le sulfocyanure cuivreux, en faisant bouillir doucement; 
on ajoute de  I'arnrnoniaqiie ; on  fait bouillir ; on acidifie avec 
l'acide acktiqrie ; ciri  refroidit, puis on ajoute 6 cc. de solution 
d'iodure de  potassiuin, e t  l'on titre exacterilent comme dans le  
titrage en présence du  cuivre pur .  

Avant l'addition d'acide sulfureux, l a  solution doit être pres-  
que neutre, les sels ferriques se reduisant mieux dans ces condi- 
tions. Un grand excFs d'acétate d'arninonioque g-Snant la réac- 
tion entre l'acétate de cuivre et l'iodure de potassium, il ne faut  
ajouter qu'un petit excEs d'aininoniaque à la solution nitrique d u  
sulfocynnure cuivreux. 

Cette rnéthode, contrôlée par  la m é t h o d e  dlectrolgtique, a 
donné de trés bons résultats. 1'. T. 

Séparritioii du ciiivrc et ùii eadiuiiiin. - M. J. S. C .  
JFr\.'EIII,S (Byinew. andmining Joiimcil, 1904, p, 957). - A  la solu- 
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tion neutre e t  exempte de  sels ammoniacaux, on ajoute d e  I'hg- 
posulfite de  soude, jusqu'h décdorat ion,  puis d u  carbonate de 
sodium ; le cadmium se précipite alors s m s  forme de carbonate 
blanc ; on f i l t re ;on lave ;  on acidule le filtraturn parIlCl, e t  l'on 
fait bouillir.; le cuivre se précipite sous furrrie de  sulfure. 

Pour  appliquer ce prockdé à la méthode généralc d'analyse, 
aprEs séparation d u  bismuth, la solution devra étre h a p o r é e  à 
siccitt!, e t  le résidu sera calciriC, pour  enlever les sels arnrnonia- 
caux. P. T. 

HerihereBe de IR litliinc. - Ji. STAN1,EY II. R ~ N \ ' É D I C T  
(Amel-icnn chentical l o u r n n l ,  1!)04, p. 482). - La rccherclie de  ln 
lithine en présence de la soude, sons l'aide du spectroscope, pré- 
sente des difficu1ti.s sérieuses. Iles rnCthotles de  prkipi tût ion 
proposées jusqu'ici, une seulu,celle par  le phosphate en solution 
alcaline, est pratiqiienient. possible polir rechc:rc,kier la lithine, 
mais cette m6thotle ne peut 2tre ;ippliqui:e qiie lorsquc la 
lithine est en quant i té  npprécialde. L':~iiteiir a niodifit! cette der- 
nikre et l'a rendue lieaucoup plus sensilile ; tandis qu'avcc I'an- 
cienne méthode, on ne retrouvait la li thine qne daus  une sdi i t ion 
N/8 de cblorurc de lithium, il a pu ohttmir un  précipite carac- 
téristique avec ilne solution K/!00 d u  n i h e  sel ; il n 'a  pu dé-  
passer cette liiiiile. 

Cette modification est bas& s u r  Ic fait que le phosphate de 
lithine est beaucoup moins soluble dans  I'alcool dilué (chaud ou 
froid) que clans l ' w u ,  tandis que le phosphate de soude, qui est 
précipité p a r  l'alcool dilué, se redissout lorsqu'on chniifi'e. On 
o p é r e d e  la manikre suivante : (I la solution i essayer, on ajoute 
uii peu d'aiiin~oninque e t  environ le  1/10 de son volume d'une 
solution X I 5  d e  phosphate disodique, e t  finalmient de I'nlroc~l, 
jusqu'à obtention d 'un préc ip té  assez ahondiint, lourd et blanc, - .  

qui doit persister par agitation; ce prei:ipit$ est on hien d u  phos- 
pha te  d e  soude ou un niélange de  phosphate (le soude et  de  
phosphate de lithine. La solution est portPe (I l'ébullition. S'il . . 

n'y a pas  de  lithium, le précipitri se redissout cornpli,tement en 
donnaiit  une  solution parfaitement limpide ; si, nu contraire, il 
y a de la lithine, le prrcipité ne  se dissout pas  complelement, 
r d r n e  si l'on chaufl'e fortement Dans le cas  ni1 la lithine est en 
pt i i te  quantilé,  la liqueur devient limpide au  début  d u  chaiiflage, 
mais, a u  bout de  quelques instants,  elle SC trouble Iégc\rement, . . 

car ,  dans ce cas, le  phosphate d e  lithine ne  se forme qu'à l'ébul- 
lition. 

Les sels de potassium et  d'ammoniuni ne  modifient pas la 
réaction. H .  C .  

ns~agc ~ ~ l u n ~ i : i r i q u ~  du e,yitnogéne. - M. J.  MAC 
DOWALL (Cbmicnl iVews, 1'304, p. 229). - L'auteur a basé 
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son procédt! de dosage sur  la réaction connue qui  consiste à pro- 
duire la décolor:ltion, par  le cyanure de  potassium, d e l a  solution 
ammoniacale d'un sel de  cuivre, 

La solution type est prEparée en dissolvarit 25 gr .  de  sulfate 
de cilivre dans un  demi-litre d'eau ; on ajoute de  l 'ammoniaque 
jusqu'à obtention d 'un  liquide blru transparent ; on complète 
erisiiitc uri 1it.r.e. Ct:ll.e snliit.ion est titrée en p r ~ n a r i l  O gr.  30 dc 
cyinure rie p o t n s ~ i u i n  pur .  qu'on dissout dans  100 cc. d'eau, 
additionnée de 5 cc. d'ninrnoniaque. 1,;i solution cuivrique est 
rcrsSe dans cette solution, en agitant constariiinent, jusqu'8 cc 
que la coloration hleue disp:irnisse. 11. C .  

Tltrwgc t i e n  n o l i i t i o u n  cl'iarle. - Al. S. W. JOUX(; 
(Jour~ml of amer. chem. Society, 1904, p .  40%). .- P o u r  titrer 
la solution d'iode e i n p l ~ y é e  polir l 'analyse volumétrique, l 'auteur 
recommande l'hyposu1fite de soude anhydre.  Ce sel est prcparé 
par recristallisabion du  sel comriiercial p u r  dans une  solution 
siiturée 30 ou 50 degrés; p m d a n t  le refroidissement, on agite 
constnrnnient, et I'ori obtient ainsi des cristaux très petits, qu'on 
shche d'abord s u r  d u  papier filtrer, puis s'ur SOLI12, jusqu'à ce 
que les cristaux tombent en poudre. l lne portion d e  celle-ci, 
r:h;iufîke DO desrés ,  rie rrioritre plus aucun signe de  fusion. Firia- 
lement, la dessiccation est tcrrriinCe dans  une  étuve i?i a i r  chaiif- 
fée à 80 degrés. Ileux heures suffisent pour arriver ii la déshy- 
driitation conipléte. 1.e produit o l ~ t e n u  est  renferiiié ensuite dans  
un flacon bien houché. 11. C. 

D k t c i - i ~ i i u s t i a i i  tlii i i i~iigflii~se par la inéthatlc m a  
I ~ i u i i i i i t l i .  - RI. A .  RLAlS (Journal of u m w .  chem. Soçia ly ,  1!)04, 
p.  793). - Cette rnéthodo n Et6 proposée par  Schneider et 
rnorli[iée par  ILedrlrop et Ramage, puis p a r  Brcarley e t  Ibbotson. 

Elle est basée s u r  le fait qu'un sel rnang:ineux, en présence 
d'un esci:s tl 'AzOV1 et du tétraoxj-de de bisinu th, subit une  oxyda- 
tion qui lc fait passer à l'état d'acide perninngiinique. Cet acide 
pernxirig;lriicjue est trEs stable à froid daris A20311 de densité 1,133, 
inais, si l'on c h a ~ f l ' ~ ,  l'eschs de  tktrnoxyde de  bismuth est rapi- 
d e m e n t  di.coiiiposé, e t  A L O ~ I I ,  r ~ a g i s s : ~ n t  s u r  l'acide permanga- 
nique, donne du  nitrate m<n;.nneiix, qui se clissoiit, et du  
bioxyde de rnang;~nhie,  qui  se précipite. 

A froid, au contraire, I'exc?s de té traoxyle de bismuth peut btre 
&par6 p a r  le filtre. e t ,  si  l'on ajoute au liquide filtre u n  excEs de 
sulfate ferreux, afin de réduire l'acide permanganiqiie, on peut  
titrer cet excès p a r  une solution titrée de permanganate de potasse. 
La fin de  la riiaction est facile B saisir, et cctte nicithode est extr6- 
mement exacte, mais il faut éviter la présence d'lIÇI, qui  fausse 
les rCsiiltats ; c'mt pour cela que Schneider, pour Bviter la pré- 
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sence de ce composé dans  le  tétraoxydc de  bisrnuth, recoininantle 
la préparation de  ce réactif de l a  façon suivante : 

On chauffe 20 parties d e  soude caustique au rouge dans un  
creuset de nickel ou de fer, et l 'on y ajoute, p a r  petites quantités 
et  de temps en temps, 20 parties de  sous-nitrate de  bismuth, préa- 
lat)lenient s6ché a u  hain-marie ; on ajoute erisuitt: 2 parties de 
peroxyde de sodiuin,et la masse foridue,de couleurjniinc-br~indtre, 
est coulée s u r  une  plaque de fer  ; on la casse dans u n  mortier 
après  refroidissement ; on la traite p a r  l 'eau, e t  I'on recueille la 
partie insoluble s u r  u n  filtre d'amiürite ; 011 obtient ainsi un pro- 
dui t  parfaitenient exempt de inarigan6se et de coniposés chlorés. 

Dosage du manganise dans  les ncic js .  - O n  prend une fiole d'Er- 
lenmeyer d'une capacité de  200cc.,  dans  laquelle o n  ajoute 1 g r .  
de pelitç copeaux d'acier, qu'on dissout à l 'aide de  60 cc. 
d'AxO"1 (Il = 1,135j : on  id ro id i t ,  el l'on njoule au rri6laiige erivi- 
roû  O g r .  :O de tCtraoxytle de bismuth (cette quantitC pciit e t rc  
mesurée a u  moyen d'urie petite cuiller) ; on cha i i tk  pendant quel- 
ques minutcs, jusqu'à disparition de la coulenr rose, avec ou sans  
précipitation de  manganèse à l'état de bioxyde ; on ajoute ensuite 
de l'acide sulfureux, d u  sulfate ferreux ou bien de l'hyposulfite de 
soude, en quantité 'suffisante poiir éclaircir la solution, et I'on 
chauffe jusqu'à ceque  touslcs  oxydes ni t reux soient d6gagts ; on 
refroidità environ 43degrés,et 1'ori:ijoute de  nouveau à. lasolution 
un excès de tktraoxyde de  bisrnuth ; oii agite pendant qiielqnes 
minutes ; on ajoute au mélange 50 cc. d'une solution contenant 
30 cc. d'Az03H p a r  litre ; on filtre s u r  un filtrc en aniiante con- 
tenu dans un  petit cane de platine, et le liquide filtrh est reçu 
dans  u n e  fiole d'Erleniiieyer de 300 cc. ; le précipite restant sur  
le filtre est lavé avec 50 ou 100 cc. d u  mélange d'eau et d'AzO.111. 
Un  volume connu de solution titrée de sulfate ferreux est ajouté 
au  liquide filtré dont  il vient d'être parlé, et l'excès de sel ferreux 
est ti tré,  jusqii'à coloration rosée, avec une solution de  perman- 
ganate  de pol,asse. l x  riorrilire d c  cc. de  p e r i i i a n ~ a n a t c  exigFs, 
soustraits d e  celui exigé p a r  le voluiiie total d e  solution de s u l -  
fate ferreux, donne le  voluine d e  permanganate équivalent nu 
rnangankse contenu dans l'échantillon, lequel, transformé en 
nianganèse, donne le pourcentage de  celui-ci dans  l'acier essayé. 

Dosage di1 naangtrnise dnns les fontes. - O n  dissout 2 gr.  de 
l'échantillon dans 25 cc. cl'Az0"II ( D  = 1,433) d a n s  un petit 
becher ; dès que  l a  solulion est achevée, on filtre sur  un papier 
de  7 centimètres de  diamètre &LI-dessus d 'une fiole d'iklenineyer 
d e  200 cc. ; on lave le  filtre avec 30 cc. titi 1ri6riie ;ii:itl~:, e t  I ' i ~ r i  

prochde ensuitc coinine dnns le cas d e  l'acier. 
D a n s  les analyses de  fonte hlanche, il est nécessaire de traiter 

plusieurs fois la solution avec le tétraoxyde de hismuth, afin de 
détruire le carbone combiné. L a  solution, dih qu'elle est rcfroi- 
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die, doit être presque incolore, siiion il est necessaire de faire 
un autre traitement au  1)isiiîiith. 

Dosage d n  nlfl?iganisc dtms /es ?)~ir~erctis de fer en contenant nloins de 
2 p .  100. - Ori tixite 1 gr.  de riiiiiei.;ii ilaris urie cxpsule ou iin 
creuset de pliitiiic avec 4 cc. dc SOiH? conccriti.6; on ajoute 10 cc. 
d'eau et 20 cc. d'acide fluorhydrique ; on évapore jusqu 'à  nppa- 
ritioii de vapeiirs 1)laiiclies de SO'IIP; on refroidit, e t  l'on dissout 
le résidu daiis 25 cc. d'AzOJfI ( D  - 1 135). 

S'il n'y a pas tl'irisoluble nppréciûl)le, on transvrise dans  une  
fiole d'Eilennîeyer de 200 cc., en einploybiit 23 cc.  rl'AzO"1 pour 
riricer la. c;ipsule, e t  1'011 pi~or:r!tle ensuite coiririic: plus haut,. S'il 
existe, au  contriiire, un irisolulile notable, on filtrc; or1 lave avec 
de l'eau ; le cnnteiiu du filtre estcalciné dans  un creuset e t  fondu 
avec du bisiilfate de potassium ; oii dissout dans  l'eau addition- 
née d'un peu dlAzO:'lI, et l'on iijoiite cette solution a u  filtroturn 
principal ; on évapore presque à siccité ; on reprend par  Az0311 
(D = !,133),  et 1'011 transverse dans  une  fiole d'Erleniiieyer, et 
l'analyse est continuie cornini: il a été di t  plus hau t .  

Dosage d u  mmzganèse dans les minercris de mnnganbse ou dans les 
minerais de  fer ronirnad L~eruucoq~ rlc ~nrcngrinèse. - On opérc comme 
ponr les minerais de  fer dont  1;i inarche analytique a étk donnée 
plus haut,  mais  In solution obtenue est amenke h un volume dc 
SOOcc., e t  l'on operc le dosage d u  riiangant'se s u r  une  feiilile par t ie  
dc cette solution, 10 cc. p a r  exeniple. Dans lc cas d 'un  minerai 
conten:int 50 p. 103 de  i n a n g n è s e ,  on doit faire deux essais et 
prendre la moyenne, afin d'kviter toute erreur .  Ki le minerai ne 
contient que 5 ou 10 p. 1110 de manganése, le volunie de In solu- 
tion peut être amen6 à 100 cc. au lieu de 600 cc. 

Desqqe d u  mnanga~iise dons les frrr,o-n~nnga~lises. - On traite 1 gr.  
dans les riièmes conditions que pour  l'acier ; on dilue h 200 ou 
B 500 cc , et 1'011 procede comine pour les minerais de  manga- 
nkse . 

Dustige hi innngu~iése drrns les ferro-siliçiîim. - On traite 1 gr .  
avec SiY1I2 et l'acide fluorhydrique, e t  l'on procérie comine pour 
les niinerais de fer. 

R ~ ~ A ~ T I P S .  -- AzO'jH ( D  = 1,135). - LTn niélange de 3 parties 
d'eau avec 1 partie d'Az!1311 conc.entré est parfaitement suffisant 
pour tous Ics cssais. 

Srilution de per nlanqannle tiepolassiuin et de sulfde ferreux. - 1 gr. 
de permanganate de  potnssiurn, dissous d a n s  un  litre d'eau, doline 
une solution de  concentration suffistinte, e t  12 gr .  4 de sulfate 
doul~le  de  fer e t  tl 'ainmoniaque. dissous dans 1 litre d'eau avec 
50 cc. de  SO4ll" donnent une  soliition qui est à peu prEs esale 5 la 
solution de per~iiangiinate ; celle-ci doit Btre néanmoins vérifiée 
de teinps en teinps, son titre étant susceptible de  se  modifier. 

II. C .  
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Reeherehe des cyanures. - M. STAULEY R .  H I ; N ~ -  
DTCS. (American chemicel l o u m a l ,  1904, p .  M t ) .  - 1.a mktkiode 
irnaginée par  I'auteiir, pour  la recherche des cyanures en pré- 
sence des sulfocyanures e t  des ferrocyanures, est bnsde s u r  l'ac- 
tion des cyanures s u r  l'oxyde de  mercure fraichement préci- 
pit,é. 

' i i  irie avec 1Jrie solution d'un sel rnercuriqiie est rendue a k  1' 
u n e  solution de soude caustique, qu i  p r k i p i t e  l'oxyde inercu- 
r ique ; on ajoute A ce iriilange la solution à essayer. Si I'un 
se  trouve en présence de cyanure,  le précipité jaune d'oxyde 
mercurique préalablement obtenu se  dissout en donnant  u n  
cyanure double. Les sulfocyanures ne  donnent  rien dans  ces 
conditions. 

L'action dissolvarite des cyanures est  s i  marquée qu'une por -  
tion d u  précipité formb en t rai tant  1 cc. d 'nne solution N/25 de 
chlorure merc,iiriqiie par  In soiidc caustique, peul &Ire dissous 
lorsqu'on le traite par  quelques cc. d 'une soliition N/2000 de  
cyanure de potassium 11 est  évident que ,  si  l 'on se  trouve en 
prksonce de traces léaères de cyanures,  tout l e  précipité d'oxyde 
mercurique ne disparaît  pas  entikrernent, et,  pour rendre, dans 
ce cas, l'essai sensible, il suffit d e  filtrer le rilélange et de traiter 
lu solution ohtenue par  l'hydro@ne sulfuré a p r h  légère acidu- 
l ~ t i o n  ; iin pnicipitk noir indiquera le mercure mis  en snlutirin 
et,  p a r  conséquent, la prdsence d'un cyanure.  

[,es sels rnercureux peuvent aussi servir B rechercher les 
cyanures, car ,  si,à une solution d e  nitrate inercureux, on  ajoute 
u n  excEs de solution de soude caustique, puis une solution de 
cyanure de potassiiiin, une  portion du précipité produit au  début 
se dissout,et la couleur dn précipité non dissous passe du  n o i ~  au 
gr i s  ; en présence d u  cyanure, une  portion de  l'oxyde inercureux 
est réduit à l'état de mercure métallique, avec formation d'une 
qiixntii.é correspii~lrl;lrtI.f! d'oxyde rriercuiiqut:, qui c s l  dissous 
p a r  le  cyanure prEsent. 

Pour  obtenir, p a r  cette derniere réaction, toute la sensibilité 
désirahle, ondoit  opkrer de  la rnanikre suivante : 

La solution h essayer est rendue alcaline avec la  soude caus- 
tique, e t  on laisse couler, s u r  I'un dcs côtCs du  tube qui  contient 
le  mBl;in;.e, 0cc .5  à l cc. d e  solution NI23 de  nitrate inercu- 
reux  ; on obtient u n  anneau noir d'oxyde rnercureux ; on agite 
légèrement le tube, afin tic rnélanger le  précipité avec la solu- 
tiori ; une p r t i e  de celiii-ci se  dissout, tari~lis que  le reste 
devient gvis6tre,  s i  l'on se trouve en présence de  cyanure. 

L'essai fait de la façon précédente est extrétnernent sensilile : 
i l  peririct d e  rectiercher le cyanure dans 5 cc. d 'une solution 
contenant une part ie  de  ce cornposé d a n s  1.000.000 parties 
d'eau, e t  cette proportion n'est pas encore la liiriite de  sensibi- 
lité de  la méthode. 
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Lorsque la solution h essayer contient dcs ferricyanures, 
l'essai n'est pas possible, car  ces coinpusés oxydent les cyanures.  

I l .  C .  

Dosage et séparation dc l'or par voie 6~eotroiy- 
tique. -M. P. RIII,IJ?R (Journnl of 111s nrtrei . chsrn. Soc., oc- 
tolire iIjO4, p .  125). - L'auteur a 6tudii: lcs conditions dans  
lesquelles I'or se dtipose 6lectrolytiqucinentau sein des solutions 
suivantes : 

a) en solulion de  cyanure J e  potassiuni ; 
b) en présence de  l'acide phosphorique ; 
c) en solution de sulfite de sodium. 
I )~TE~MIA'AT~ON EN S O L U T I O N  DANS L E  CYANUnR DE POTASSIUM. 

- En youtan t ,  à j O cc. d'une solution d e  chlorure d'or conte- 
nant Ogr. 1275 d'or ,  1 g r .  de  cyanure de  potassium et  15Occ. 
d'eau. on obtient une  liqueur qu'on électrolyse h chaud et  à froid. 
Les conditions les plus favorables pour  le dépût de I'or sont : une  
température rie 55A Gj: degrés. avec un  courant de 1,8 2,8 volts, 
sous 0,07 2 0,15 ainpbre et une durée de deux heures. L'auteur 
n cherch6 à si:parrr l'or d u  fer, du  ciidmiurn, de I1argc:nt, d u  
plornb et du  mercure. 

Se'pnration del'or d'ai~ec le fer. - 1Jne quantité d e  sulfate de  fer 
ot  d'ainrnoninque, correspondant B O gr .  1300 de fer mktallique, 
a été dissoute dans 1 0  cc. d'eau ; eprés  filtration rapide de  la 
soliitiori, on R ajout; 3 gr. de cyanure de  potassium ; on a fjltré 
dc nouveau, e t  l'on a ajout6 cette solution 1 0  cc. de  solution de  
chlorure d'or coiitennnt Ogr. 1286 d'or rnCtiillique, e t  le tout a 
été dilué Ù 123cc.  L'auteur a constate que,  avec u n  courant d e  
O,O5 0.22 ampère e t  1 ,7  à ?,3 volts, & la te inpirature de  65 de- 
grCs, pendant trois heures, I'or était entifirement précipité et ne  
contenait pas trace rie f w .  

Sippavation~is l'ord'aurt: le cadmium. - En présencc du  cyanure 
de potassium, la skpitrxtion du  cadmium d'avec l'or ne peut 
pas s'effectuer, rnii1gi.é toutes les variations d'intensitk de cou- 
rant  et de  t e r r i p h t u r e .  

SPpzrx t ionh I'or d'avec 1 argent. -La séparation de  I'or d'avec 
l'argent ne donne pas de bons r6sultats ; I'or est tou,jours plus 
ou moins entraîni:. Si I ' Q ~  emploie un courant peu intense. on  
obtient bien de  1 argent  exempt d'or, mais  In quantité d e  ce pre- 
mier mktiil n'est que les 4/5 d e  la quantité totale ; si le courant 
est trop fort, l':ir$ent se précipite coniplètement, mais  l'or est 
entraîné pi~rt ie l lement .  

La modification des c5lectrodcs, le changernerit de  proportion 
de la qu;irit.it,t': de cyimiire et  de potasse caustique, n'ont pas  
donné de  meilleurs résultats.  

L'auteur n'a pas  réussi davantase  à s6p i~rer  l'or d'avec le  mer- 
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cure en solution de cyanure seul ou en soliition de cyanure avec 
la potasse caustique. 

D ~ T E I I N I K A T I O N  EX SOI.UI.IOS PHosvnonIQua - Crie liqueur 
contenant 20cc d 'une solutioii de chlorure d 'or  (= 0 s r .  1286 
d'or métal), 20cc. de pliosphate disodique (il = 1:028! et  5cc.  
d'acide phosphorique ( D  = 1,33), dans un  voluine total de  2 %  cc., 
a été chauffée h 60 desrés  et électrolysée p a r  un courant de 1 ii 
2 volts et de  0,07 ampére.  011 n o l ~ t e n u  un dépôt  brun,  mais 
insuffisnininent adhérent.  Avec un  courant  plus faible, on a 
obtenu des dépbts plus coiiipncts e t  plus rirlh6reiits. Eii calcinant 
le  dbpht, on obtient u n  r6sultnt exact. 

Sipi .n t iondu cadniirinz d'ncpc 1'01 en solulioil p1~osphoi~iyu.e. - L'üu- 
teur  a employé les irièilics qiinntités de phospb:ite disodiqiie et 
d'acide phosphorique que ci-dessus; il a ajout6 une quanlitE 
d'or var iant  de Ogr. 1188 h Osr .  1448 et une quantité de cacliniuin 
égale à Ogr 2107, e t  il a ainené à 2BPcc. levoliimr de In liqiieur. 
La température était de  60 il G G  degrés, et la durée de l'électro- 
lyse a été de quatre  heures;  quan t  à I'intensilé du courarit, elle a 
été de  1 à 2,2 volts et d e  0,02 h 0,03 üriipére. Les dépôts d'or 
obtenus étüieiit brillants a p r t s  calcination e t  parf:iiteinerit coin- 
pacts ;  ils ne contenaient ni cndiîiiurn, ni phosphore. 

Sipnrntion du fer d ' m e c  l'or e n  solîltion pl~osphoriyue. - On a em- 
ployé une solution de sulfate de fer ainmonincnl correspondant 5 
Ogr . l10  de fer, et le voluine a 6té porté h l25cc .  A la teiiipéra- 
lure  de 52 degres, avec un  courant de 1,2 i 2 volts e t  de 0,03 k 
0,Oli ampkre, I'or n'a pas été coiiiplèteiii~iit précipit.6; eri portaiit 
la dilution h 150 cc. et, pendant la deriiii're dorrii-lieure, cn ûug- 
mentant  le courant e t  le portant de 2 volts k 2,7 et 3,6 volts, 
l e  dkpbt d'or a été complet et exempt d e  fer et d c  phosphore. 

Sépniwtion dzi ziiic d'avec 1'01. eil solution phospho~iqt~e.  - Une 
l iqueur  contenant Ogr. 115 de  zinc.  de Ogr.111 h Ogr.114 d'or, 
30 cc. de  solution de  phosphate disodique (D = 1,028) et  6 cc. 
d'acide phosphorique (1) - 1 , S )  et  nirienée k uii volume total 
de  ~ J O C C . ,  a étE soumise A u n  courant de i , 8  B 9,s volts et de  
0,03 à 0,Oi airi1ii:rt: ; I'or n été coiiiplkteiiierit prbcipité et ne con- 
tenait aucurie trace de zinc. 

S ip i -n t i on  du  cobalt d'uvec l'or erl sol/~tioii  phosphorigur. - De 
nombreuses expériences ont  montré que cette séparation &tait 
plus c o i n p l ~ t e  en opérant dans  des soliilioris étcndiies. Une solu- 
tion coritenaiit 0 g r  120 d e  col~al t ,  Ogr. i 2 l 9  d'or. 30 cc. de solu- 
tion de phosphate de soude, 6 cc. d'acide phosphorique (voluirie 
' total : 150 l~ 200 cc ) nyn~il.  k l .~?  souiriise :i iiiie teii~pfiratiire de 53 Ii 

58 degrés, avec un courant  de 1 , l  i~ 41 volts e t  0.03 k 0,08 airipére, 
et u n e  durée de deux à quatre  heures, tout  I'or s'est déposk, 
sans  cobalt. 

Sipm-ntion du ~ i i c M  ~ ' I L V R C  l 'or ez solution p h o s p h o r i y ~ ~ .  - Une 
solution conteriiint O g r ,  220 de  nickel, 0 g r .  1236 d'or,  40 cc de 
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solution de  phosphate de soude et  Fi cc. d'acide phosphoriqiie 
(volume total : 150 cc.) a été çouiriise à une température de  35 i 
60 degrés, avec i i r i  courant  de  0 , s  à 2,4 volts et 0,03 H 0,07 arn- 
pPre, pendant deux  ù quatre  heiires. L'or s'est coinplhtement 
d6posé et  ne contenait pas  de  nickel. 

Sipol-dion de l 'or rl'nnec l e  cuzare en sdulion phoq~horique. - 
L'électrolyte consistait en une liqueur contenant Ogr. 120 de  
cuivre, Ogr.118 d'or, 40cc. de  phosphate disodique et 10cc .  
d'acide pt~osphorique (volume Lotal : I 2 J  cc ). On a ernplogé u n  
courant de 1 volt e t  0 ,02  arripi:ie, à la tr.rripéralure de 54 tlegrks ; 
au bout [le trois heures, Ic d é p î ~ t  d 'or  pesait Ogr. 1112 et  était 
exempt de cuivre. 

D~TERMISATION DE L'OR E N  S O L U T I O X  D A N S  Li? SULFr1.E DE 

S O U D E .  - 1-iie sol~ition de 150 cc., qui  contenait O gr .  1 2 ï 6  d'or 
inétalliqor, l;icc. d'une solution de sulfite de soude ( D =  1,19), a 
été chnuffrée à 61 des rés  et électrolysée avec. u n  courant var iant  
de 0,01 B 0,2 ainpère et  de 2 , 4  à 3 volts.  En d e u x  heures, l'or 
était coinplèteiiieiit déposé. I l .  C .  

Domge \-olii~iiéti-iqiic tlc I'scitlc earl~oliiqne. - 
AI. SII .  hlhC.4RA (l ' lx A ~ i n l y s t ,  1904, p .  152). - L a  méthode 
propos6e par  l 'auteur repose s u r  In propriété qne posséde le 
c:irlmn;ite de  l ~ a r y t e  de se comporter cornnie un  alcali vis-à-vis 
d u  m6thyloraiige. Le carbonate à analyser est placé dans u n  
hallon muni rl'iin tiihe 5 entonnoir, piAr leqnel on verse IICI ; 
l'acide cnrlionique mis en liberté sc rend,  par  un  tube de déga- 
gement, tlnns un flacon contenant une sulution saturée de 
baryte ; la baryte en excès est saturée pirr ILCI, en prenant  
corniiie indicatenr la phénolphtaléine; on ajoute ensuite du  
riiéthg1or;inge dans  le flacon, e t  l'on ajoute HC1 NI10 jusqu'k 
cessation de la réaction alcalirie d u  carboriate de  baryte s u r  I'in- 
d icate~ir .  

i%auwxui procédé poiir lm détrriiiiiimtio~i des lkri- 
mies iiirerieiii.en dnins IH frt~lnc de hIé.- M.GCIDO 
YOLPINO (Zeits. f .  h t e r s .  der Nalr~.ungs und Genussmitte2, 1903, 
p .  1089). - Lorçqu'on veut  extraire p a r  le  procédé ordinaire, 
sous un courant d 'eau,  le gluten d'un mélange de farine de blé 
avec la farine d c  seigle, d'orge, de maïs ou d e  riz, on obtient 
u n  produit qui possède les proprietés i lu  gluten de  111é dont  
l a  quantité est en relatioi-i avec la richesse du  inélange en farine 
de 1116. L'auteur a recherché ce que  devient, dans ces c n t l i -  
tioiis, In ~na t iè re  azotée (les farines infCrieures, e t  i l  a constaté 
qu'elle reste, pour  la plus grande partie,  Ci l'ktat insoluble, 
m6langEe ?1 I'amidori entraîné par  l'eau. Ccla t ient  L ce que ces 
farines ne contiennent pas  ou qu'elles contiennent t rop  pcw de  
gliadiiie. En dosant ,  nprPs extraction d u  gluten, l'azote d a n s  la 
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partie insoluble de l'extraction, on obtient une  indication sur 
l a  présence des far inm inférieures. On prépare un pBton avec 
30 gr. d e  farine, c t  l'on extrait  le  gluten sous u n  filet d 'eau;  
les liquides troubles sont filtrks s u r  u n e  toile, afin de  recueillir 
les petits fragments de gluten qui  ont  p u  s'échapper des mains, 
puis la partie insoluble, qui  est constituée p a r  de  l'amidon, et, 
éventuellement, par  des  matikres azotées, est reciieillie sur  un 
filtre d'aniiante, en aidant la filtration par  le v i d e ;  on skche k 
100 degriis, et, s u r  2 gr .  di1 di:pilt. ac:c, or1 dose 1'azol.t: par  1(: pro- 
ckd6 Kjeldahl ; le résultat est inultiplié par  ti. C n  examen rnicros- 
copique ser t  L établir la falsification au poirit de vue qualitatif. 
En opérant  par  ce procédé, on a trouvé, apiks extraction du 
gluten, les quant i tés  suivantes de  matière azotée insoluble : 

Blé dur et tendre. . . . 0,00 p. 100 de fariné 
Rlé tendre d u  Piémont . , 0,O.C - 
ljlé tendre de Parme. . . 0,04 - 
Blé de 2e qualilé. . . . 0,06 - 

Faririedernais . . . . 6,s - 
- d'orge. . . . . 6,o 
- dc r i z .  . , . . 6,O - 

- de seigle . . . . 5,O - 

En se basant  s u r  ces chiKres, le  procédé analytique indiqué 
permet de  ca1ciili:r la quantité d e  farine étrüngère ajoutée à une 
far ine de  blé. Si l'exarnen microscopique n'a pas permis de  fixer 
exactement la nature de  la farine qui  a servi il la fiilsification, 
on  se  base s u r  la proportion centésirriale riioyeririe des fariries cri 
protéine insoluble. 

Lorsque ln farine de  blé a subi une  altération p a r  suite d'une 
conservation daris des  conditions défavorables, la quant i té  de 
proléirie irisoluble, apr~ks exlractioii du gluleii, augrrieiile avec 
le  degré d'altérittion, niais, même lorsqiie celle-ci es t  trks avan- 
cée, la proportion de  protbine insoluble est ericore assez iniriiine 
(0:3 p. 100) ; dans  les premiers stades de l'altération, c'est-à-dire 
a u  moment ou elle peut encore passer inaperçue, la proportion 
d e  protkine insoluble n'est pas nolablenierit plus élevOe que celle 
de  la farine saine. E .  S .  

Rechcrclia des meétatcria. - hl .  STtZKL.ET 11. B É N I ~ I C T  
(Ameriçan chemicrll Journal, 1904, p .  480). - Cette méthode est 
basée s u r  deux faits bien corinus : 1 0  parmi les acides faibles, 
l'acide acétique possFde u n  sel d'argent soluble ; 2O l 'acidité ou 
le degré d'ionisation de l'acide acktiqiie est fortement modifié 
p a r  la présence d'un acétate. 

Ln soliitiori, exei-ripte de tous cnt%ons, exi:epl.i! (:(:il6 du groupe 
d u  sodium, est rendue alcaline avec le carbonate de  soude ; un  
excEs d'azolat; d'argent dissous est ajouté h cette solution, e t  le 
précipité obteriu est séparé p a r  le filtre, la solution restant par-  
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füiteinent n e u t r e .  t ' exchs  d ' a r g e n t  est é l iminé  a v e c  u n e  s o l u t h  
no rma le  de ch lo ru re  d e  sodiurn ; on filtre d e  nouvcau ,  e t  la solu- 
tion filtr4e es t  t ra i tée  p a r  I 'hydrogérie su l furé .  

D'un aiit,re coté, clans un t u b e  2 essai, on ve r se  2 cc .  d ' une  
solution norrnale d c  n i t r a t e  ( le  coba l t  ; on ac idulc  a v e c  2 o u  3 
gout t rs  d'acide ac:étiqiie, et l 'on traitci p a r  ~ ' h y t l r o ~ c i n e  siiIfiii4. 

Si l'on mClange les d e u x  solu t ions  p répa rkcs  commr, il e s t  dit 
plus h a u t ,  on  obt ient  un  pit'icipit,é lourd  et noi r ,  l o r sque  In solu- 
t ion à essayer  cont ient  u n  ncitnte. Ce procPtli: est appl icable  e n  
présence d e s  ac ides  for ts  etdr, t ous  l e sac ides  fniblcs q u i  d o n n e n t  
un  sel d 'a rgent  insoluble .  

II .  C .  

BIBLIOGRAPHIE 

HiillcLIii du Lnborntoire d'essnfs d u  Cn~scr~atoire  
nntinnal des arts et  inétiercr. - Nous avons r e y  les nurné- 
ros ?,3 ,  k e t  5 faisant partie du tome 1 d e  ce Bulletin (Ch .  Bérenger, 
éditeur, 15, i uc  des Sainls-Pères, Paris). Pr ix :  no 2,4 fr . ;  n n  3, 1 Ir. 50; 
no 4, 12 Fr. ; no 9, O fr. 75. -  Le no 2 conrient un extrait du rapport de 
mission de M .  Leduc au Congres de chimie appliquée de  Berlin. 
M. Leduc y btudie les laboratoires d'essais, l a  fabrication du ciment 
par fours rotatifs, le filtre Beelh, les essais de cinieute de fours rota- 
tifs et  un procédé simple permettant de  différencier les chaux grasses 
des chaux hydrauliques. 

Le rio 3 est une etude de l'action de  l'eau de n ier  sur les mortiers, 
par M .  Leduc. 

Le no 4 est une étude de  M .  Breuil sur les relations entre les effets 
des sollicitations lentes et  ceux des sollicitations vives dans le cas des  
rnétaiix ferreux. Celte I lude  est iicconipagnde de belles planches et de  
graphiques. 

Le no 5 est un rapport  de MM. Pérot e t  Fabry suc la necessité d'éta- 
blir un nouvcau sysleme de longueur d'onde Etalon. 

A n n n a i r c  du bureau des l o i i g i t u d e s  pour 1905. - 
2 vol. de 8U.l pages (Gauthier-Villars, gditeur, 55, quai  des Grands- 
Augustins). Prix : 1 fr. 50 - Ce petit volume co~ripact contient, 
con~ine  toujours, des renseignements indispensables B I'ingFnieur et 
& l 'homme de science. Parnii les notices de cette année, signalons tout 
s,iecialerriiint celle de M. P. Batt, intitulee : Explicalion i léme~rtaim 
des mavees. 

Bulletin scientifique et industriel de la inaisoi i  
H o o r e - B e r t r a n d  fils, de Grnssc ,  I r 0  série, nu I O  octobre 
4904. - Ce Bullet!in clôt la I r e  serie. Comme les précedents, il est 
divisé en trois parties ; dans la prernièrk, corisacr6e aux travaux scien- 
tifiques, on trouve les intt.rcssantes recherches d e  8111. Chaiabot et  
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llébert sur la végétation des plantes & pariums ; la seconde partie est 
une revue industrielle, et la 1roisiEme une revue des travaux récents 
sur les parfums ct huiles essentielles. 

NJninenlioii des méf.lioden cl '~ndyse de I'hulle 
d'olive. - L'Institut technique dc Saint-Pétersbourg a institue une 
Commission pour l'unification des iri6tliodes d'analyse de  l'huile d'olive, 
Commission qi:i s'est inspi& d'un rapport de M. Rlilliau, directeur du 
laboratoire d'essais techniques du ministère de l'agriculture a Mar- 
seille. Ce sont les conclusions de  celte Commission qui sont exposées 
dans cetle hroehiire. 

NOUVELLES ET HEBSEIGNEMENTS 

Distiiictioli IioiioriIiqur. - Nous adressons nos ~elicilalions 
ti M .  Langlois, chimiste rl Alger, ineinbre du Syndicat des cliiniistes, 
qui a été nommé Ofpcier d'Academie par arrêté du Ministre de 
l'Instruction publique du 20 oclalire 1904. 

Prix de 500 frniics pour le eiclrr. - Ilans la dernière 
séance de l a  Société nationale d'encoiirageinent & l'agriculltirc, hl.  de 
Lngorsse a fait adopler I'institulion d'un prix de 300 francs, pour être 
attribue il l'auteur de l a  mcilleurc I~zstmction pratigue pour l a  fabri- 
cation du  cidre en aiLe de sa consenxzlion pendant plusieu1.s nn- 
nées. M M .  les savants et pralicicns dckireux de  prendre part  au con- 
cours devront adresser leur rneinoire ti hI. le l'résident de la Société 
nationale d'encoiiragernent a I'agriciillure, 5, avenue de  l'Opéra, a ~ a n t  
le 31 janvier i9OS. 

DEMANDES ET OFFZES D'EMPLOIS. 
Nous informons nos lecleurs qu'en qualilc de secroiaire gcnéral du S!.ii- 

dical des chimistes, nous nous cliargcons, lorsque Ics deniandes et les 
offres le permettent, de procurer des cliiniistes aux intluslricls qui en on1 
Iiesoin et des places aux cliimisles qui son1 B la rcclierclic d'un emploi. 
Les insertions que nous faisons dans Ics Annales sont absolurncrit gra- 
ruites. S'adresser k hl.  Crinon, 45, rue Turcnne, Paris 30. 

Sur  la dernantlc (le JI. le secrdtaire de  l'Association des anciens é l è ~ e s  
de l'Institut de cliirnie appliqute, nous informons les induslriels qu'ils 
peuvent aussi demaniler des cliimisles en s'adressant k lui, 3, ruc Jliclie- 
let, Paris (üe). 

un colorimi?lime d'occasion. - Adrcssnr offres au 0 1  DEMANDE D r  H ~ ~ b c r t ,  3, a m n u e  Saint-Sacna. .i l r i i * i a  (Hkruuli) .  

Le Gevant : C. CRINOS. 
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TRAVAUX ORIGINAUX 

IMude mur les méthoderi de dorrigc 
du venltdium, 

Par M .  BEAHD, 

Docteur 6s sciences 
Chimiste-adjoiril au Laboratoire de  chimie du service sanilaire 

du canton de Vaud (Suisse). 

La niéthode de  Berzélius, par précipitatiori du rnét;iv;iriiidate 
d'ammonium, doline des résultats inférieurs ; les écarts c o n s t a t k  
sont considérables et on ne peut  l'utiliser qu'en l a  modifiant. 

Kous sommes arr ivé à des résultais satisfaisants e n  procédant 
de la maniere suivante : la solution d u  vanadate, concentrée à 
uri trés faible volurrie, eri ayiirit soiri de rriairiteriir la solutiori 
toujours ammoniacale, a été additionnée d 'un  fort excés d e  sel 
ammoniac, puis d 'un  tiers de son volume d'alcool e t  laissée au 
repos pendant 36 heures ; après  ce ternps, nous avons lavé à 
plusieurs reprises p a r  décantation avec une solution de sel am- 
moniac & 15 p. 100 ; nous ;ivoris filtrt':, lavé à l'alcool, s ich6 et  
calciné en présence d 'une  goutte d'acide azotique. Les erreurs  
ont varié entre - 0,34 e t  - 0,14 p. 100. 

La méthode d e  Rose a u  ni t rate  mercureux nous a donné 
généralement des résultats trés satisfaisants ; ces résultiits ohte- 
nus sont légérernent trop élevés, ce qui  provient des traces de 
mercure emprisonnées dans  l'acide vanadique ; c'est pourquoi 
nous avons redissous cc dernici, daris I'ürnrrioniaque aprés vola- 
tilisation du mercure, en prenant  soin toutefois de ne pas fon- 
dre l'anhydride visnadique, qui  est très dil'ficilement soliible 
aprés fusion ; cette solution aniinoniacale, aprés filtration et  
évaporation dans une  capsule de platine tarée, nous a laissé, 
apres une légère calcination à l 'air, de 1 acide vanadique par- 
faitement pur .  Dans nos dif'fërents essais, les erreurs les plus 
fortes ont 6t6, par  cette ni&thode, de + 0,92 p.  100, sans redis- 
solution dans I'animoniaque, et de - 0,14 p .  100 aprés redis- 
solution. 

11 nous a semblé utile d'employer le nitrate mercureux pour 
la précipitation d u  vanadiuni dans  les solutions hypovanadiques, 
h cause de l'excellence des résultats obtenus avec ce réactif, et 
le vanadium se trouvant trés souvent à cet état aprés élirnina- 
üon des méthux Btrangers. Pour  cela, nous avons transformé le 

F b v ~ m a  iOL)S. 
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composé hypovanadique en hypovanadate d'ammonium par 
adjonction d'ammoniaque, jusqu'a redissolution du précipitk 
primitivement formé. Nous avons ensuite introduit le nitrate 
mercureux jusqu'h complète précipitation ; nous avons filtr6, 
lavé avec de l'eau ammoniacale et opéré comme pour la mC- 
thode de Rose. Les erreurs les plus klevées que nous avons 
obtenues par ce procédé ktüient de + et - 0,13 p. 100. 

Avec la méthode indiquée par Norblad, le vanadium est préci- 
pi16 aprèsrr.iSi1uctiori par le sulfure d'mnrrioniurri. Cette niéthode 
n'est pas reconlmandatile, attendu que la précipitation est incorn- 
plète ; les erreurs ont varié, dans nos essais, de - 3,03 p. 100 
à - 1,72 p. 200. 

Les méthodes de Roscoë et de Wohler, modifiées en certains 
points de détail, sont susceptibles de  donner des résultats trés 
satisfaisants. Elles ne diffèrent l'une de l'autre que par l'emploi 
du ctilorure de baryum B la place du sous-acétate de plomb Par 
ces deux méthodes, il se produit des pertes d'acide vanadique, 
si l'on ne prend pas la précaution de dissoudre auparavant le 
vanadate de plomb ou de baryum clans l'acide azotique dilué 
De plus, il est nPcessaire d'insolubiliser le sulfate de plonib par 
adjonction à la solution d'un tiers de son volume d'alcool ; c'est 
pourquoi, à notre avis, la méthode de W6hler au  chlorure de 
baryum est préférable. Avec l'une ou l'autre méthode, nous 
avons repris, après évaporation, le résidu d'acide vanadique 
par le carhonate d'arnmoniaqiie, et nous avons évapork, dans 
une capsule de platine tarée, la solution vanadique filtrée. Par 
ces deux mCthodes, et avec les modifications indiquées, les 
erreurs n'ont pas dépassé 0,39 p. 100 pour une quantité de 
O gr. O759 d'acide vanadique, soit une erreur de O gr. 0004. 

Noiis avons. en outre, appliqué à l'analyse unenouvelle mé- 
thode d'extraction du vanadium qui nous a été indiquée par 
une communication privée de MX. Terrisse et de Loréol, de 
Genève. Ces chimistes emploient le nitroso-P-naphtol en solution 
acétique concentrbe pour l'extraction du vanadium d'argiles 
vanadifères. et, comme ils se diiclaraient satisfaits de ce procé- 
dé, nous avons soumis cette méthode à une étude détaillée. 
Nous avons opérk : 10  sur la solution vanadique ; 2"sur la solu- 
tion hypovanadique. Voici, dans le premier cas, la marche que 
nous avons suivie : 

A la solution très concentrke du  vanadate alcalin, nous avons 
ajouté un fort volume d'acide acétique, puis la solutioii de nitro- 
so P-naphtol jusqii'i complète précipitation. La laque ayant 6th 
recueillie sur un filtre, nous l'avons fait digérer dans l'&cidc 
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acEtique dilué ; nous l'avons filtrée, lavée k l'eau additionnée de  
son volume d'acide acétique, séchée et  finalement calcinée avec 
prkcauliori. L'acide variitdiqiit: irripiir qu i  kt.;iit rc:sté r:ouirrit: résidu 
ayant été repris p a r  l e  carbonate d'ammonium et filtré, nous 
avons évaporé s a  solution dans u n e  capsule tarée. Lc tahleau 
suivant indique les résultats obtenus par  cette méthode : 

V20s trouve Erreur 
VYY employe V305 trouvé Erreur pour 100 pour 100 

- -- - - - 
Ogr .0759 Ogr .0751  - 0 g r . 0 0 0 8  99.02 - 0 . 9 8  

a Ogr .0754  - O g r . 0 0 0 5  99.35 -0 .65  
w Ogr .0736 -0gr.OOU3 99.61 -0 .39  
11 O gr .  O748 - O gr. O O l l  99.57 - 1 . 4 3  

Les résultats, sans  être d 'une exactitude rigoureuse, peuvent 
néanmoins étre regardés comri~e satisfaisants, surtout si l'on 
prend en considbration la faible quant i té  de V Z 0 5  employée. 

Dans le deuxième cas, nous avons proc6dé d'une rnaniére 
identique, après  avoir au  préalable rkduit p a r  l'acide sulfureux. 
Voici quelques résultats, égalenient satisfaisants : 

V O S  trouvti Erreur 
VOS employé V O L  trouvé Erreur pour 100 pour 100 

- - - - - 
0 gr. 0739 O g r .  0756 - O gr .  0003 99.71 - 0.439 

I O gr. 075Y - O g r .  O001 G9.87 - 0.13 
B Ogr .0152  - 0 g r . 0 0 C 7  99.08 -0 .92  

0 g r .  O754 - O gr .  0005 90.35 - 0.65 

Nous pouvons subdiviser les méthodes volumétriques en mé- 
thodes oxydimétriques et  iodométriques. Dans les premiéres, 
celle par  réduction k l'aide de l'acide sulfureux e t  titration au  
permanganate de potasse nous a donnb, des résultats d'une très 
grande prfxision . 

La méthode des sels ferreux, indiquée par  Lindemann, donne 
des résultats également satisfaisants. 

La titration d u  vanadium p a r  les méthodes iodom6triques 
peut s'effectiier ail moyen des acidrs halogbnks. Hiinsen, en 
1857, préconisait l'emploi d'HC1 qui ,  p a r  la suite, fut rejeté 
comme donnant  des résultats inférieurs e t  variables suivant la 
concentration de la solution vanadique et de l'acide chlorhydri- 
que. Bunsen indiquait l a  réaction suivante : 

Le chlore est reçu dans  une solution d'iodure de potassium, 
et l'iode déplacé est t i tré S l'aide de  l'hyposulfite de soude. Nous 
avons souniis çette méthode à quelques essais, et, comme nous 
avons constaté qu'elle peut,  dans certaines conditinnd, donner  
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dei résultats exacts, 'nous en avons fait une étude cornpléte. 
Avant et pendant l'opération, nous avons chaque fois fait cir- 
culer un courant d'acide carbonique, afin d'expulser l'air des 
appareils et de régulariser l'opération. Voici une serie de rksiil- 
tats obtenus, en opérant chaque fois sur 25 cc. de solution con- 
tenant O gr. 099180 de VaOo : 

Durée 
d P, 

l'opthation 
- 

Volume 
du 

liquide 
restant 
- 

40 cc. 
35 - 
30 - 
27 - 
PO - 
17 - 
i e  - 
10 - 

w 1 -  

5 - 

V O S  trouve 
- 

O gr. 08434 
O gr .  08554 
O gr. 08600 

'O gr. 08874 
O gr. 09246 
O gr. 09356 
O gr. 69484 
O gr. 09648 
O gr. 09794 
O gr. 09904 

Erreur 
Erreur pour 100 
- - 

- O gr.  01464 
- O gr.  01364 
- O gr. il1318 
- O gr. 01044 
- O gr. 00672 
- O gr. 00502 
- O gr. 00434 
- O gr.  003iii 
- O gr.  00134 
- O gr. 00014 

Dans le tableau suivant, sont mentionnés les essais faits en 
faisant varier uniquement la concentration de l'acide, la distil- 
lation étant poussée à son extréme limite. 

Concentration d'HC1 
- 

HCl concentrb Eau 
- - 

50 ce. O cc. 
45 - J - 
4 0 -  1 0 -  
3 5 -  4 5 -  
30 - 20 - 

Volume 
du 

liquide 
restant 
- 

7 cc.  
5 - 
6 - 
5 - 
7 - 

Erreur 
VP05 trouvé Erreur pour 100 

- - - 
O gr. 097766 - O gr. 001483 - 1.4 
O gr. 098587 - O gr. OOOGO3 - 0.6 
O gr. 098313 - O gr .  000876 - 0.8 
O gr. 098860 - O gr. 000329 - 0.3 
O gr .  O97948 - O g r .  001241 - 1 . 2  

L'examen du premier tableau montre que l'erreur devient 
d'autant plus faible qu'on se rapproche d'une durée d'opéra- 
tion de 50 minutes et d'un volume restant de 5 cc ; d'aprés le 
deuxième tableau, le dégagement du chlore est indépendant de 
la concentration de l'acide. 

En 1890. liolverscheidt a propos6 de remplacer IICl par l'acide 
horrihydrique. Il résulk des nombreux essais auxquels nous 
avons soumis cette méthode qu'elle est susceptible d'une grande 
exactitude ; l'opération, c'est-&-dire le dkgagement complet du 
brome, est terminée en 10 ou 15 minutes. L'emploi de I'acide 
bromhydrique est donc préférable. 
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Les divers auteurs qui  se  sont  occupés de  ces mkthodes iodo- 
métriques ont indiqué les rCactinris suivitnies : 

V206  + 2HCl - P O S  4- HzO + Cl" 
VW5 + 2IIBr = V20a + HW Br2 

Nous pensons que ces équat ions ne sont que schhmatiques et  
ne représentent que le  sens général d e  kt réaction ; les équations 
suivantes seraient plus conformes a u x  p h é n o m h e s  obser- 
v6s : 

VaOb + 61TCl = 2VOCl3 + 3H20 
V20j  + 6HRr =p2VORr3 f 3 H 2 0  

Le trichlorure et le t r ibromure de vanadyle, qu i  sont instables 
à chaud, se décomposeraient pour  donner  : 

2 v o c i 3  = v*oLc1~ + CI= 
2 VOLlr3 = V'OzBrh + UrS 

Le trichlorure de vanadyle a ,  du  reste, bté prépari: pa r  Guynrd 
en faisant agir  IlCl s u r  VaO" il mentionnait 6galenient que ce 
produit se' décompose p a r  u n e  longue kbullition avec dégrige- 
ment de  chlore. 

1)'autre part,  on observe que  l'addition tl'HCI ou d'HUr duniie, 
d'abord, la solution vanadique u n e  coloration rouge-brun, 
qui est cellc du  trichlorure ou d u  tribrornure de  vanadyle en solu- 
tion. Après le dégagement di1 chlore ou di1 hrome, cette teinte 
fait place à une  coloration verte, qui  est caractéristiqiie des  solu- 
tions de dichloiure ou de  dibromure de  vanadyle. 

O n  se représente aisément,dès lors,pourquoi l'emploi del'acide 
bromhydrique est préfërnble &.celui de l'acide chlorhydrique ;en  
effet, le trichlorure de  vanadyle ne se décompose en dichlorure 
qu'après une l o r i p e  ébullition, tandis  que  le tribromure, très 
instable, est entiérement dkcornposé a u  bout de  quelques minu- 
tes ; ainsi s'expliquent les écarts donnes p a r  HCI, si la durée de  
la distillation n'est pas siiffisante. ' 

Conclusions. - E n  comparant  les résultats obtenus avec les 
diverses mkthodes de dosase d u  vanadium, nous tirons les con- 
clusions su imntes  : 

La méthode de Rose, la méthode de  Roscoë et de  Wohler  rno- 
difiée, notre méthode pour les s'olutions hypovanadiques, les 
méthodes oxydimétriques et enfin la méthode iodométrique 
d'Holversch(~ir1t sont les rnkthodes les plus exactes e t  ICS plus 
pratiques pour le dosage d u  vanadium.  

Viennent ensuite la méthode de  Rerzélius modifiÇc et  notre 
méthode a u  nitroso 5-naphtol.  

Les autres mkthodes, sans être précisément mauvaises, dnn- 
nerit des résiillats rriédiocres et généralement inférieurs. 
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biialync tic 1-étain iiidunti-lei et 'le ncu ailiaaes. - 
IniporcCÇn : ei.sciiic, pl on il^, bismiitli, fer, m o t [ -  
molnc, eiiivi-c et soufre, 

P a r  MM.  HOLI.ARD et HERTIACX. 

Dmge d e  l 'wsen ic .  - 3 gr .  d'étain sont traités, dans l'appa- 
reil B distiller l 'arsenic, par  50 g r .  dc sulfate fei-rique dissous 
dans  I l i O  cc. (I'HCI, e t  le chlorure arsknieiix est dosé volurnP,t,ri- 
queinent (voir A n n a l e s  d e  chimie ancilytigne, 1900, p .  -2111). 

Dosage du plornb, du bismuth et du fer .  - 5 gr. d'étain sont 
dissous dans  IICl additionné d'aussi peu que possible d'i\z03H. 
On ajoute un  excès d'ammoniaque, et l'on fait passer lin courant 
d'hydrogkrie sulfure, jusq~i'it ce que  tout l'étain soit dissous. La 
solution est filtrée ; elle laisse s u r  le  filtre les sulfures de plornb, 
de fer, de bismuth, ainsi que le sulfure de cuivre qui  n'a été dis- 
sous qu'en partie par  le sulfhydrate d'ammoniaque. Ce précipite 
est lavé avec de l 'eau, puis avec une  solution d'hydrogène sul- 
furé ; or1 le re~lissout erisuitc dans  HC1 lirorriti et chaud. Cette 
dissolution est complétée par  un lavase h l 'eau chaude On 
chasse l'excés de brome p a r  1:1 chaleur, ct l 'on fait passer un 
courant de  gaz hydrogene sulfuré, qui précipite le ploirib,le bis- 
muth et  le cuivre avec la petite quantité d'étain qui les acconi- 
pagne encore. Ce prrlcipitk est filtré, puis  lavé avec une solution 
d ' l iyi l ro~éi ic  sulfuré. 

Le fer,  qui est resté en solution, est précipité h l'état d'hydrate 
p a r  I'amrnoninque, aprés  élimination de  l 'hydrogéne sulfuré par  
la chaleur et ébullition du  liquide avec Az03H. Cet hydrate  de 
fer,  urie fois purifié de toute trace d e  A z 0 3 t I  par  redissol~ition 
dans  TICI el. repr6i:ipitatiori par  l'amrnoriiaqiie, est dos6 volu- 
métriquernenl (méthode iodométrique : IIollnrd, Conbptes vendus 
du IVe Conqrès de chimie appliquée, t. 3, p.  215) (1). 

( 1 )  Nous rappellerons cette n ~ é t h o d e  : l 'hydrate de fer est dissous dans 
le moins possible d'HU. Ccttc solution de ctiloriire ferrique est addition- 
n6e dc bic:artionate de soude. ui ncutralise la  plus grande artie del'acide 
c t  reniplit le iincon de gaz cn%oniqiic. Ce flacon est b n u c h  k l 'eiri~ri e t  
jauge 2.30 cc. erivii,ciri. 1.a solution aride (qu i  doit & t i r  jaune saris nuance 
de rouge) est  Ctenrlue i 425 cc.  environ, puis ar1ditii)nnéc de 5 cc. de 
sulfiirc dc carbone c t  d 'un  excès tCiodiirc d e  potûsciurn (en solution trbs 
c:oncenl.réei. On bouche irnrnEdiaterrient le flacon ; on  a ~ i t e  et on laisse 
112 heure. Les ions f r r r i i p s  deviennent ions ferrcux, c t  il y a production 
d'ioda libre 

FeV.3" fK1 = 2FeC19 + 2KC1 + P I  
On titre 1'1 ode libre a l'hyposulfite. La r8action w r a i t  inconipl8te et 

siis~:elitihle rl3i:ti.e inver:ec sans la  prPsence du sult'urc de carbone, qui 
Cloigne i:unstairirnent u n  des produits il'iode]. La qu;rnt,ilC d e  sulfure de 
cartioric inilii~uee 5 cc. '  est riéccssairc pour rcridre l a  rkaction absolu- 
rrirnt cnrnplbte. Cette inéthode n'est. autre  qui? celle d e  Mohr, avec cette 
différence q u e  toute rbaction inverse cst évildn. hlolir operait R c h u d ,  
SOUS pression et  avec de l'airiition. 
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(1 1 Voir Amales  de chilnie analytique, 190.9, p. 164 e t  1904, p. 125. 
(21 Voir Annales de chimie analytique, 1903, p .  281. 

J,e précipité des sulfures est dissous diins TTC1 brorné et chaud 
(dissolution c ~ n i p l é t é e  p a r  u n  lavage l'eau chaude) .  Le brome 
est chassé par  la chaleur. Lc liquide est alors ndditionnk d 'un 
excEs d'arnrrioninqur, e t  d'un peu de  cyanure de potassium 
(destiné & mainte~i ir  le cuivre en solutiori) ; piiis il est travcrst5 
par un courant d e  gaz hydrogène sulfurk, qui ne  prkcipite plus  
que le plorrib et le bisrnuth. Cetle forrnntion de sulfhgdrate 
d'ammoniaque naissant est ce que nous avons trouvé de plus 
efficace pour avoir Ic plornb et le bisrriutti exctrnpts d'ktnin. 
Les sulfures rle plornb et le bisrnuth sont filtrés, Invés avec le  
siilfhydrate d'uiiiinoniaqrie étendu,  puis avec de l'eau, pour  
chasser la iniijriii.~: pnrt,ic de cc: srilfhytlr;ite, puis avec iirit: 

solution d'liyrlii)$rie sulfuré Ces sulfitrcs sont convertis eri 
sulfalr:~ par dissolutiori dans  AzO"l1 1)rc~nik e t  évnporatiori iiveç 
SO+I12. Le snlfale de  plomb est filtré et dosé é1r:ctrolgtirpe- 
ment ( l j .  Dans la solufiori sulfiirique,-le bisrnutli est dosé élec- 
trolytiquement (Comptes m n r l ~ t s ,  1 !Ni, t. 139, p .  3fif:). 

Dosnge dc l'antimoine. - On attaque 1 gr. d'étain p a r  I'eau 
régale; on chasse AzO31Ipar des évaporations répélées avec IlCl. 

Le rbitiri  pruvenarit de la dernicre évaporation à siccilé est 
alcalinise': pa r  quelqiies goiittes de  soude., 011 r~prer i t l  p a r  un 
inblange de 200 cc. [le sulfhydrate de  sotiiiilii concentrk (2) et 
40 cc. de cyanrire dt: potnssiuiri à 20 0/0  r:t l'on dcctrolyse (1 = 
0,i arript.re). L'antiinoirie se  dépose seul.  

Dosiige du cuivre et ~ Z L  sozi/j.e. -- 5 p .  d'ëtain sont attaqués 
par AzOVl ; on évapore à siccité au hairi-inarit: ; a n  reprend 
p r  I'cau aiguisée d'Az03J1 ; or1 dëcarite 1 on lave avec de  l'eau 
aiguisée d'r\zOYI et l'on filtre. Le c~i ivre,  qui  est con tenu tlans 
les eaux filtrées, est s6pürd et  dos6 p a r  électrolyse. Le soufre q u i  
se trouve rlüris Ics c ;~ux- in~i res  cst pr6cipitk par  le chlorure de  
baryum, aprEs éliiniriation d'Az03H p a r  évaporation au  ba in-  
mai7ie, reprise du résidu sec par l'eau, filtratiori et addition nu 
liquide filtri. de  quelques g (~ul tcs  de IICI. 

u i x i i i i s  » ' i , r r r r  1 Cu 1 4 s  / Sii I.ii + C o l  Ye / Zn  ' 

litairi ellcriraritl . . . . 
IStain siiisie. . . . . . 
E l a i n .  . . . . . . . 

qu'il[! de  Malacca) .  . 

P b  1 R i  

0 ,000 
0,4!48 
0,07ti 
0,833 

0,081 

O, Ot iO 
0,5811 

a 
O 

u 

n 
0,028 

n 

0,014 

0,545 
1, 174 
0.110 
0,044 

0,000 

l 
0,4800,07!4 

u 
0,000 
0,040 

0,030 

a , 

D 

0 , 0 4 0  
0,037 

O, O08 

O .  022 
0,034 
0, 118 

0,033 

ii 

a 
n 
1 

O ,  OU0 
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Allinyes drplornh et itnin (m~dures ,  e t c . ) .  - 1 g r .  de  l'alliage, 
réduit en copeaux très fin ou Iarnin6 en feuille t rès niinces. est 
attnqub en présence de  I O  g r .  de çuivrc p a r  52 cc. d'AzOnH dans 
un verre  d e  350 cc. L'attaque se fait en présence d'une quantité 
d'eau d'autant plus faible que  l'alliage contient plus  d'étain 
(l'attaque de I'klairi pir  se  fait  avec l'acide nitrique sans eiiii). 

AprS.s I'attnqiie, o n  Ctend S 300 cc.,  puis on chaufl'e pendant 
quclque temps au hain-marie, afin de rassembler le précipité 
d'oxyde d'étain a u  fond d u  verre Un laisse refroidir, puis on 
électrolyse le plomb ii l 'état de peroxyde ( 4 ) .  La spirale doit 
plonger jusqu'au fond du verre. L'ox-j-de d'étain ne  retient pas 
de  plotnb d a n s  ces conditions (2). 

1s::: : : :  
P b .  . . . . 

/ S n . .  . . . 
P b .  . . . 

I S n . .  . . . 
P b . .  . . . 

1 s " .  . . . . 

Peroxvde déposé co:res;mdant l'oxyde 
d1etain(3) 

Les dosases de  plomb et d'antimoine à l'état de siilfure sont 
des op6rat ior1~ d ' u n  IlsitgF ~ o u r a n t  ~ ~ I I I S  les laboratoires. CPS 
dosages ne surit cependant pas, en général, très précis.  E n  ce 
q u i  concerne le suifiire de plomb, on sait  que ce corps, chauffé à 
l 'air, augmente lcnternent d e  poids, mêrne a u x  températures voi- 
sines de  100 degrés ; d'autre part ,  le  dosage par  la mélhocle de H. 
Rose, d a n s  iir i  coiirant d'hgdrogtrie p u r  et sec, est assez délicat; 
en c h a u r a n t  u n  peu t r o p  fort, il y a perte dc poids, p a r  vola- 

(1) Annales de Chimie analytique, 1901,  p. 125. 
(2 )  A la vCritC, il peut en retenir au grand riiaximuiii .I rnilligr., comiiiu 

on le ve r r a  su r  10.: essais < l u i  suivcrit. 
i 3 )  Pour dosci' ce resta d a  plonilr, o n  a opEr6 dc la f q o n  suivante : 

itpri:s avoir retir;; l'anode r w o ~ ~ w r t c  dc peroxyde de ploirih, on a agit6 
~nei.giqucriient le dCpc?t d'oxyde d'Clain au sein tlii liquidc, puis on a 
1. . .  <ii>se rc,poscr a ch;iuii, et l'on a reirii- Ics ~lcctroilt~s dans  le liquide 
clair. 
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tilisation d'un peu de sulfure, 2O par  suite d'une perte de  soufre. 
Enfin, le sulfure d'antimoine séché & 100 degrés peut  encore 
renfermer jusqu'k 2 p. 100 d'eau ; il peu t  également contenir d u  
soufre libre. On détermine alors ordinairement la qii:iritité de  
sulfure d'antimoine que contient le précipité en en chauffant une 
partie aliquote dans u n  coiirant d e  COz, ,jusqu'% ce que la trans- 
formation e n  sulfure noir soit totale; s'il contient du  soufre 
libre, il faut chauffer un  peu plus fort, afin de  le volatiliser, mais  
il est préférable de transformer la toJalité du  sulfure en tétroxyde 
et de doser l'antimoine sous cette forme. 

Au lieu de suivre. p o u r  efîectuer les dosages du plorrib et de 
l'antimoine. les méthodes précédentes, je propose de doser ces 
éléments à l 'état de sulfure, en opérant de la façon suivante : les 
prbcipités obtenus en t rai tant  les solutions correspondantes p a r  
l'hydrogène sulfuré, en liqueur acide e t  chaude, sont  jetés s u r  
des filtres tarés. puis  on les lave, l u  avec l'eau chargée d'hydro- 
géne sulfuré, 2 O  avec l'alcool à 95", 3O avec un mélange formé de  
volumes égaux d'alcool A 9Ci0, d'kther et  de sulfure de  car- 
bone, 4 0  avec l'éther absolu;  les doubles filtres sont ensuite 
s6chés dans le  vide, s u r  SOW2, et  pes6s. 

Afin de vérifier cette méthode de dosage du plomb ou de  I'an- 
timoine, j'ai fait  les deux  séries d'expériences qui suivent. 

Contrôle du dosage du plomb à l'état de sulfure. - J'ai préparé 
une solution de  nitrate de plomb qui m'a donné, pour u n  volume 
de 40 cc. 03, à 19 degrés 5, 2 gr. 6265 de  sulfate de plomb oh- 
tenu en précipitant la solution p a r  un léger excés de SO'IIs 
étendu, puis ajoutant peu A peu, et en agitant,  assez d'alcool 
pour obtenir un  liquide ii 700 d'alcool, en volume ; j'ai ensuite 
prélevé respectivement 40 cc. 03, 30 cc. 4 1, 20 cc. 03,  1 0  cc. 06, 
5 cc.00 de cette solution de  nitrate, et, après  avoir étendu 
ces différents volumes de  400, 300, 300, 200 et  150 cc. d'eau 
coritkriant environ 1 p. 100 d'Az03H (D = 1,3), j e  les a i  s;~t.iirfis 
d'hydrogéne sulfuré après chauffase vers 35 degrés ; j 'ai jeté 
les prdcipités formés s u r  des filtres tarés, puis  jc les ai lavés 
et séchés comme il a été dit plus  hau t .  

.4fin d'éviter toute cause d'erreur pouvant provenir des  filtres, 
ceux-ci ont Cité pr~éitlahlerrient lavés avec le mélange d'alcool, 
d'éther et de sulfure de carbone, puis avec l'éther p u r ;  aprEs des- 
siccation s u r  SOIHZ, puis à l'étuve, j'ai égalisé, trEs sensiblement, 
à la balance, les poids de  chaque couple, I'un des filtres du cou- 
ple 6tant placé s u r  I'un des plateaux de la balance (syst. Curie), 
et l'autre, s u r  l'autre plateau;  aprés avoir abandonnk les deux 
filtres pendant 1 heure environ sous la cage fermée de  la bnlsnce, 
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afin de permettre au papier de se mettre en équilibre hygromé- 
thque avec I';it,rnosph&re de celle-ci, j'ai tliiterrriirié très exacte- 
ment, sans ouvrir la cage, la petite diffkrence de poids des deux 
filtres. 

AprPs avoir pesé les sulfures secs, je les ai transformés, par 
oxydation nitrique. en sulfates, dont j'ai pris les poids aprcs 
chaque Lransformation. Ces poids étaient respec:l.iveirierit. les 
suivants : 2 gr. 6266, 1 gr. 9 7 3 3 , i  gr.  3187, O gr  6602, Ogr. 3238. 
En traitant ces sulfates par SOLR2 et recalcinant au  rouge som- 
bre, j'ai trouvé les mêrnes poids 5 O milligr.2 près. 

En résumé, j'ai obtenu les résultats suivants : 

Puida des PbS lavés 
et séchés dans le vide 

bendant 48 heures. 
(a) - 

2 gr. 0738 
1 gr. 5605 
1 gr. 0382 
O gr., 5192 
O gr. 2573 

Poids des PhS calculés 
d'après le dosage 

du plornl~ dnus les  40cc.03 
e t  les volumes 

des  differents traitemenls. 
( b )  - 

2 gr. 0717 
1 gr. 5583 
1 gr. 0375 
O gr. 5208 
O gr. 3588 

Poids des PbS calculPs 
d'après ceux des PbSO' 

resullnnl 
de l'oxydütiou nilrique 

des sulfures. 
(a 
- 

2 gr. 0717 
1 gr. 5365 
1 gr. 0402 
O gr. 5208 
O gr. 4570 

Er1 ;idoptanl, pour les poids de PbS que j'aurais dû trouver, 
la moyenne des nombres inscrits dans les colonnes (b) et (c), on 
trouve que la pesée directe du sulfure séché dans le vide a 
fourni respectivement 100,i, i00,2, 99,9, 99,7 et 99,8, au lieu 
de 100. 

Contrôle du  dosage de l'antimoine a l'état de sulfure. - d'ai, 
d'abord, préparé du sulfure d'antimoine pur, en précipitant par 
1'hydrogi:nc sulfuré une solution chlorhydro-tartrique d'oxychlo- 
rure d antimoine pur. Après avoir lav6 It: précipité cornme il a 
été dit plus haut, je I'ai séché dans le vide, sur SO61l", puis je 
I'ai divisé en quatre parts inégales, qui ont été mises dans des 
nacellcs eri porcelaine pour les chauffer dans un courant de CO2 
pur et sec. Les sulfures noirs des nacellcs ont été dissous h 
chaud, dans HCI, fumant, et j'ai eu soin de m'assurer qu'il ne 
se produisait pas de perte d'antimoine pendant cette opér a t '  ion. 
Les solutions chlorhydriques ont été ensuite additionnkes d'acide 
tartrique et d'environ 450 cc. d'eau, puis elles ont été saturées 
d'hydrogène sulfuré, aprés avoir été légérernent chauffties. Les 
précipités ont été lavés à la façon habituelle, en employant la 
trompe pour les plus volumineux. Ni les solutions filtrées chlor- 
hydriques, ni les solutions sulfocarboniques ne contenaient 
d'antimoine. De méme que pour le dosage du plomb, chaque 
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filtre contenant le précipité a été retiré, aprEs lavage, de son 
entonnoir, déposd dans  une capsule plate e t  mis sous cloche dont 
j'ai renouvelé l'acide (environ 2 k . )  après u n  jour de  dessicca- 
tion, puis j'ai Iiiissé celle-ci s 'adiever d a n s  le vide sec pendant  
2 jours. 

Voici les résultats obtenus : 

Poids des SbaS3 Poids des Sb3S3 
dissoua dans HCI. lavés e t  séchés dans le vide.  

- - 
O gr. 8973 O gr. 90% 
O gr. 5841 O gr. 5873 
O gr. 2844 O gr. 2849 
O gr. 0942 O gr .  0940 

J'ai trouvé respectivement 100,6, .iOO,5, 200,2 et. Y8,8, a u  
lieu de  100. ' 

Analyses des blunydea de rnnnganêse, 

Par M. II. Con~rsremc~ .  

L'emploi d u  bioxyde de manganése pour  la verrerie exige de  
celui-ci une teneur fort restreinte en sesquioxgde d e  fer. Le 
dosage de  cette impureté, facile lorsqu'elle est importante, 
devient assez difficile lorsqu'il n'en existe que des traces daris les 
bioxydes de rnangankse, e t  les méthodes classiques d e  sépara- 
tion, tout en étant  fort longues, ne donnent  pas toujours une  
sécurité absolue. 

La méthode suivante m e  donne d'excellents résultats : 2 gr. 
du bioxyde de manganése i essayer sont calcinés a u  rouge dans  
un petit creuset de p1;itine ; cette calcination a pour but  de trans- 
former le bioxyde en oxyde sal in ,  dont  la solubilité dans  HCI est 
beaucoup pIus rapide ; la calcination terminée, le contenu du 
creuset est introduit dans  une f i ~ l e  d'lsrlenmeyer et additionné 
de 25 & 30 cc. d'HC1 concentré ; aprés  quelques minutes d'éhulli- 
t ion,la solution est cornpléte ; on continue l'ébullition jusqu'à ce 
que la coloral.ion 11oirAti.e d u  dEbiit a i t  fait place k une  colora- 
tion jaun8tre;  lorsque cette coloration est  obtenue, on étend 
d'eau, e t  l'on filtre, afin de &parer l'insoluble siliceux qui  existe 
souvent dans  les bioxydes de manganése ; on  lave le filtre le 
plus complètement possible. 

Le filtratum est en grande partie neutralisk avec la soude ou  la 
potasse caustique; il doit rester franchement acide et  ne pré- 
senter aucun signe de  précipitation. On continue la neutralisa- 
tion par  de  l'oxyde de zinc di t  indiflérent au perrnanganccte, et. 
lorsque cette neutral isat io~ est obtepue, gn ajoute un esc&s de 
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5 gr.  environ d'oxyde de  zinc, qui précipite FeQ, sans tou- 
cher  a u  mangankse. La prkcipitation est complète lorsque la 
liqueur qui surnage le précipité d'oxyde de zinc plus ou moins 
colore en jaune est devenue parfaitement iricolore ; on filtre et 
on lave l'oxyde de zinc ; on perce le filtre, e t  son contenu est 
recueilli dans une fiole conique ; les quelques parcelles d'oxyde 
de zinc qui n'auraient pu être entrainées sont  dissoutes par  
SO"B2 étendu, qui,  lui aussi,  est recueilli dans  la fiole conique et 
qui  sert à obtenir la dissolution eornplEte du mélange des deux 
oxydes qu'elle contient. La dissolution étant complhte, on ajoute 
encore un petit excès de  SOLI-Is, puis d u  zinc chimiquement pur  
distille e t  exempt de fer, qui  produit la rkduction du  Pe20Y en 
FeO. Au bout d'une demi-heure, cette réduction est terminée, 
surtout s'il reste encore un  petit excès de zincm-; pour  séparer 
celui-ci de lii. liqueur, on filtre sur  un  entonnoir muni  d'un petit 
tampon de  coton de ver re ;  cette filtration est pour  ainsi dire ins- 
tantanCe ; la liqueur, a insi  d9bürrassée du ziric en excès, est 
t i trée avec une solution très étendue de  permanganate de potasse 
qu'on ktülonne dl: façon que chaque centimètre cube soit équiva- 
lent  à 1 rnilligr. de  Fe203  ; lor.sqiie la leinle rose pst obte~iue,  
on lit le nomhre d e  cc. employés de  la solution titrée ; soit n 
cc nombre ; le pourcentage d e  Fe208 est donné p a r  la formule 

0'00', s i  la solution de  permanganate de potasse est 6ta- 
20 

lonnée cornirie il vient d'étre dit .  

Hecherohe des huiles étranaereu 
daims l'huile de noix, 

Par M. J. BELLIER. 

L'huile de  nois, peu connue d a n s  certaines ré,' <rions comme 
huile comestilile, fait, k Lyon et  d a n s  le Dauphiné, l'objet d'un 
cornrnerce d 'une cerlaine importance, beaucoup de  consonima- 
teurs  la préférant B l 'huile d'olive, e n  raison d e  sa  saveur  spé- 
ciale plus prononcee. 

Elle est extraite à froid ou à chaud p a r  la pression des aman- 
des de  noix provenant soit du  Dauphiné, soit du Levant. Le ren- 
derric:ril. est. considkrable et itt.tc:irit jusclii'k 60 p. 100 pour les 
amandes  de bonne qualité.  

L'huile pressée à froid es l  plus fine et beaucoup plus estimée, 
corrime huile coniestible, que  celle pressée B chaud .  

Plus que toute autre ,  cette huile est  l'objet de falsifications 
fréquentes, à tel point qu'il est difficile de trouver, dans  le coril- 
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merce de détail, des huiles d e  noix exemptes de tout  mé- 
lange. 

Les huiles le plus souvent  employées pour  I'adultération sont  
celles de  sésame, de  coton, d'œillette e t  de  lin à bouche ou noi- 
seline. 

Les deux premiéres sont  faciles à caractériser, rnéme e n  faible 
proportion, par  leurs réactioris colorkes. 1,'hiiile de sksarrie par 
l'acide chlorhydrique sucré (coloration rougi),  pa r  la solution 
benzénique de résorcine e t  l'acide nitrique de densité 1,40, bien 
exempt de vapeurs nit,reuscs (coloration vcrte de  l'acide aprEs 
agitation), ou mieux encore p a r  agitation avec de  I'a.cide sulfu- 
rique étendu d u  tiers de son volume d'eau et  coiitenant quelques 
centiéines de formol du comrrit:rce (peu B peu c ~ l o r a l i o n  noire 
plus ou moins foncée). L'huile de  coton est dScelée p a r  la réac- 
tion d'Ilalphen et par celle de Becchi-Milliau. 

La caracthisation des autres huiles, dont  les constantes sont 
trés différentes de celles de l'huile de  noix, n'offre pas de plus  
grandes diffic:iilt,ks, pourvu qu'elles soierit, en qiianlitk suffisante 
dans les mélanges. 

Pour l'huile d'œillette e t  l'huile de  lin, il n'en est pas de  
ménie Ces huiles ne possèdent aucune réaction colorée caracth- 
ristique, et leurs constantes sont t r h  voisines de celles de l'huile 
de noix ; aussi ce sont surtout celles-ci, et (le préfkrerire lii pre- 
mière, qui sont employkes p a r  les falsificateurs, parfois en qiian- 
tit6 si considerahle q u e  certaines huiles, vendues sous le nom 
d'huile de rioix, sont obtenues en versant siinpleinent sur  d e s  
tourteaux de  noix de l'huile d'millette fortement chauffée. 

J)'hiiile de  noix &tant  toujours d'un prix élevé, quelquefois 
plus élevé que celui de  l'huile d'olive, e t  les huiles adultérantes 
étant d'un prix beiiucoup infirieur, on comprend :iisément quel 
intér6t il y a pour les consommnteurs et pour les commerr,ants 
honnétes à cc qu'on possi.de une réaction permettant de  diicou- 
wir sûremerit l i ~  fiaiide. 

Ce carncthre ne  peut étre cherché dans les réactions colorées 
que rie possédent ni l 'huile d'ceillette, ni l'huile de  l in .  On ne 
peut pas davnritage le trouver avec une sensibilité suffisante 
dans les constantes usuelles, qui  sont t rop voisines de celles de 
l'huile de rioix, ainsi q u e l c  dkrnontxent I(:s chifl'res ci-des- 
SOUS : 
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HUILE DE N O I X  ----- 
Amandes 50 p. 100 amandes 

d u  d u  Levan t  
Levant pressees 50 p 100 amandes 

h froid de l 'Isère Hu i l e  
Huile d'rpillette de,lin 

p v ~  d u  a 
froid chaud Levant bouche 

- - - - - 
DençitB.. . . . . 0,9236 0,9253 0,3255 0,924-0.9235 0,910 
lridire d'intfi.. 165,3 145,R 145.9 138-139,9 159,8 
Echduffemcnt 

sulfurique . 101° 1000 10iO iOO"-990 1300 

L'indice d'iode a été déterminé p a r  l a  mrithode que  j 'ni  publiée 
dans ce Recueil ( 2 ) .  L'échaufl'emcnt Maumené n été ohtenu en 
employant, pour les huiles de  noix et  d'cx:illette, parties égales 
d'huile et d'un mklan~rc d'huile d'olive et  d'huile mini'rale don- 
riiirit. i r r i  ktiiiirff~:rnttrit de 31 tlegrck; pour I'liiiile (le liri, on a 
cmployé i /3 d'huile et 2/3 d u  niklange. 

L'hiiilc rninérnle seule ne convient pas pour In dilution, son 
degré thermique étant heaiicoup plus bas, lorsqu'on opère sur  
l'huile pure, que lorçqii'elle est mélangée à d'autres huiles à 
degr6 tlierrriiqiie é l evé .  

L'addition d'un; qu;intit.é importante d'huile de  liri peut en- 
core se reconnaître fi~cilement p a r  les constnntes ci-dessus, 
mais un mélange à parties égales d'huile de  noix et d'huile 
d'adlette peut à. peine être distingue d'une huile de  noix pure. 
Les niéthodes annlytiqiies actiiellernent connues mnnquetit donc 
de sensibilité pour I;t recherche de l'huile d'millette. 

J'ai clierché à combler cette lacune, e t  j'y suis parvenu,  dans 
une certaine mesure, en m'appuyant s u r  un autre  caractère que 
pr6sente I'huile de noix et  qui.  utilisé dnris certaines conditions, 
permet de  retrouver des quant i tés  relativement faibles d'huile 
d'opillette. 

L'huile de noix est, de toutes les huiles grasses, celle qui se 
solidifie A la ternpérature la plus basse (- 27 degrés 5 ) ,  et, par 
conséquent. celle qui doit contenir la plus faible quantité de 
glycérides solides. L'huile d'oeillette se solidifie h - 18 degrés. 
On pourrait saris doute ais tment  reconnaitre la fraude en déter- 
minant le point de  congélation, mais  celui ci est situé à une 
température qui  n'est pas toujours aisément réalisable e t  facile 
à maintenir pendant toute la durée de l'expérience. Ce moyen 
serait donc peu pratique. 

%. Afin de  tourner I;t difficulté, j 'ai  fait cette recherche en 
o p t h n t  B une température moyenne de  17  H 19 degres et  en 

( l i  Annnles de chimie annlylique, 1904, p. 1 2 8 .  
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mettant profit un ph6noméne q u e  j'ai observé autrefois dans 
mes recherches sur  les falsifications de  l'huile d'olive p a r  l'huile 
d'arachide et  qui consiste d a n s  la faible solubilité des acides 
gr~is  solides dans  l'alcool B 70" environ contenant une  certaine 
quantité d'acétate de  potassium. 

L'huile d'oiillette, qui  contient plus de ces acides gras ,  doit 
donner, dans les rnênies conditions de poids et  de température, 
un précipité plus abondant que l'huile de  noix et se  formant  
plus rapidement. C'est, e n  effet, ce qui  a lieu. 

Pour opérer cette recherche, les deux solutions suivantes sont 
nécessaires : 

) Acide acétique cristallisable . 25 cc. ' 1 Eau distillée. . . . . . 75 cc.  
1 Potasse pure . . . . . 16 g r .  

2 1 Alcoolà91-930 . . . . . 100 cc. 

Dans un bécher, on prend 5 cc. de solution de potasse, quel- 
ques gouttes de phénolphtaléine, puis,  avec une burette graduée 
en 2/10 de cc. ,  on verse In solution acétique jusqu'k décolora- 
tion ; on note le volume employé, qui est généralement voi'~iri 
de 2cc. 5. 
Pratique de 1'essa.i pour la recbl-che de  l'huile d'œillette. - Ilans 

un tuhe à essai, on mesureexacternent 1 cc.  de  l'huile à essayer, 
qu'on laisse s'Pcouler lentement ; on ajoute 5 cc. de  solution 
alcoolique de potasse ; on prépare exacternent dans les rnkmes 
conditions, mais avec d e  l'huile d e  noix pure,  un  second tube 
destiné h servir de  thnoin  ; on chauRe dans le voisinagede i'ebul- 
lition (mais sans faire bouillir, afin d'éviter toute Cvaporation), 
jusqu'à ce que les* huiles soient dissoutes ; on ferme les tubes 
avec de bons bouchoris, et on les niaintient pendant 1,'2 heure 
dans un bain-marie chaufré k 70 degrés environ ; ce temps 
écouli:, on dkbouclie It:s tubes ; on verse dans chaciin d'eux une 
quantité de liqueur acétique correspondant exacternent aux  3 cc. 
de solulion potassique ernpliqks ; on retiouche les tubes, et on 
les place dans l'eau k 25 degrés environ ; lorsqu'ils se sont 
équilibrés avcc cette température, on les place ensemble dans 
l'eau à 17-19 degrés, e n  ayan t  soin d'agiter f réquemment .  

Diiris ces conditions, l 'huile de  noix exise un  tenips assez 
long pour donnrir lieu ii nri pi.éi:ipil.t': qiii n'est jairiais abondant et 
qui occupe h peinc le fond concave du tuhe .  L'huile d'ceillette, 
ail contraire, donne rapidement un précipité, qui devient trEs 
abondant et  qui occupe tout  le liquide, rnènie après  repos. 

Les autres huiles donnent un  précipite presque immédiat,  et, 
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avec cxrtairics, il est si ;ihoridarit qii'ori peu t  retourner le tube 
sans que le contenu s'en Cchappe. 

Cette r iact ion est générale et  permet de  retrouver toutes les 
aulrrs  huiles d a n s  l'huile de noix, quelques centiémes seule- 
ment pour  les suivantes : olive, sesame, coton, :irachide, lin à 
bouche, colza, navette. Elle est beaucoup moins sensible pour 
l'huile d'rzillrtte, et il faut une  certaine habitude pour  retrouver 
avec cer t i tudeune proportion de  10 p .  100. A part i r  de  la  A 
20 p .  100, il ne peut subsister aucun doute.  

II est évident que, pnur  coriclure k la présence de l'huile 
d'aillette. il faut que les coristantes soient voisines de celles de 
l'huile de noix e t  que les réactifs spéciaux n'aient pas  démontré 
la presence d'autres huiles. 

JAa température de l'eau, lt: t i trc de l'alcool et d'autres circons- 
tances ericorc ayan t  une influence considérable s u r  le temps 
nécessaire h la formation du  précipité, on ne peu t  pas  se dis- 
penser de  faire  une opération t6moiri avec de  l'huile de noix 
pure. On peut se  procurer facileriierit cette huile e n  pressant 
quelques noyaux ou en les épuisant p a r  1'6ther de  pétrole et 
chassant ensuite ce solvant.  

J'ai essayé de  peser les acides g ras  solides aprhs 24 heures 
de  repos, en les recueillant s u r  un  filtre tnrk et  en les lavant 
avec de l'alcool à 50° contenant u n  peu d'acétate d'ammo- 
niaque.  

Les résultats n'ont pas  été favorables. 1'Pcart n'ktant pas suf- 
fisant entre les huiles de  noix et  d'oeillette pures .  

Voici les poids trouvés. rapportés 100 cc. d'huile : 

Acides gras solides 
- 

Iliiile de  noix. . , . . . . . .  4 . 4 5  
- Ceillette . . . . . . . .  5 - 8 5  

1.e temps n4cess:iire k l 'apparition d'un pr2cipité et  I'impor- 
tance de  celui-ci présentent u n e  sensibilité beaucoup plus 
grande.  

Voici, i t i tre d'exemple, les résultats ol~teiius en opérant 
coiiirne i l  est dit  ci-dr:ssiis avec: de  I'huilc: de  noix pure, avec: de  
1'tiuile d'ceillette pure e t  avec des mélanges de ces deux huiles 
én proportions diverses : 

(Température de l'expérience : 28 degrés ; agit.iitioris fi&pen- 
Ces) : 
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Temps nécessaire 
HUILE 

- - 
1 100 parties, O partie 
2 90 - 10 - 
3 80 - 20 - 
1 60 - 40 - 
5 40 - 60 - 
6 20 - 80 - 
7 O -  100 - 

pour 
l'upparition d'un 
précipite visible - 

32 rriinules 
28 - 
2; - 
16 - 

9 - 

E n  rdalité, les tubes 1 et 2, observés à la loupe, se troublent 
presque en méme temps, mais, dans le tube 2, le précipité 
devient rapidement plus abondant que dans le tube 1. 

J'ai essayé cette r6action avec un grand nombre d'échantillons 
d'huile de noix pure et avec les deux sc:ules huiles d'cr.illett,e de 
pureté certaine que j'aie pu me procurer ; les résultats ont 
toujours été les rrif?rries. 

Cette rkaction, relativement simple et rapide, permet donc, 
elle seule, de découvrir avec certitude la prksence de tou:es les 

autres huiles ajoutées à l'huile de noix. quelques rxntiémes 
pour le plus grand nombre, à. partir de 15 h 20 p. 100 pour 
l'huile d'œillette ; elle est donc de nature tl rendre des services 
dans tous les pays où l'on consomme de l'huile de noix 

Reeherehe et donage des matières hitoniiueases 
dans ln gutta-percha. 

Par M .  PONTID. 

J'ai indiqué, dans les Annales de chimie analytique de décembre 
1902, urie rriélhode d'ariiilyse de 1;i giitla corrirnerciale ; d'antre 
part, j'ai pubhé, dans le C a o u t c k o u ~  el ln guttu-percha (septembre 
1904), une modification à mon procédi: de dosage des impuretés 
par digestion ; je compléterai aujourd'hui cette étude par la 
recherche et le dosage des matières bitumineuses qui peuvent 
être introduites frauduleusement dans la gutta-percha. 

On sait que l'asphalte est un calcaire imprégné d e  bitume et 
que le bitume lui-même est un mélange de pétroléne liquide 
( C ~ 0 8 3 ~ )  et  d'un produit solide, l'asphaltène (CioII~~2Os); i l  con- 
tient, en outre, un peu de soufre. Ce coinpoak est solulile dans 
le pétrole, le toluène, la benzine, le chloroforme et le suIflire de 
carbone, partiellement soluble dans l'éthcr (38 p. 100) et dans 
l'alcool absolu (7 p. 100). La matière résineuse soluble dans l'al- 
cool est haalement soluble dans l'éther. 

D'autre part, la gutta-percha est entiérement soluble dans 
1'Cther bouillant. Connaissant ces différentes propriétés, j'ai 
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- 58 - 

pensé qu'il serait facile de  &parer  directement p a r  1'6ther les 
62 - d u  bitume incorporé à une  gut ta  commerciale et ,  pa r  un 
1 00 
simple calcul, de  connaitre le  p o u r c e n t a ~ e  r6el d u  produit 
d'addition. 

Mode opératoire. - AprEs avoir fait  digérer l'échantillon de 
gut ta  dans l'alcool absolu, afin de  connaitre sa  teneur  en résines 
(voir Annales de chimie mla ly t iqu~ ,  1902, page 4501, on le soumet 
à l'action dissolvante de l 'éther bouillant pendant douze heures 
consécutives, soit a u  moyen d u  digesteur-lixiviateur què  j'ai 
imaginé, soit au moyen de  tout autre  appareil d 'épuisement;  le 
filtre est lavé ensuite h l'éther chaud,  puis  séché et pesé;  si 
l'échantillon examiné renferme du bitiimc, on obtient un  rdsidu 

62 
contenant les impuretés naturelles de  la gut ta ,  plus  les - 

100 

du bitiime incorporé. Pour  s 'assurer que Ir, produit r.orilieri1 
rSellernerit du biturne et  af in  d'en connaître la teneur ,  on sou- 
met le filtre e t  son conlenu à l'action du sulfure de  carbone ou 

62 
du  toluPne boiiillant, qui  dissout les - d u  bitiime non dissous 

1 O0 

par  l 'éther ; il reste sur  le filtre les matières inertes insolubles 
dont le poids fait connaître, par  différence, la quantité de  bitume 
dissous par  le toluène ou le sulfure de carbone : 

Dans cette équation, R reprbsente l e  résidu total ;  b le bitume 
et  m. les matières inertes insolubles. 

AprEs digestion d a n s  le sulfure de carbone, on  a u r a  : 

Pour connaître la valeur de b,  il suffit d'établir la proportion 
siiiv;irit.e : 

p représente l e  poids d u  bitume dissous par  le toluène ou le 
sulfure de  carbone : 

a =  b. 
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Becherelie des maliéreai eoloranten 
dans les alislotlies, 

Par M. P. Onmor (1). 

Au point de  vue  des colorants, il y a deux espéces d'absinthes : 
les absinthes colorées avec ries produits végétaux et les absinthes 
colorées avec des colorants artificiels dkrivés de la houille ; ces 
derniEres sont les absinthes de qualit6 inférieure. 

Les absinthes sont gériéralemerit teintées avec des niatièrcs 
colorantes d'origine vég6tale extraites des plantes qui  servent A 
les aromatiser, à savoir : la petite absinthe, l 'hysope, la m6lisse 
et la rkglisse, ce qui  réduit les principes colorants ?L trois : l a  
chlorophylle, un jaune vkgétal e t  la glycyrrhizine. 

Voici lesopérations à efîectuer pour s'assurer que  l 'absinthe L 
essayer ne contient que des colori~nts végétaux On prend 200cc. 
d'absinthe, qu'on évapore jusqu'h cori~plète disparition de  
l'alcool ; le  rosidu de  l'évaportition doit toujours ètre trouble e t  
d'une coloration jaune verdi t re  ; le Lrouble 1st produit par  In 
présence de la chlorophylle. qui est insoluble dans  l'eau e t  qu i  
n'était soluble dans l 'absinthe qu 'à  l a  faveur  de l'alcool (2) Si Ic 
liquide était limpide, on  pourrait  conclure à l'absence de  chloro- 
phylle. 

T,a liqueur neutrt:, refroidie, est mise d a n s  ilne houle à dkcari- 
tation ; on y ajoute le tiers de  son volume d'alcool amylique, e t  
I'on agite la houle doucement, a f in  d'eKectucr I'kpuisement des 
colorants. La chlorophylle passe trés rapidement dans l'alcool 
amylique, qu'elle colore en vert I I  est facile de séparer.  par 
décantation, l'alcool amylique c o r i t ~ n a n t  e n  solution la chloro- 
phylle. 

Le résidu, kpuisé une première fois par  l'alcool ainylique, est 
de nouveau traité par  cet alcool, miiis plus longuement;  l'alcool 
prend une teinte jaune due a u  colorant végétal dont il a été parlé 
plus h a u t ;  on h a p o r e  à siccité, et I'on reprend p a r  l'eau. qui 
dissout trbs bien ce colorant e t  qui laisse insoluble la chlorophylle 
qui aurait pu ne  pas  étre entrainée a u  premier kpuisement; on 
filtre, et la solution est évaporée sur  une  soucoupe. 

La couleur ainsi  séparée ne teint pas la laine directement en 
présence de  iluelques goiittt:~ dr: SO'A" elle ne k i n t  que la laine 
et la soie inordancées l'alun et  au  tar t re .  Cette particularité est 
le caractére de tous les colorants végétaux. Cette m h e  couleur 

(1) Travail exécuté au Laboratoire municipal de Paris. 
(2) Les résines qui peuvent s'y trauver donneraient 6galernent un 

trouble. 
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jaune, évaporée sur  u n e  soucoupe en liqueur neutre, doit étre 
essayée p a r  une  goutte d'ammoniaque ; la couleur augmente 
d'intensité. HCI produit le même offet ; Io solution qui  a été 
épuisée deux fois par  l'alcool amylique doit ètre jaune.  Elle peut 
contenir de  la glycyrrhizine. 

Il est filcile de  c;irai:t,ériser cette derriikre en r6tluis;int le 
volume & 15 cc. environ ; on ajoute quelques gouttes de SOLIIf; 
la glycyrrhizine précipite presque totalement en grumeaux d'un 
brun foncé; on laisse reposer e t  l'on filtre ; s u r  le filtre qui con- 
tient la glycyrrhizine, on  met quelques gouttes d'ammoniaque 
pour la dissoudre ; le fil1.r.e se colore alors en jaune .  

Si, dans  l'essai d'une absinthe, les résultats concordent avec 
ce q u i  ~ i e n t  d'étre di t ,  on peut affirmer que cette absinthe est 
colorbe avec des produits végétaux. 

Toutes les ahsirithes n e  sont  pas  ainsi coloriies. On trouve, 
dans le  coinnierce, des absinthes trés faibles en aIcool (3Y à 40'1, 
qii'cm rie peut colnrer à la chlorophylle, car c:r:lte siit~si.ance ne 
doit sa  stabilité en soluticjn qu'en présence d'alcool ayarit 
un degré suffisarrinient élevii ; a u  bont de quelques jours, le 
liquide deviendrait trouble avec un alcool marquant  seulement 
400 ; c'est alors qu'on a recours a u x  colorants artificiels 
dérivés de Ia houille. Le nomhre de  ces colorants est  assez 
restreint, CiIr  ils doivent présenter une grande stabilité en solu- 
tion alcoolique et  aussi une  certaine rtsistance à l'action de 
la lumikre. Les colorniits qui semblent les plus indiquds et 
qu'on trouve souvent sont : le b l e ~ i  d'indigo soluble (carmin 
d'indigo), le j:iurie solide S et u n  ponceau. 

Ori trouve aussi, mais pliis rarerrirnt. : du  bleu Viet,oria, du 
bleu induline, d u  jaune  naphtol e t  de l'orangé II. 

Afin d 'o l~ tcn i r  la teinte' verte de  I'absiiithe. les distillateurs 
font un inéliinge de bleu et de  jaune ; mais, comme la nuance 
serait trop vive, ils sont obligés d'y ajouter en petite quantité 
une nuance corriplémentaire, le rouge, pour  e n  ternir  l'éclat. 
C'est ce qui esp l iq~ie  l a  p r h n c e  du ponceau. 

Voici la marche ii suivre pour  déceler la présence de ces 
colorants (nous supposons un niklango d e  colorants viigétaux et 
artificiels) : on évapore à siccité 800 cc. d'absinthe ; on reprend 
par  l 'eau;  tout se dissout, ?L l'exception de  la chlorophylle ; on 
jette sur  un filtre ; on a éliminé ainsi la chlorophylle dans le cas 
où l'on est en présence de  colorants végétaux, et la liqueur ne 
doit contenir aucune nuance bleue ni verte. Si l'on avait une 
de  c e s ,  colorations, on pourrait ,  dhs ce moment, affirmer la 
présence d'un colorant artificiel, puisque, d a n s  les absinthes 
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colorées par  des produits v@étaux, la nuance verte  (mélange de 
bleu e t  de jaune) est donnée p a r  la chlorophylle. 

Cette liqueur neutre est Cpuisée p a r  l'alcool amylique. Nous 
avons  alors l'alcool A e t  le résidu B .  

L'alcool A doit 6tre j aune  (s'il est bleu, bleu Victoria) ; il est 
évaporé i siccité e t  repris p a r  l'eau ; on ajoute quelques gouttes 
de SObH", et l'on Q u i s e  p a r  l'alcool amylique ; l'alcool est 
évaporé avecun  rnouehet d e  laine non mordaneée, e t  le produit 
de  I 'hapora t ion  est  essayé à la touche. Le résidu de l'&puise- 
ment  est évaporé kgalement e n  préscnce d'un inouchet de soie 
non mordancée. L'évaporation ne doit pas  &tre poussée ,jusqu'au 
bout. à cause d e  la  présence de S05FP ; lorsque la laine est 
teinte. on la  re t i re ;  elle est lavée à. l'eau. P o u r  essayer cette 
couleur à la touche, il est iridispensahle. a v a n t  de  l'kvaporer 
cornpléterrient, de neulraliser SOLW2 aussi exactement que possi- 
ble par  quelques gouttes d'arnrrioniaque. 

Toutes les couleurs qui ont- te int  trEs nettement la laine non 
mordancéesont des colorantsdérivés de  la houille. Le tableau ci- 
dessus donne l'ensemble des criracthres e t  les r6actioris des iliflé- 
rents  colorants trouvés dans les absinthes, e t  ln figure ci-dessous 
donne les bandes d'absorption observées au spectroscope sur  
diffkrents colorants trouvés dans  les ahsirithes d u  commerce. 
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- 63 - 
necherdie d e  la gonime arctl~iqnc 
de gomine adragante ; réectia~ii 
iriihle, 

Par &f. E ~ ' A Y E T .  

d a n s  hi. pondre 
rmpide et  sen- 

Les praticiens connaissent la difficulté qu'on éprouve & pul- 
vériser la gomme adragante. d'où il résulte que la. prkparaliori 
de cette poudre est généralement d u  domaine de  la droguerie. 

Ayant eu à examiner  u n  échantillon suspect, je me  suis 
demandé s'il existait, dans  la gomme adragante, une oxydase 
brunissant la solution aqueuse de  gaïacol e n  présence de  l'eau 
oxygénée, cornme cela a lieu avec la gomme arahique. La réac- 
tion, effectuée s u r  une  solution non riltr4e et faite à froid d e  
gomme adragante pure,  a donné des résultats négatifs. 

Cette réaction diffërentielle permet ,  dés lors, de déceler la 
gomme arabique dans  la poudre de  gomme adragante. 

Une solution a u  trentiéme de gomme suspecte, faite à froid, 
est additionnee, dans  un tube à essai, de  son volume de  solu- 
tion aqueuse. d e  gaïacol au  1/100 ; on ajoute une goutte d'eau 
oxygénke, et l 'on agite ; le  mélange bruni t  rapidement en pré- 
sence de la gomme arabique, tandis qu'il reste parfaitement 
incolore si la gomme adragante est pure. 

Sur l'analyse decr eaux-de-vie, 

Par M. X. Rocyu~s .  

L'analyse des eaux-de-vie d e  vin est fr6quemrnent exigée, 
depuis quelque temps, par  les négociants anglais,  comme crité- 
rium permettant d'établir leur puret4. Cette pratique s'est intro- 
duite dans les transactions commerr:iales B la suite de jugernents 
rendus en Angleterre contre des négociants q u i  avaient mis e n  
vente du Brnndy (eau-de-vie de  vin) ,  que les chimistes officiels 
avaient déclaré falsifié. Dans  celui de  ces jugements qui  a eu le  
plus de  retentissement, il est dkclaré que l'eau-de-vie de  vin d e  
qualité rriarchande doit renfermer au nioins 80 parties d'éthers 
pour 100.000 parties d'alcool. Il n'est pas fait  mention des au t res  
substances voldiles. Aussi, est-ce simplement la tcncur  niinima 
de 80 d'éthers qu'exigent la plupart  des nkgociants anglais. 
Cependant u n  assez grand nombre d'entre eux  exigent aussi 
que la teneur minima en non-alcool (1) soit de  300. 

(1) Nous rappelons qu'on designe sous le nom ile coefficienl non-alcool 
la somme des substrtnços volaliles (acides, ald6liydes. eliiere, alr.ools supc)- 
rieurs el furfurol) exprirriées en grarnrnes par Iirclulitre d'alcool pur. 
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NWP n'avons PHS l'intention de  discuter ici la valeur  de ces 
deux chitrres, pr is  comme critérium de  la pureté des eaux-de-vie ; 
cela nous entrainerait  trop loin ; nous rappellerons cependant 
que,  & notre avis,  le criterium le plus  intéressant est celui qui 
est basé s u r  la somme des éthers  et  des  alcools supkrieurs. Nous 
avons, depuis  longtemps, appelé  l'attention des analystes s u r  ce 
point,  car  nous avions remarqué que  les éthers e t  les alcools 
supérieurs étaient les éléments qui  présentaient les variations 
les moins considérables. Des expériences recentes que nous avons 
faites s u r  les vins  charentais,  e t  que nous  nous proposons de 
publier récemment, on t  contribué i nous rnontrer l'intérét que 
prCsente ce ciitkrium ; il résulte, e n  effet, de  ces expériences 
que, lorsque les vins  ont  une  t rés  faible teneur  en éthers, ils ont, 
p a r  contre, une teneur  élevée e n  alcools supérieurs, d e  sorte 
que  la g randeur  des  variations observées entre les diverses eaux- 
de-vie s 'atténue beaucoup lorsqu'on prerid cornme base la somme 
des éthers ei des  alcools supérieurs. 

Mais, p o u r  que  ce critérium a i t  une réelle valeur, il est néces- 
sajre que le ,dosage des alcools supérieurs presente des garanties 
suffisantes d'exactitude. Or, ce dosage est, comme on le sait, 
for t  délicat, e t ,  en l'absence d e  méthode rigoureuse et  pratique 
donnant  des résultats absolus, on emploie généralement la 
méthode empirique que  nous avons décrite ( l )  et qui  est basée 
s u r  la coloration que  donnent les eaux-de vie avec SOLIIL, aprés 
qu 'on a éliminé les corps aldéhydiques. Cette méthode fournit, 
lorsqu'elle est appliquée avec soin, des résultats comparables et 
constants, mais il est indispensable, pour  ie!a, d'adopter un mode 
opératoire que l'on applique toujours scrupuleusement d a n s  tous 
ses dStails . 

Nous avons été en désaccord, au  sujet de ce dosage, avec 
d'autres chimistes, et nous avons p u  nous convaincre qne les 
écarts constatés étaient dus  h ce que  les divers expérimentateurs 
n'avaient pas employé rigoureusement le même mode opéra- 
toire. La température & laquelle on fait  la réaction nous paraît 
principalement avoir une  grande  importance. Nous avons indi- 
quB 120 degrés, parce que cette température est celle qui,  tl':ipri.s 
nos essais, nous a paru être  la plus  favorable. Or, lorsqu'on 
opére à 100 degrés, par  exemple, on obtient des résultats bien 
plus faibles. Voici les résultats que nous avons obtenus en opé- 
rant  avec cinq eaux-de-vie de  vin e t  en suivant le procédé que 
noils avons indiqu6, avec cette seule diifkrence que,  dans  une 

( 1 )  Voir Annales de chimie a n d y t i y u e ,  1897,  p. 141 e t  221. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



série d'essais, on a chauff6 à 120 degrés pendant  une  heure,  
tandis que, dans l'autre série, on a chauffé 100 degrés pendant 
le mème temps. Dans les deux cas, la solution d'alcool isobuty- 
lique étant prise comme type,  les chiffres donnant  l'intensité 
coloriinitrique ont  été les suivants : 

Chauffage Chauffage 
à 120 degrés & 100  degrés - - 

Solution type d'alcool isobutyliqiie. . 100 1 O0 
Eau-de-vie no 1 . . . . . . .  180 100 

-- 2 . .  180 . . . . .  1 05 
- 3 . .  250 . . . . .  145 
- 4 . .  208 . . . . .  185 
- 5 . . . . . . .  71 53 

Comrne le montrent ces résultats, il y a des différences corisi- 
dérahles entre l'intensité colorimétrique des essais faits a des 
températures difrérenles. Ces différences tiennent à la nature des 
alcools supérieurs et  des aulres  substances non eldéhydiqiies 
qui existcnt dans les eaux-de-vie de vin et  qui donnent une  colo- 
ration avec SOqII". Nous rnontrerons, d a n s  une prochaine note, 
cornmerit sc comportent, d a n s  cette réaction, quelqucs-unes dc  
ces substances. Qu'il nous suffise de  dire, pour  le moment, que 
l'alcool arnylique, qui forme la presque totalité des alcools supé- 
rieurs de l'eaii-de-vie de vin, donne, avec: S W H H 2 ,  des colorations 
dont l'intensité varie dans des  limites très étendues; suivant  l a  
tenipirature laquelle on opEre la réaction. 

11 importe donc qu' i l  s'établisse une  entente entre les chi- 
mistes, de  maniére que tous ceux qui  sont chargés d'effectuer 
ces analyses opkrent d'une manière absolument semblable. Xous 
avons cru utile rl attirer l'attention d e  nos confrères s u r  l'utilité 
que présenterait cette unification. 

Compte rendu dn Vlte Congrès de I'&nsoeiation 
iotcrnniionale der eliimiatcs tlc 1'Intluati.ie d m  
cuir, tenu h TanWin d i a  18 RU 23 septenilwe 1901, 

Par M. FERDIXAND JEAN (1). 

La section italienne, qui avait organisé la réception des congres- 
sistes, avec le concours de l'Association italienne pour  le commerce 
et l'industrie des ciiirs et  peaux, de la Chambre de coinnierce, di1 jour- 
nal la Conceria et de plusieurs notabilit6s industrielles. a offert à ses 
hhtes de nombreux banquets, des excursions et des visites triis inte- 
ressantes, et même une g a ~ d e n  purty, de sorte que les intervalles 

(1) Ce compte rendu a paru dans la Rmue generale de chimie. 
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des conferences on t  été remplis de  l a  façon l a  plus agreable, et l'on 
peut dire que nulle industrie, plus que celle des cuirs et  peaux, ne 
fëte avec plus d ' M a t  les savants des divers pays qui  se consacrent 
plus spécialement aux etudes et aux recherches intéressant cette 
branche de la science appliquee. 

Le bureau du Congrès a et6 constitue avec ICI. le Dr Robert Lepetit, 
comme président, M M .  iïihoul et H. Parker comme vice présidents, e t  
M. G. Parker comme sccrbtaire général. 

Les deux preini6res seances ont @té consacrCes aux questions d'ad- 
ministration (rapports du secretaire génBral, du trtlsorier, des p h i -  
dents des sections etrangCres) et & la raiificatiou des décisions prises 
au Congrès de Leeds 

Le prix Seymour Joncs et la médaille de l'Association o n t  été décer- 
nés A M .  le D r  Nilioiil, professeur B 1'Universite de Li@ et directeur 
de 1'Ecole de tannerie,  pour ses travaux sur l'eau en  tannerie, ses 
études sur le cuir, sur  l'iufliierice de la composition des eaux dans la 
fabrication des extraits,elc., etc. Des iriédailles d'argent on t  i.té accor- 
diies ti RI. Hotlgh (Copenhague), aIC1. Pacssler (Freiberg) et h M .  le 
nr Korner (Allemagne). 

Depuis le Congres de Turin, l'Association dispose de deux prix de 
200 dollars chacun, fondés par  M. Klipstein, le plus important fabri- 
cant d'extraits d'Amérique, destines recompenser une  @tude cornpa. 
ree du dosage des matieres tannnntes  par la melhode B la poudre de 
peaii e t  par la peau chromée, et iin travail scientifiqut! siir la ddc r -  
mination du t ann in ,  prix qui seront  diicernés en  1906 au Congrés 
qui se t iendra ti Prague. P a r  acclairiation, ilne nikdaille d'or a 4t6 
attribuée à M. Kattireimer (Worms),  rédacteur d 'honneur  d u  Colle- 
giurn. 

Le Congrès aborde ensuite la discussion des questions techniques 
énumérdes au programme dressi; par le Comité. 

La premikre question qui vient en  discussion est relative aux modi- 
fications de  l a  mbthode officielle internationale p c w  l'analyse des 
m a t i h s  tannantes  Depuis qiie l'iissociation est fondée. cette me- 
thode. nouvelle toile de Pénélope, revient tous les deux ans  devant 
les CongiF.s. pour @tre rnodifike avec l'objectif d'arriver CI 6tablir Irs 
règles d'une rriiithode ot'ficlelle internationale, capable de foucuir des 
rc!siiltats concordanls dans tous les laboratoires. 

On sait (pie la mbthode dite à la poudre de  peaii consiste à déter- 
minw, dans les rriatii~res t annan t r s  ou IFS extraits, le soliihle total, 
puis à passer la solution filtrée dans la cloche Procter, garnie de poli- 
dre de  peau, et  à diterminer,  par évaporation et  pa r  pesée, les non- 
tannins ,  qui, retranchbs du soluble total, donnen t  les matieres rete- 
nues par la poudre de peau, qu'on considère comme siibstanccs 
tannantes .  

Ail Congrès de Copenhague, nous avions cru devoir critiqner cette 
méthode, tant  a u  point de vue scientifiilue qu'au point de vue des 
données utilisables en  tannerie qu'elle est censée foiirriir. 1)ans une 
communication faite au Congrès de Turin par  MM. G. Parker et 
Payne, sur une nouvelle methode d'analvse des matières tannantes,  
se trouvent exposées, en grande partie, les observations critiques qiie 
nous avions présentees au CongrCs de Copenhague. 

Si beaucoup de chimistes ne se font pas d'illiisions sur la valeur 
scieritifiqiic de la methode A la poudre de peaii, la plupart, et je suis 
du  norribre estirrient qii'ii défaut d'autre mi;thode plus exacte. il con- 
vient de se rallier & la méthode officielle internationale.  parce que, 
(!tudile avec le pllis grand soin depuis plusieiirs annees,  elle est B peu 
p r h  mise au point et capable, lorsqii'elle est appliquée en se confor- 
mant aux prescriptions de l'Association, de donner  des resultats assez 
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satisfaisants sous le rapport  de la concordance, ce qiii est dëjh un 
i-c+sullat important.  

Les observations critiques prEsentëes aux Cnngrés de  Copenhague 
et de Turin monlrent  la nicessite de recherclies en vue d'arriver a un 
procédé de dosage des matières tannantes  plus scientifique et  repon- 
dant mieiix que la méthode officielle actuelle auxdésiderata de l a  tan- 
nerie et des fabricants d'extraits, et il est permis d'espérer que les 
prix crees par W .  Klipstein provoqueront les ti~avaiix e t  les recherches 
dans cette voie. 

Pour en revenir B la méthode a la poudre de '  peau, la Confërence 
a décide qiie. poiir la di>terrnination de  l'eau daris les extraits. on 
emploierait la mbtkiode indirecte. c'est &-dire qu'au lieu d'opérer le 
dosage de l'eau siir les extraits, on  @vaporerait 30 cc. de la soliition 
non fi1ti.i.e deslinee Al analyse. Cette prescription nous parait discuta- 
ble au point de vue scientifique, parce que certains exlraits, le siiiiiac 
par exernple,renferrnent des acides volatils qui disparaitront d'autant 
plus f'acilemcnt ii 1'év;lporalion qu'il y aura plus d'eau à evaporer ; 
quoi qu'il en *oit. la rnrittiode virant nioins la rigueur scientifique que 
l'accord des rkwltats.  il y a lieu de t rn i r  compte de la prescription. 

La filtration des solulions tannantes  destinees a l 'analyse, prati- 
quie dans les conditions arrétees par  1 Assi~ciation, n'est pas sans  
présenter des ennuis et  des difficiiltes ; avec le papier no 605 Schlci- 
cher et Schiilil extra-fort, il I'aiit rejeter les prtmiers 250 cc. du filtra- 
tuin, poiir tenir compte de l'absorption du  tanriin par le papier, et l a  
filtration c ~ t  souverit si lerile que, si l 'on n'a pas eu l a  precautiori 
d'asepiiser la solution, des moisissures se développent sur le filtre e t  
modifient la composition de l a  soliilion. 

hl .  G. Parker parait avoir ri.solii d'une f q o n  Lrh heureuse la ques- 
tion de la filtration des soliitioris ; son proct;de consiste il filtrer les 
solutions au  moyen d'une petite boiigie en terre poreuse, qui est fixee, 
avec un tube de caoutchouc et  un tube de verre, dans  la douille d 'un  
grand enionnoir disposé sur u n  flacon tubulé dans lequel on fait un  
vide de 60 millim., qui tombe rl 90 millim. a u  cours de la filtration. 
Au laboratoire de 1'Ecole de tannerie de Turin. M.  Parker a fait u n e  
dhonst ra t ion  de son procédé qui nous a paru fort concluanle ; l a  
filtration s'est etfecliiée rapidement, et le filtratum etait d'une limpi- 
dité parfaite. 

La Conference a nommé une Commission internationale pour 
i-tudier ce mode d e  filtraiion c l  présenter un rapport a u  Congr& de  
Prague. 

A propos de fillration, la Confërence avait ii spécifier si tolites l m  
solutions tannantes ,  merne celles paraissant limpides, devaient,comme 
le proposait M.  l'aesaler, 2trc filtrëes a u  papier. La Confërence n 'a  
pas cru devoir modifier ses prescriptions précédentes, e t  l a  filtration 
des solutions limpides n 'a pas et,e rendue obligatoire. 

En ce qiii concerne l'évaporation e t  l a  dessiccation des rfisidiis, il a 
été recomtriandé de faire l'évaporation an  ba in~mar i e  et  de  s ,cher à 
l'étuve h 1U0 degrés jusqu'h poids constant.  rl lin milligramme prës. 
I~'exacti1ude de ces délerrninalions serait plus assiirée, si la m8thode 
prescrivait l'emploi de  capsiiles de forme et  de dirriensions définies, 
currirne cela est iridiqiié pour les arialyses de vin et de lait. 

Koiis aurions 6té diisireux qiie la Çonférerice fixa1 les coriditions h 
réaliser pour l'extraction des 1natii.res tannan1.e~ e t  pour l a  détermi- 
nation di1 soliible total. Certaines matikres sont,  en effet, difficiles h 
extraire, et  l a  quantité d'eaii prescrite, 1 litre. n'est pas toujoiirs siif- 
fisante pour enlever la totalite des matiéres soli~hles.  II etait donc 
inldressant de se mettre d'accord siir le critrriiirn d e  I'kpriisement, 
d'autant plus que c'est d'aprhs le poids du soluble total qu'on calcule 
les non-tannins e t  les matiEres tannantes  ; c'est pourquoi nous avions 
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demandé que la Conference indiqudt les resctions (sel de fer ou solu- 
tion de gélatine ou d'albumine salée) qui auraient permis de faire 
l'accord sur le moment  ou I'épuiserrient devrait etre corisidérk coinine 
tarmin6. La Corilëri:nce n 'a pas cru devoir se prononcer sur ce poirit, 
e t  elle s'est bornr'e à contiriiier que l'extraction doit Etre faite soit 
avec l'extracteur de Koek. soit avec le dispositif indiqué par M. le pro- 
fesseur Procter, & l'exclusion de  l'appareil Soxhlet, precédeinment 
recommandé, e n  procédant l'extraction, d'abord avec un demi-litre 
d'eau ii 50 degrés, puis avec un demi-litre d'eau bouillante. 

Le dispositif indiqué par  M. Procter est beaucoup plus simple, moins 
coiiteux e t  moins fragile que l'appareil Koek, e t  son emploi est tout ti 
Sait à recoinmandcr pour l 'extraction des matières tannantes .  

Ce dispositif consiste en  deux gobelets de verre allant au feu, 
en t r an t  l'un dans  l 'autre Le gobelet rxtérieur, rempli d'eau, sert de 
bain marie et peut être maintenu & BU degres, puis porte a l'ébiilli- 
tion Ilans le gobelet intérieur, on place une  cloche de Procter, dont 
l'orifice infërieur est f ' e r rn~ par une mousseline fixée par un caoul- 
chouc ; l a  tubulure extérieure porte u n  bouchon de caoutchouc tra- 
versé par un tube un peu capillaire, coude deux fois, formant siphon 
e t  ferriié par un robinet ou une  pince. La partie infericure de la clo- 
che es1 recouverte d'une couclie de sable (bien lave l'acide chlorhy- 
drique chaud), sur  laquelle on  dépose l a  matiére tanriarile, convena- 
hleinent divisée, qui est dest,inée a l'extraction. On recoiivre la cloche 
avec de l'eau à 50 degrés, e l  l'on maintient l'appareil cette tempe- 
ra ture  en  le chauffant sur un carton d'amiante. Apr& quelque tciiips 
de  maceration, on amorce le siphon, et  l 'on règle l'écoulement du 
liquide; on procède ensuite a I'epuisement par de petites affusions 
d'eau 50 degrés, et l'on achève l'epiiisement avec un demi-litre d'eaii 
bouillante. 

Les dimensions de  la cloche filtrante de Procter on t  eté modifiees 
par le Congrès de Turin ; cette cloche doit avoir 7 centimètres de 
hauteur et  3 ccntiin. de diarni.tre, avec une tubiilurc de 17  milliin., 
e t  l'on emploiera, pour ga rn i r  celte cloche, 6 à 7 gr .  de poudre de 
peau, soit 70 & 80 p. 100 de poudre de peau par rapport a u  poids du 
tannin  contenu dans les 200 cc. de iîltratum nkcessaire pour l'ana- 
lyse. 

Pour en  finir avec ces questions de détail. qui ont toutefois leur 
importance, la Confërcnce a decidé que seraient considérés conme  
extraits solubles à froid les extraits ne donnant  pas pliis de 2 p. 100 
d'insoluble dans l'eau froide. 

Il est irittiresaant de savoir qiielle concordance peut 'doririrr 1,t 
méthode officic:llc internationale, pratiquée par des chirnisti:~ spkcia- 
listes sur des échantillons identiqiies. 

La communication faite au  Congrès de Tiirin par M. Hoberl Lepetit 
va nous renseigner à ce sujet. Nous e n  rapportons les passages siii- 
vants  : 

CC Depuis s a  fondation,  l'Association internationale des chimistes 
CC de L'industrie du  cuir s'occupe sans  relache de  la question de I'ano- 
a lyse dcs prodiiits tannants .  e t  chaque Congrés determinc plus cxac- 
(1  tement  les opérations pour l'exécution de l'analyse, afin de réduire 
CC au minimum les latitudes d'erreur, e t  afin que les erreurs vêmcs 
n soient circonscrites aux inexactitudes inherentes la méthode, 

sans qu'elles puissent etre attribuées h. des inégalités dans le modus 
CC opemndi .  

a Malheureusement, si, d'une part, on  est arrivé B perfectionner la 
c( méthode et  a augmenter l'accord ent re  les résultats de I'anal,yse, il 
C( est de plus en  pliis dé~riontré que la uiethode actuellernent adoptée 

est  susceptible de  nombreuses critiques, ca r  elle ne t ient pas 
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« compte sut'fisamment de  la valeur d u  non-tannin e t  n e  t ient  nuciin 
compte de ce qu'on est  convenu d'appeler i'insoluble, quoiqii'on 

rc sache iiniversellernent que l'insoluble, ienl'errnant des phlobaphk- 
N nes, contribue largement 5i. la formation du cuir e t  a u  rende-  
« ment .  )> 

La latilude d'erreurs dans les analyses, d'apres la méthode offi- 
cielle, serait, d'après une  dtkisiori de 1' Associiition allemande des 
fabricants d'extraits colorants e t  tannants ,  de QI. 100 pour les liqui- 
des et de 3 p. 100 pour les extrails secs, et, selon la stalion d'essais 
de Freiberg, de 3 4 1) IOO. I I  éiait intéressant de  savoir quelles sont 
réellement les linlites des diffdrences que peut b u r n i r  l a  méthode 
officielle internationale. A cet effet, plusieurs fabricanls d'exlraits on t  
apporte leur concours à RI. Lepelit pour faire analyser, par divers 
ctiirnistes, connus coinirie s'occupant plus specialerneiit d'analyses des 
inatiixres tannantes,  un certain nombre d'échantillons d'extraits 
liquides et d'extraits secs, dont  I'echantillonnage avait fait l'objet de  
soins particuliers e t  qui avaient été remis aux divers laboratoires par 
I'interrriCdiaire des fabricants d'extraits; de cette facon, les rtsultata 
obtenus devaient représenter +galement ceux que donnent  les analy- 
ses courantes. 

Dans sa coinrniinication, M .  Robert Lepetit donne  u n  eertriin 
nombre de tableaux dans  lesquels figurent toutes les données analy- 
tiques. 

Dr Baldraço (Turin) 

Procter (Leeds). . 
Parker (Lonrlr~s) . 
F. Jean (Paris). . 
Paessler (Freiberg) 

Eitner (Vienne). . 
Marche (Berlin). . 

Lepetit Dolfus(Mi1ar 

- .  

Frittelli-Dufour. . 
- 

ait  
R 30. 

S u m a c  

p. 100 

38 15  

37 80 

36 20 

37 35 

39 70 

37 65 

35 C 

39 2 

39 8 

38 O 

37 Rn 

- 
Extrait 

B 400 
buehracho 

p. 100 

39 36 

40 20 

38 50 

37 16  

39 

3 

39 60 

39 50 

40 30 

36 80 

37 10  

- 
Extrait 

de 
Mangrove 

Sous nous bornerons à citer les resultals. en  ce qui concerne le 
dosage des inalikres tannantes,  bien que la discussiori des autres don- 
nées analytiques soit de nature à iriorilrer quelles son t  les dCteririina- 
tioos qui présentent le moins de concordance, e t  qu'il serait, par 
suite, nécessaire de réglementer avec plus de  rigueur e t  de détails. 
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En comparant les r6siiltats fournis par  les membres de 1'Association 
seuls, o n  voit que les k a r t s  maxima sont : 

Dans les extraits liquides Dans les extraits secs - - 
Pour le tannin assimilable . 3 ,7  p .  1 O D  6,6 p .  toi) - le non-tannin. . . . .  3,6 - 3,3 - 

. . . . . .  - l'insoluble 3.1 - 3.2 - 
- i'eau (sumac). . . . .  2,3 - 2,s - 

M. Robert L e p ~ t i t  conclut qu'il y a une  amélioration sensible 
entre les rSsultats obtenus pour ces analyses e t  ceux exposes dans le 
précddcnt rapport  de M Pacssler en 1903, et  qu'il y a lieu d'espbrcr 
qu'on arrivera B des rbsultats plus concordants e n  precisant davan- 
tage les conditions opératoires ; nous ajouterons : 8 la condition 
aussi que la poudre de peau soit de bonne qualité et qu'elle soit con- 
tràlée par le Coinité de l'.\ssociation. 

En Amérique, oii la méthode de la cloche Pîocter n'est pas gkné- 
ra lemcnt  suivie, on  emploie l a  mithode par agitation avec la poudre 
de peaii. T1'apri.s les renseignements foiirriis par le Dr  Crup, on 
emploie 13 gr.  de poudre de peaii chromée. dont  on détermine 
I'humiditC, et  l'agitation avec la solution tannique diire 10 minutes. 
hl.  Criip insiste sur la nkcessitc! abeolue de  l'emploi de la peau chro- 
mer  poiir l'analyse des extraits sulfités. 

h l .  Klipstein communique un certain nombre de dosages de tannin,  
effectues comparativement en. Amérique par la méthode d'agit.ation, 
et  e n  Europe par la rriéttiode officielle internationale.  

. . . . . . . .  Arnérique 58 p. 100 61 p. 100 60 p. 100 58 p. 100 
67 - 64 - 68 - 60 - 

Europe. . . . . . . . . .  f of  - 66 - 6 5  - 54.5 - 

La nouvelle miithode d'analyse des maLiPres t a n n a n t ~ s  de MM.  G .  
Parker  et  Pagne peut, a pviori. soiilever des objections que nous 
cro,yons devoir exposer. avec l'espoir que les auteurs de la methode 
les discuteront et les réfuteront, en apportant des données expéii- 
rnenialcs capables d'dtayer les bases sur lesquelles repose leur me- 
thode. 

Pour  que cette méthode soit applicable B l'analyse des matikres 
tnnniflres en géneral, il faut admettre,  comme le font I l M .  G.  Parker 
et  P a p e ,  que les bois, ecorccs, gousses, fciiillcs. fruits, e t c . ,  rcn fer- 
men t  tous lin tannin unique. I'ncide digallique, dont 1 gr .  est saturé 
par 4 %  cc. d'ean d e  chaiix N/3, soit O gr .  7 de  Cao, et que les réac- 
tions différentielles qu'on observe poiir les diverses inatiéres tannifères 
ne  sont. pas dues h des tannins particuliers, mais des non-tannins, 
A des matières exiraclives et colorantes spéciales i chaque matière 
tannifi,re. 

M M .  Parker el  Payne ri'apportent aucune preuve a l'appui de-cette 
rnanikre de voir, qui est en opposition avec ce qu'enseigne la chimie 
di1 tannin .  et .  pnisqu'il est dPmontrd qu'il y a .  dans  Ics inatikres tan- 
niféres, soit dixs tannins  de la sc'rie du catechol, soit tics tannins  d e  
la stirie du  pyrogallol, il fant admettre que ces rlivrrs tannins,  repré- 
sentant ries compositions. des poids moléciilaircs difftirents, doivent, 
pais suite, saturer des qiiantitcis de chaux difftirentrs. 

Dans ces conditions, en ce qui concerne la ddtcrrninalion du tannin  
vrai, la nouvelle méthode prescnterait I'inconvcinient de tous les pro- 
cédés de  dosage ou de titrage preconisPs jusqii'a présent pour 1'an:~- 
lyse des mntiilres tannifères. c'est~b-dire qu'elle donnerait. non le 
t ann in  vrai, mais le titre de la inatièrc tannante ,  cn comparaison 
avec le tannin  acide digallique. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



Dans leur note commiiniqiiee au  Congrés de  Turin, MM. G. Parker  
et Payne ont  cité u n  certain nombre d'analyses de  matières tannife- 
res qui font ressortir une concordance tout ti fait remarquable entre 
le chiffre d'absorption tolale par  la chaiix et  le titre en substances tan-  
nantes fourni par la méthode ofticielle internationale, par filtration 
siir la poudre de peau. 

Dans une étude publiée dans  le Colleyium, M. Iloegt (Copenhague) 
a confirme cette concordance pour un certtiin nombre de  matiéres 
tanniiëres contenant des t ann ins  de la sbrie du pyrogallol, et il a 
montre qiie cette concordance ne  se  vérifie plus avec les mtiiiijres 
contenant des tannins  de la série du eatécliol. 

L'observatios de Y i .  Hoegt vient, comme on le voit, h l'appui d e  
l'objection qiie noiis avons présentee en ce qui concerne le tannin 
vrai. calcul6 d'aprés la quant i t i  d e  chaux snturbe par les tarinins des 
diverses matières tanriifCres. 

Pour le calcul du  t anna te  de gkliitine, M M .  Purker et Payne admet- 
tent que i 2 p a r l i e s  d e  tannin fournissent 35 parties de  tannate  de  
gélatine scc, et ils appliquent cette donnke h toutes les matières ian-  
riantes. sans  tenir  compte des acides tanniques de composition et  d e  
poids moleculaire différents de l'acide digallique, qui doivent se com- 
biner avec des quantites variables de g i la t ine .  

ll'aulre port, les auleurs de l a  méthode eslirnent qu'en retranchant,  
du poids du pitkipité bru1 (cuir) fourni par la gélatine. le poids (lu 
tanriale de gcilatirie calriil6 d'après l a  teneur en  t ann in  vrai, deduit 
de ln chaux satiirke, on obtient. la qiiaiititti de  non-tannin precipiiable 
par la gelatine, par l'interrn<'diaire di1 tannin,  et qu'on peut calcnler 
la quantité d'extractif et  de colorants qui se. fixera sur  la peau, au  
coiirs du tarinage, e t  qui contribuera au rendement en  cuir. 

Pour que cette d6termination du non-tannin concourant directe- 
ment à la formation du cuir soit justifife, il faudrait admettre que 
ces non-lannins s'ajoutent simplement au  t anna ie  de gelatine, sans  
enirainer une preeipitalion addition nrlle de gclaline ; or,  c'est Id un 
point qui n'a pas été suffisamment diicide par les auteurs de la 
méthode. et ceta nous parait irgretlable Au cours d'essais que nous 
avons faits pour c;tiidier la nouvelle méthode, nous avons observé, 
avec deux extraits difftrcnts, dcs rèsultats qui ne peuvent s'expliquer 
qiic par l a  prkcipitation d'une certaine quantite de gélatine pa r  les 
non-tannins, puisque l a  somme di1 tannin vrai et des non- tannins  
prbcipitcs avec la gelatine s'est trouvée supérieure k la teneur en 
niatières solubles totales de l 'extrait. 

Le mémoire de  M M .  Parker e t  Payne comporte airssi quelques lacu- 
nes qu'il serait nlcessaire de combler; par exemple, ils n e  donnent 
pas de forniule pour la préparation de l'eau de chaux Nifi. Cette solu- 
tion ne peut se preparer qu'A l'aide de solution sucrée, dont la 
teneur en sucre peut avuir iine cert:iine influence sur  la prbcipitation 
par la +tatirle II serait anssi nécessaire de fixer exactement le terrips 
aprils !e4uel le titra, .e de l a  chaux en  excks doit &tre effecliié, car 
nous avons ohsc:rvP: que les rPsiiltats du titrage varient, dans  iine cer- 
tainc niesiire, selon la durée du dépdt et le mornent de  la filtration. 

Malgré Ips observations que nous avons cru devoir présenter, noiis 
estiirions qiic l a  nouvelle méthode d'analyse des matières tannantes  
de MM Parker et  Payne parait  appelee à fournir des renseignemenls 
ires intéressants pour la tanner ie  et  pour l'analyse des matiilres 
tannantes e t  des extraits, et  qu'a [:es titres, elle rnCrile d'être etudiee 
d'une faron trbs approfondie par I'Associalion internationale des 
cliirnistes de I'induslrie du cuir ; aussi faut i l  espérer que le prochain 
Congrès noils fixera définitivement sur la valeur de  t e t t e  méthode. 

( A  suivre). - 
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REVVE DES PUBLICATIONS 

Perborate~ alealîns ahtenus par I'actton de l'aci- 
de borique sur les p e r o x  ycles alcnllns. - M. JAUBl3RT 
(Comptes rendus de l 'Académie d t s  sciences du  14 novembre 

- 1904). - Si l'on mélange 268 gr .  d'acide borique avec 78 g r .  de 
peroxyde de  sodium, qu'on ajoute ce mélange dans 2 litres d'eau 
froide, on ohtient une solution dans laquelle se forment bientdt 
des cristaux de  perborate de soude ; on filtre ces cristaaux k la 
t rompe ; on les lave à l'eau froide ; on les fait  sécher d'abord k 
l 'air, puis à l'étuve k 50  degrls .  Un titrage au  permanganate de 
potasse a pcrniis M. Jauber t  d c  constater que ce perborate de 
soude contient 4.17 p. 100 d'oxygéne actif. Ce corps semble 
répondre à la formule B408Na2 + 10R90, et ;II. Jaubert  lui donne 
le nom de p~rborax, pour l e  distinguer d'un autre  perborate 
de  soude, de  constitution différente, dont il va être parlé ci des- 
sous. 

Le renr ie rn~nt  dépasse 90 p. 100 de  la thborie ; l e  perborax 
est une poudre cristalline, d'un blanc d e  neige, ;L réaclion alca- 
l ine,  donnant  de l'eau oxygénée p a r  simple dissolution dans 
I'eau sans addition d'aucun acide. A la température de 12 degrés, 
1 litre d'eau en dissout 42 gr .  ; k 22 degrés, 71 gr .  ; h 3-2 degrés, 
138 gr.  

Les solutions de perborax ne sont pas complètement stables ; 
elles perdent progressivement de  l'oxi$ne ; M .  Jaubert  n cons- 
ta té  qu'au bout d 'un mois, la perle est d e  55,71 p. 200. 

Si l'on essaye de faire r:ristiillis~r 1 ~ :  p e r h r a x  en grcis cristanx, 
on rcmnrque que les cristaux qu i  se  dkposent  l e s  prcrniers ne 
rdpondent pas à la formule ci-dessus; au  bout de  qiielque temps, 
les cristaux qui  se  forment r e n f e r m e n t j u q u ' à  10 p 100 d'oxy- 
g h e  actif, tandis  que ceux qui se  forment les derniers n'en con- 
tiennent plus d u  tout.  

On peut obtenir u n  autre perborate dl: soude, r rpondant  à la 
formule R03Na + 41120, en saturant  par  un  acide minéral la 
moitié de la soude du  perborax ; d a n s  ces conditions, le sel de 
l'acide minéral formé el l'acide borique mis en liber18 élan1 plus 
solubles que le nouveau perborate. ce dernier cristnllisc. 

Ce corps, auquel M .  Jaubert  rbserve le nom de perborate de 
soude, se présente solis forme de cristaux blancs. trhs siahles à 
la température ordinaire et rnéme à 50,-60 degrés ; M. Jaubert a 
constat6 que ce corps, qui titrait 9.78 p 100 d'oxygène actif, 
n'avait rien perdu au  bout de  38 jours ; CO2 de I'air rie I'altaque 
pas. 

Le perborate de soude est moins soluble que le perborax ; il 
est assez soluble dans l'eau à 50-60 degrés ; mais, h cette tempé- 
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rature, il coiriinence ü. se dkcomposer ; ü. IOOdegrés, la décom- 
position est rapide, el 190xygc?ne se dégage en bouillo'nnant. 

Par  sinipie ilissolution dans  l'eau froide, et sans addition 
d'acide, le perborate de  soude donne une  solution ayan t  les pro- 
pr iéth d e  l'eau oxygénée libre ; il corisl.it.iic: doric uu réactif 
coninlode pour la prcparation rapide d e  l'eau o x y g h é e .  

Grâce ?I ses 4 rilolécules d'eau de cristallisation, le perborate 
se dissout avec abaissement de température. 

iijouté en poudre SO'+lli à 50 p. 100, il donne, après fiitra- 
tion sur  du  fulniicoton, pour  séparer l'acide borique mis en 
liberté, de l'eau oxygénée i 150 ou 200 volumes. Cetle eau oxy- 
génée n e  duit étre rrianiée qu'avec précaution, car  elle altaqiie 
fortement I'épidei me des mains, en produisant une  douleur cui- 
sante et une décoloration rnornentnnée de  la peau.  

La solution de perborate d e  soude est douée des mOmes pro- 
priétis antiseptiques q u e  l'eau oxygénée. 

Rcelici*clre desi fïuurui-es dnus les viuai. - M. BLA- 
IlEZ (Bull .  de ln Soczt:'le de pharrnacre de Hordeauz de  novembre 
1904, p. 321). - On prend 130 cc. de  vin, blanc ou rouge ; on  
s'assure qu'il est Ié$rement plbtré ; s'il ne l'est pas, on y anjoute 
une pinGe d'un sulfate alcalin queiconque; on ajoute au vin 
10 cc. d'une soliitiori ti l O  p. 100 tl'acétate de  h r y u m ;  on agite, 
et on laisse dcposer; au  bout d 'un  quar t  d 'heure,  or1 jetle s u r  
u n  petit filtre plissé, fiiit avec d u  papicr Rerzélius; le dépût 
recueilli su r  le filtre est formé d e  sulfate de baryum, de quelques 
matières colorantes, d'une petite quantité de tar t rate  d e b a r y u m  
et de t o u t  le fluor existant dans  le vin,  qui  s'est transformé e n  
tliiorure de  baryum et  qu i  se  dépose avec le sulfate ; on lave le 
filtre une fois ou deux;-on laisse kgoutter ;  on fait  sécher rapi- 
dement; on  incinère dans  une  capsule en platine a fond rond d e  
5 centim. de diamklre environ. 

D'autre part ,  on prend une  plaque de  verre assez mince, bien 
propre, carrée ou ronde, de  8 ceritim. de  diamètre ou de cbté ; on  
ia ctiaufrc soit dans  une étuve, soit s u r  une flamme, et  on l'en- 
duit decire de Carnauba blanche, qui  présente un  point defusion 
relativement assez élevé, ce qui est avantageux dans  la circons- 
tance ; après refroidissement, on trace, ayec un petit poinçon, 
quelques caractkres de  façon à mettre le verre B nu. 

On  recouvre le creuset, a u i  doit être solidement fixé s u r  u n  
support, avec la plaque de verre ainsi préparée, le côte enduit 
en dessous ; on s assure de l'adhérence parfaite,  et l'on chautl'e 
très modérément le fond de  la capsule, dans Iaqiielle, avan t  de  
l'avoir oliturée, on a ajouté un  peu de S04H2 pur  concentré, de 
façon à irriprégner les matifires salines qui s'y trouvent. 

Le point imjiwtant est d'obtenir une bonne réfrigération de 14 
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plaque de verre. Poilr cela, on surmonte la plaque de verre 
refroidir d 'un cylindre de  même diamètre que la capsule, d e 8  b 
20 c e n t i ~ n  de  hauleur ,  fermé, à s a  partie inférieure, par u n e  
feuille de parchemin solidement attachée. Ce cylindre est bouché, 

sa  partie supérieure, par  un  bouchori percé de  deux trous d o n -  
nan t  passage à deux tubes, l 'un al lant  jusqu'à la partie infé- 
r ieure.  l 'autre s'arrktant a u  ras  du bouchon. Si I'on fait arriver 
p a r  le premier tube u n  courant continu d'eau froide, le cylindre 
se remplit ,  e t  l'excés d'eau s'échappe p a r  le second tube, auqud 
on  a,jusk un  bout de  caoutchouc pour re,jeter l'eau a u  dehors. 
La pression de l'eau applique la membrane de  parchemin sur la 
plaque d e  verre. qui  est ainsi continiiellement refroidie. 

A u  bout d'une heure, on éteint le feu ; on détache la plaque ; 
on  enléve la plus grande partie de  la cire avec du papier, après 
l'avoir fait fondre ; le  reste de la cire est enlevé en frotlant la 
plaqueavec une poudre il polir, soit d u  ciment eii poudre, soit 
d u  carbonate d e  chaux précipité, qu'on mélange avec un peu de 
chloroforme ou d e  tétrachlorure de  carbone. La plaque essuyée 
est examinée. Lorsque le vin est fluoré p a r  addition d'un anti- 
septique fluoré, la gravure est  nelte e t  se voit à l'œil nu,  et I'on 
peul  coristater, k la loupe ou au  rriicroscope, e l  au  moyen d'uiii: 
aiguille pointue, que la gravure en creux existe réellement. 

Ilans l a  majeure partie des  cas, les composés fluorés sont eiri- 
ploy6s comme antiseptiques B dose tellequ'on retrouve 4 it 5 cen- 
t igr  de fluor par  litre, ce qui correspond approximativement a 
8 ou 10 gr. de fluorure de sodium ou d 'ammonium p a r  hecto- 
litre. Pour  les vins  renfermant du sucre non fermenté, on porte 
la dose au  double de  cette quantité.  La dose retrouvée est sou- 
ven t  plus faible, soit qu'elle a i t  6té iritroduite telle, soit que le 
v in  ai t  attendu 1origt.ernps avan t  d'Clre analysk, en futailles ou 
bien en bouteilles. Le fluor se tikpose, en effet,  en partie seule- 
ment et à l'état insoluble, dans  les lies, dans  lcsquelles il est aisé 
d e  le retrouver. 

On cornbine, dans le but de rendre les recherches plus difli. 
ciles, des fluorures avec des sulfites neutres. On fait également 
iritervenir les benzoates alcalins. II s'ensuit que  la recherche de 
ces composés, dont  chacun d'eux n'existe plus  qu'en trés failile 
proportion, est chose très difficile. 

Sur la crynseopie do lait de vaehe.  -- M. BASSET 
(Bull.  de la Société de pharrnwie de Bo~.deaux de  novemhre 1904. 
p. 315) .  - Voici les conclusions de  ce travail : 

1" La constante cryoscopique A n'es1 pas l a  rnênie pour les 
laits de toutes les régions ; peut-étre rndine varie-t-elle, pour les 
laits d'une région déterminée, suivant  l a  saison ; polir les laits 
normaux d e  nordeaux, elle os-ille, en 136, entre - 0%5 et 
- V"a9. 
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e0 L'abaissement du point de  congklntion A décroît d e  -0°06 
pour une addition d'eau de  10 p. 100. 
3O A l'aide de  la constante cryoscopique, on peut ,  en nppli- 

quant la forriiule de  Wirit,er, détemiirier l a  quaiititc d'eau ajoii- 
tée à un lait .  

Rapide et  prkcise, la inkthode cryoscopique permet, par  uri 
seul essiii, d ' lvaluer. le mouillage. et elle est suffisamment sensi- 
ble pour déceler une addition d'eau de  5 p. 100. 

Sur la i*éfrcictoiiiétrie d u  lait. - M. UASSI<:'r ( h l -  
l e t i n  de la Soc. de p h a ~ m .  de Bordeaux de  décembre 1904, p. 333). 
- Voici les conclusions de ce travail : 

I o  La methode de  M M .  Villiers e t  Bertault (1) est susceptible, 
comme l'ont m o n t r i  ces auteurs, de déceler' ie m o u i l l a ~ e  des 
laits. 

2O 1Elle permet de  reconnaître une  addition d'eau de 10 p.  100 
k des laits- de composition moyenne, et une addition d'eau d e  
5 p .  100 ?i des laits de corripositiori minima. 

3 0  L'aulcur croit devoir substituer a u  chiffre limite établi 
par MM. Villiers e t  Rertault un chiffre plus faible : 38 nu lieu 
de 39,s .  

4 0  Il y a parallélisme entre  les indications fournies p a r  les 
rriklhodes cryosccipiqiie e t  rt:.fraclnniCtriqiie. 

50 Ces deux rnélhudes physiques d'examen des laits (cryosco- 
pie el examen a u  rdfractotnétre) se  contrûlant l'une l'autre, 
leur association peririei de conclure au rriouillage et d e  se faire 
une opinion t réçne t te  sur  la valeur des laits. 

REVUE D.ES PUBLICATIONS 

.Ut5lliode rapide pour le dosage de le cheax dans 
le ciiiicnt . - M. il. ESRIGH'I' ( J o u ~ n d  of amer. chem. Society, 
1904, p. 1003). - ÇetLe méthode est basée sui. la précipitation de 
la chaux à l'état d'oxalate e t  le titrage de  celui-ci par le perman- 
ganate de  potasse. On api:re comrne su i t :  O g r . 5  de ciment est pul- 
vérisé soigrieuseiiieiil dans un  mortier d ' a p t e  et place dans  une 
capsule ; on traite celui-ci p a r  100 cc. d'eau chaude, dans laquelle 
ciri Ir: met en suspension, puis on ajout,e 30 cc. d'IICl e t  quetqiies 
gouttes d'eau dc brome ; on fait houillir le tout pendantquelques 
niinutcs ; or1 ajoute un excés d'ammoniaque, e t  l'éliulliliun est 

( I ,  Voir Annales de chimie aîtalytiyue. 1898, p. 166. 
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rkpétke ; le précipité est séparé d u  liquide par filtration, lavé 
une fois, puis redissous piir 10 cc. d'HCI niélang6s avec.100 cc. 
d'eau ; on ajoute cette nouvelle soliition un excès d'ammonia- 
que ; on filtre de nouveau, e t ,  cette fois, le précipité est lavé soi- 
gneuseirient ; il contient tout  le fer e t  l 'alumine et & peu prés les 
trois quarts  de la silice contenue dans  l'échantillon. 

Les filtrats mélangés sont rendus I6gérement acides par  HU, 
puis portés ?i I'éhullition et  additionnés de  23 cc. d'une solution 
sa tur le  d'oxalate d'arrirnoninque (les filtrats doivent Être suffisain- 
irient acides pour que I'oxalate de  chaux ne puisse pas préci- 
piter) ; A ce moment, on ajoute de l'arnrrioniaquc chaude diluée, 
en quantite telle qu'il se trouve dans  le  liquide 5 cc. a u  moins 
d'ammoniaque concentrée. L'kbullition est maintenue pendant 
cinq minutes. e t  la sclution est abandonnheh u n e  douce chaleur 
pendant  50 minutes, après  lesquelles I'oxalate de  c h a u x e s t  séparé 
par  le filtre et lavk plusieurs fois ; on le titre ensuite avec le pw- 
manaanate  de potasse, suivant les rnkthodes habituelles. 

La methode demande le cinquiEme du  temps exige pour  le 
dosage de  la chaux d'aprks les procédés usuels.  

1-1 . C . 

Recherche do o o b ~ l t  dans le  nickel. - M .  STAKLEY 
Et. BENRDICT (,Jour. of amer. chemicnl Society, 1904, p. 693). - Ce 
procédé permet de  retrouver 1 p .  100 de  nickel en présence d'un 
exces de  cobalt. La solution des deux niétaux est traitée p a r  un 
excès d e  peroxyde de sodium et chaulrée à l'ébullition ; ce trai- 
tement oxyde le cobalt e t  non le nickel ; le  précipité obtenu est 
lavé s u r  un filtre et traité à plusieurs reprises par  une solution 
froide d'acide oxalique, qui dissout les deux hydroxydes, le 
cobalt donnant. u n  cohalt,ioxalnte cornplexe ; quelques gouttes de 
ferricyanure de potassium sont ajoutées a u  liquide pour oxyder 
le nickel, puis un petit excès de soude caustique, S'il y a du nic- 
kel, on obtient u n  prkcipité noir ou coloré ; le  cobalt n'est pas 
précipité. 

Pour l a  recherche des d e u x  métaux, l'auteur emploie la mé- 
thode suivante : k la solution de  ceux-ci il ajoute un  excès d'une 
solution 5N de soude caustique, et il note la couleiir du préci- 
pité. Avec le cobalt, o n  obtient un précipité noir-bleu, qui  prend, 
en quelques secondes, une coloration rose clair. .  La ,présence 
d'une petite quantité de nickel retarde quelque peu ce change- 
rrierit de c~~i i l e i i r  ; s'il y a, au  contraire, beaucoup d e  nickel, le 
changement de  couleur peut ne se produire qu'au bout d'une 
demi-heure, d'une heure et m&me davantage ; on obtient alors 
une couleur gris sale. S'il n'y a pas de  cobalt, le précipité est 
d'un vert pale. Gne t rés  petite quantité de cobalt donne une 
teinte lileuàtw ii celte couleur. 
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Rn faisant des  essais cornpnrntifs avec des  solutions mélan- 
phes contenant les sels purs  de  ces deux rnbtnux, on peu t  déceler 
moiris de 1 p. 100 de  l'un de  ceux-ci mélangé dans u n  excès de  
l'autre. H. C. 

Déterminmtioo eolerimétriqae du mrtpnéniain. - 
MM. SCHRElNElt e t  W. S. F E R R E  (Journ. of amer. chernical 
Society, 1904, p 961). - P o u r  déterminer coloriinC:tric~uernent 
des petites quantités de magnésium dans des solutions aqueuses, 
on précipite, d'abord, le rnagnésiurn h l 'état d e  phosphate ainmo- 
niaco-magnesien, qu'on redissout ensuite d a n s  Az03H, et le ma- 
gnirsiurri est ensuite dos6 iriclireclenierit p a r  dél.errriiriittion colo- 
riniétrique du  phosphate par  le molybdnte d'arnmoniaqiie. 

La solution contenant le sel de  magnésiwn est évaporée à u n  
très petit volurne ou mtlme à siccité ; on emploie, comme préeipi- 
tant, le phosphate d e  potasse, ajout6 en léger excès, et, comme 
liquide de  lavage, une solution d'ammoniaque. 

Les réactifs employés sont les suivants : 
in Solution de mohybdate d'ammoniaque. - 50  gr .  d u  sel p u r  

pour un litre de solution. 
20 Acide n ih ique .  - Densité 1,07. 
3O Solution titrke de phosphrite de soude. - Ogr.5045 de  phos- 

phate de soude pur ,  fraîchement cristallis6 e t  r6pondant i3 la for- 
mule Na21II>O4 + 121120, sont dissous d a n s  l'eau ; on  ajoute 
100 cc. de  AxOW ((D = 1,07) et  le tout est dilué à un litre. L'acide 
est ajout,é pour éviter l'altération de la solution par  la silice du 
flacon. 1 cc. de  cette solution =Ogr .  OOOZ de P205 ou O gr.00003413 
de Mg. 

4" Solution colorimet~ique type. - Celle-ci est préparée en 
diluant 1 0  cc. de ln solution de phosphate de soude (3) 2 environ 
80 cc. ; on ajoute 9 cc. d'AzO"1 (2) et 8 cc. de solution d e  molyb- 
date d'ammoniaque ( l ) ,  et l'on amène le tout  à 100 cc. ; après  
vingt minutes d'attente, cette solution est prete pour  l'usage. 
Chaque cc. de  celle-ci =O g r  OOUOl de P 9 O 9 u  O gr. 000003i2 
de Mg. 

5O Solution d'ammoniayue ordinoire concrnfi.i;e. 
6 O  Liquide de lavage ammonincal.  - Une partie d'amriioninque 

conceritmk ( D  = 0 , 9 j  e t  9 parties d'eau. Ce liquide doit être 
exempt de silice. et, pour  cette raison,  on doit employer de préfé- 
reriw de l'amrrioninque redistillée. 

'in Oznlate d'n~nmoniaque - Solution saturée. 
81) lleactif dup i~ospha~e .  - Dissoudre 17 gr .  4 de  phosphate acide 

de potassium K2LIPOL e t  100 g r  de  chlorure d'amnionium dans  
environ Y00 cc, d'eau : ajouter 50  cc. d'ammoniaque concentrke 
( D  = 0,9) et  diluer k i litre. 1 cc. de  cette solution p r h i p i t e  
2 mgr. 4 de magnésium. 
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90 P a p k  à fitlrer. - 11 doit ê t re  exernpt de  silice (papier de 
Schleicher .et Schüll, no 589 ou 590 de  7 centimetres de diamètre). 

Colorimètres. - Les auteurs  ont employé, pour l'essai, deux 
sortes de colorimètres, dont  le premier est corriposé de deus 
tubes gradués, contenant,  l 'un la-solution type,  l 'autre la solu- 
tiori à analyser ; ces deux tubes sont plac6s cate à côte, et leur 
coloration est kqiiilibr8e eri aiig~rit:ril.ant plus ou moins la dilution 
de l 'un dcs tub& ; le deuxihke  système de  colorirn0t ' re se com- 
pose aussi de deux tubes places parallélement, niais, dans l'un 
de ces tubes, l'équilibre de  la coloration est  obtenu p a r  l'inter- 
mediaire d'un t i b e  qui  glisse dans le tube contenant la solution 
k analyser et  fait varier l'épaisseur de la couche liquide. 

Pour  l'essai, on procede de la façon suivante : 50 cc. de In 
' solution d a n s  larrUelle on dose la magnésie sont exactement 
mesurés e t  mis L évaporer dans  une capsule; on ajoute 1 goutte 
d'ammoniaque, e t  2 à 3 gouttes de solution d'oxalate d'arrinionia- 
que ;  on  6vapore &siccitéau bain-marie; aprés  refroidissernerit,on 
ajoute 1 cc. du  phosphate en solution ; or1 agite le rksidu avec 
une baguette de verre, et l'on abandonne pendant  environ d e u x  
heures ; pour laver le  précipitS de  phosphale ammoniaco-rnagrié- 
sien, on ajoute 3 cc. environ du  liquide aininoniacal de  lavage 
dans la capsule, en irnpré:,.narit les parois,  e t  I'on filtre sur un 
petit filtre ; on répéte cinq fois l'opération de lavage du filtre et 
de l'entonnoir.jusqu'à ce que le filtraturn mesure approximatiue- 
ment 50 cc.; on rince une fois la capsule et l'entonnoir avec envi- 
ron 5 cc. d'eau froidc ; onje t te  tout& les eaux  de lavage, et I 'on 
place le filtre sur une fiole bien propre ; on  ajoute 5 cc. d'Az0:'H 
dans la capsule, en humectant les parois de  celle-ci, puis on vers?, 
ce liquide s u r  l'entonnoir ; la capsule est lavée cinq fois avec 
de l'eau chaude (5 cc. environ chaque fois), et I'on continue le 
lavage du  filtre jusqu'à ce qu'on obtienne environ 45 cc. de fil 
tratum : on refroidit celui-ci, e t  on lui ajoute 4 cc. de la soliition 
de molghdate d'ammoniaque ; 20 minutes aprks, on compare la 
couleur de  cette solution avec la solution colorimétrique type. 

11. C. 

Esnd d e n  cxploalfs. - M. C. E. MCNROE (Comptes rendus 
du 5 e  Congrès ~nternationul de chimie, p. 481). - A la suite des 
recherches s u r  la stabilité des dil'ferents explosifs, le gouverne- 
ment des Etats-Unis soumet toutes les nitrocelluloses e t  les pou- 
dres siiris fiirritie k l'essai dlAiiel, i~ l'essai ii l'explosion, k l'essai 
de 135 degrés ou essai allernarid e t  B l 'essai de Vieille. 

Ces constantes adoptkes pour I'eesai d'Abel sont : ponr la 
nitrocellulose, 40 minutes B 63 degrks 5 ; pourJes poudres base 
de nitrocellulose, 10 minutes & 100 degrés, et,  pour  les poudres ii 
base de nitroglycérine, 20 minutes a 65-degrés Fi. 
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II est convenu que, pour  l'essai à l'explosion : 
Une nitrocellulose ne doit pas  expioser au-dessous de  l B G  

degrés ; 
Urie poudre ?i base de  riitroc:ellulose an-dessoiis de  177 degrés ; 
UncpoudreA base de nitroglyckrine au-dessous de  170  degrés. 
Pour l'essai de Vieille, s'effectuant B 410 degrés : 

10 heures pour  les nitrocelluloses ; 
20 a pour  les poudres fines h base de nitrocellulose ; 
30 s pour les poudres grosses i base de  nitrocellulose. 

Cet essai ne  s'applique pas a u x  poudres à base de  nitroglycé- 
ririe. 

L'analyse des poudres sans  fumée cornporte l a  dissolution d u  
produit finement divisé dans  un inklange de  2 parties d'éther 
avec 2 partie d'alcool e t  la prise d 'une partie aliquote du  liquide 
surn:igeant. dnns lequel la nitrocellulose soluble est déterminée 
par évaporation b siccité ; ou bien le liquide entier est fi1tr.é s u r  
lin creuset de Gooch, lavé à l'alcool éthéré, e t  la perte moins quel- 
ques produits volatils, est comptée cornme nitrocellulose. Cette 
dernière riléthode est très ennuieuse  à cause d e  la viscosité de la 
stilutiori 

M.F. W. Smith (Journal of amer. clrem. S o c i ~ t y ,  23, p. 585) dose le  
soufredaus les gélatines dynaniites,en attaquantl 'échantillon dans 
un creuset d 'nrgentpar  une solution alcoolique de soude caustique, 
évaporant le résidu à siccité, fondant ensuite avec de  la potasse 
c a i ~ & ~ u e  et d u  nitrate de  potassiuni, dissolvant d a n s  l'acide acé- 
tique, filtrant et précipitant les sulfates comme de  coutume. 

P. T. 

Ihnnicii do péî.rolc et de sen pi-ediiits. - M .  S.AM. 
S. SADTLER (Comptes rwdus du 50 Cotîgres intàr~ncttional de chimie, 
p. 505) - Cet article résume la pratique des laboratoires am& 
ricains s'occupant de ces produits 
Poids s p e c i J î p c .  - Ilans les usines, les aréométres Baumé sont 

exclusivement employés. Ils sont divisés en quar t s  et dixiEmes 
de degrk, ces derniers ayan t  une limite d'exactitude correspon- 
dant ù environ 0,0002 du  poids spécifique B 15 degrés. Le pic- 
nométre de  Squihb e t  la halance Westphal sont employés. 

Distillahm drs péL~des bru's. - IJa méthode d'Erigler est cm- 
ployée g6néralernent. Le fractionnement est  conduit ainsi : 

1° jusqu'd ,150 degrés ; Z0 de 150 à 290 ou 300 degrés, en trois 
fractions, cela dkpcndant en partie de la nature du  pétrole 
brut.  

Pour  les huiles lourdes, utilisées coinine fondants pour  l'as- 
pt idte ,  la perte par  volatilisntion B tempbrature relativement 
basse fut longtemps employée. 

La niéthode dii L.aborntoire d'essai de New-York est la sui- 
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vante  : 20 gr .  sont chauffés pendant  sep t  heures  1i 162 degrés, 
d a n s  une capsule de  verre parois verticales de 56 millim de 
diamètre et d e  33 rnillirri. d e  hau teur ,  placée dans une Btuve 
munie de  deux  therrnométres, dont  l 'un est plack dans une cap- 
sule, semblable et vide,  e t  l 'autre d a n s  l'atmosphère de  l'étuve 

On doit m:iintenir l a  t.emp(kat,iire constante pendant. la durPe 
de  l'essai. 

Point  d'in/lrlw~mabili(t;. - Cet essai se fait ordiri:iirernerit awec 
l'iippareil clos du  Conseil de  salubritd de I'Et.nt de  New-York. 
P o u r  de  nombreuses déterminations industrielles, le petit appa- 
reil de  Tagliabue est utilisé. 

D d ~ r m i n a t i o n  du  goudron .  - On ernploie de 1:i gazoline B 
88 degrés, le r6siriir ktant pesi; cnmrne gniidron. 

Ditermilrul ion de 1 ~ 1  pumf/îne, - P o u r  les pétroles h base de 
paraffine, on emploie la méthode d e  Holde It I'iilcool éthéré, et, 
pour  les pétroles :L base de paraffine e t  de coniljinaisons asphal- 
tiques, tels q u e  les pBtroles [lu Texas,  c t  pour certains produits 
comn~erc iaux  (résidus de  pélrole ern'ployés dans In composition 
des asphaltes),  la méthode de  R i c h a r d s ~ n  (Journa l  o f .  Society 
ch~mic.  Ind. ,  21,  p.  690) est plus  appliqn6e. Le goudrnn est 
d'abord extrait  par  la gazoline k 88 degrks ;  la solution est lavée 
avec. SObH2 coriceritrt., et la paraffine est obteriue pure par  préci- 
pitation à l'aide de  la solution d'alcool éthéré k - 20 degrés. 

Chaleur  sp~cifiqzcr. - h1.U. Gill et I-Ienly (Trçhnoloyy  Q f ~ a r l e d y ,  
I3 ,  p .  14)  détcr~iiinerit  la chaleur  spkif iqi ie  de!: nnphtcs et' des 
kérosines par  le  caloriinètre de  l legnnult .  

E.rarnen d~ ln hmzinz. - Le Laborritnirc d'essai de  Yew-York 
emploie l'appareil décrit  par  M .  Sydney Y o ~ i n g  (.1ow-nnl ckenl. 
Soc. L o n ~ i ' w ~ ) .  - 

Colovation. - On ernploie des col6rimetres d e  Stamrrier, gradués 
par la Standard Oil Company.  

Dosage du sou fi.^. - Cette détermination est trés importante 
dans les huiles brutes et  tl;ins les produits de  distillation des 
pétroles de l'Ohio, de la Califoriiie, du Texas et d u  C;tn;itia. 

La mkthotle Carius est  eiiiploj-ée iiniverscll~iiient pour les 
pktrolcs liruts, quoique 1 ; ~  iiiktliocle Sauer  suit applic;it)li: k cer- 
ta ins  pétroles conteriarit des produits sulfiirés organiqiies. L'au- 
teur  a constat6 cependant ,  que,  m h e  lorsqu'il y a I~eiiucoup de 
so~i f re  lihre, comme d a n s  les pétroles d u  ï 'cxas, il est extréme- 
ment  difficile d'avoii. tout  le soufré. 

Pour  les distillittuiri contenant de petittx quantit6s dt: soufre, 
la mkthodc d'Lngler est préférable 

Esnoi de conzbustion. - La lnrnpe Sagbolîlt est c,inployllc. 
Vincosilr;. - Les appareils de Siil-l~olilt sont princ:ip;ilernent, 

eiiiplogck, mais, coiriine ils sont la propriété exclusive d e  la Stitri- 
da rd  Oil Coiripariy, leur usage n'est pas géndrnl. 

IA'appareil A sert pour  les tlkteririin,ztioris It 20 degrEs 
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(7O"Il'ahr.) ; U B 43degrés4  ( 1 1 0 T a h r . )  et C 100 degrés 
(2120 Fahr.) .  On prend 60 cc. de pPtrole pour l'essai. 

L'appareil de Redwood, enipluyant 100 cc. de petrole, vient 
ensuite. L'appareil (le l'aglia1)iie se  rapproche le plus de celui de 
Saytioldt. 

Les appareils Engler  e t  Doolittle snnt aussi utilisés, ce dernier 
par les Compagnies de  chemins de  fer particuli6rement. 

Essrti de congilntion. - Ordinairement déterminé dans u n  flacon 
à échantillon, aprEs entière congélation. Le pûirit auquel le 
pétrole recorrirrierice à se liqukfier est pr is  ordinaireriient corriine 
degré de cori;.élation. P. T. 

Analyse desesisience# de tisréhenlhine et reeherelie 
des eeseneeai de pétrole c l a ~ i i t  r-llca peuvent ètiw uddi- 
tioimées. - M. R1.U: CAiY1)L ESS (.leur. of rrmer. chsniicnl 
Suciety, 1904, p.  982). - L'auteur montre que la déterminatiori 
de la densité et d u  chilyre d'iode ont peu de valeur pour juger de 
la falsification des essences de térébenthine. La  rndthode polari- 
metrique d'hrrnstrorig est ineilleure, mais elle est longue, e t  l'on 
ne peut déterminer unc  addition de  kerosène (essence rninërale) 
inférieure à 3 p .  100. L'auteur a étudié, pour la recherche de cet 
adultérant, une méthode basée sur  l a  mesure d e  l'indice de 
refraction des produits résultant de la distillation i i  la vapeur 
après polgniérisation : 100 cc. d'essence sont plar:és dans une 
fiole de 600 cc. de  capacité et addi t ionnk de 50 cc. de S0:Ii2 
conceritrt. ; cette addition est faite graduellernerit au moyen 
d'urie burette, eri ayant  soiri d'agiter consta~rinie~it et de refroi- 
dir ; 23 cc. d'eau sont ensuite a,joutPs au mélanse, et le contenu 
de I i i  fiole est distillk dans uri courant de vapeur jusqu'h obten- 
tion d'un dis t i l la tu~n total de 100 cc. L'iridice de réfractioh 
est ensuite déterrnin(i s u r  quelques gouttes du produit qui se 
sépare du distilliiturn. Le reste de  celui-ci est mesuré approxirna- 
tivement et Iraité avec un  égal volume de SObHg fumant dans 
une tiole fermée Le mélange résultant de ce traitement est versé 
dans l'eau froide ; le produit qui  se sépare est distille dans un 
courant de vapeur, jusqu ' i  ce qu'on obtienne 100 cc. de distilla- 
turri ; I'iritlice de r~?fraclion est pr is  de nouveau ; or1 traite une 
deuxiérne fois le produit p a r  deux fois son vulurne de SO'H2 
fumant, et les opérations précédentes sont ri:pCk!es : on exprime 
les résultats suivarit l'échelle ceritésirnale du butyroréfractométre 
de Zeiss A la teinp6rature d e  25 degrés, en employant la lumière 
du sodinrri coniine éclairage. Les essences de térébenthine, a p r &  
la troisièrrie polyinkrisiition, ne donnent jamais un chifrre plus 
bas que SU, lorsqu'cllcs sont  composées d'essence pure, tandis 
que celles qui contiennent 1 p 100 de kérosène donnent un chiffre 
plus bas que 25, chitl're qui peut  être réduit à 22 par  continua- 
lioii d u  traitement à S0'112 fumant .  La méthode n'est pas quan- 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



titative, mais  elle peut donner un renseignement utile en diter- 
minant  la teneiir minima de l'essence de  pétrole contenue. 

H. C .  

Eariai du *nllitte de quluine. - M H.  PAIJL (Chemist 
m d  drugqist, 1904, p. 428). - L'auteur 6tudie le  procédé d e  l n  
Pharrnacopér: britannique pour  la rectierche de la cinchonidine 
dans  la quinine, e t  il indique une  méthode plus exacte, qui 
dépend de l'apparition ou de  In non-apparition de cristaux dans 
l 'éther dans des conditions parfaitement précises. Les détails de 
l a  méthode sont les suivants : l gr.  de sulfate d e  quinine est 
dissous dans  100 cc. d'eau bouillante ; après  refroidissement, la 
solution est filtrée, afin de séparer les cristaux de sulfate de qui- 
riiiie, et le filtratum est évaporé jusqu'au volurne de 30cc.; quel- 
ques cristaux de sel se &parent penùant cette évaporation, et on 
les enlève en filtrant s u r  u n  petit tampon de  coton ; le nouveau 
filtraturn est ramené exactement & 30 cc. avec de  l'eau ; 5 cc de 
cette solution sont traités p a r  5 gouttes d'animoniaque et  agites 
diins un  tube fermé avec 1 cc. d'éther ; si, au  bout d'une heure, 
aucun cristal ne  se forme dans  la solution, c'est que  la quantité 
de  ciriclioriidir~e contenue d a n s  les 5 cc. de  solution est inférieure 
B O gr .  004 et ,  p a r  conséquent, dans  1'6chantillon original, infë- 
rieure h 3'24 p. 100 ; dans le cas où  il se  produit des  cristaux, 
des  quantités moindres de  solution (4 cc. 5, 4 cc., 3 cc. 5 )  sont 
agitées avec l'éther et l'amrriùniaque, jusqu'h ce qu'on arrive, 
avec O cc 5 de  solution a u  minimum, à ne plus avoir de cris- 
taux, tandis que les autres quantités de solution donnent  une 
légère cristallisation après douze heures  de repos. En  considé- 
rant  qu'une légère cristallisation indique O g r .  004 de cinchorii- 
dine, on peut, su r  cette base, calculer le pourcentage d c  cincho- 
nidine dans l'échantillon essayé. 

La cinchonidine possède une solubilité ariormüle dans l'éther ; 
lors qu'on agite une solution aqueuse de  celle-ci avec l'éther, la 
solution éthkrée reste sursatiirée, mais dépose des cristaux lors- 
qu'on l'abandonne au  repos. 

Une solution de quinine dans  l 'éther est un meilleur dissolvant 
de la cinchonidine 4 u e  l'éther lui-méme; c'est pourquoi, dans la 
méthode précédente, l'aiiteur élimine la plus grande partie de 
cet alcaloïde avant  d'appliquer l'essai. H. C 

S63paratlon du thoi-inm d'avec le ckrinm, le 1an- 
Clinne et le dldgnie par l'nclde m~tauitrobeuzoï- 
que. - M .  A .  C NEISH. (Joul-n. of amer chemical Society, 
1904, p.  780. - L'auteur a constaté que  l'acide métanitroben- 
zoïque précipite quarititativenient le thorium en solution nitri. 

neutre, tandis que  le cCriurn, le lanthane et le didyme ne 
sont pas précipités. Une séparation quantitative du  thorium 
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peut être obtenue, par  deux  précipitations avec le réactif indique, 
dans des solutions neutreii diluées. T,e rnétanitrohenzoate de iho- 
riurn obtenu par  une preiniére précipitation est mieux dissous 
par AzU3II dilué que le thorium précipité à l 'état d 'hydrate  a u  
moyen d'un excès de potasse. Le précipité ét i~i i t  redissous d a n s  
Az0311 et la solution Ctant évapor~ie  pour  enlever AzO"1 libre, on 
répète la précipitation avec I'acide métanitrobenzoïque. 

Le réactif peut être préparé facilement e n  partant  de l'acide 
berizoïq~ie ; corrime les rlkrives o r t h  et  para  réagissent siriiil;~i- 
rcrrient, ruais moins complEtement, le produit provenant  de  la 
nitration directe de l'acide herizoïque, qui  contient 75  p.  100 
d'acide méta, peut servir  tel quel .  

Cette méthode donue de  bons résultats pour l'analyse des 
sables monazitrs, et elle est plus avantageuse que  la méthode de 
Metzger H l'acide furriarique, ca r  elle évite l'emploi de l'alcool. 

I i .  C .  

D o s ~ g e  d e  l'arsenic daiin les aciers. - M. NORRIS 
( J .  Soc. (, 'hem. ln t l . :  22, p.  393). -On dissout I'éctiantillori dans u n  
mélange d ' H U  et de perchlorure de fer .  lequel a 6té purifié p a r  
ébullition avec d u  zinc métallique ; on distille le chlorure arsé- 
nieux, et on le recueille dans de  l'eau à laquelle on a ajouté du  
sulfure de zinc. Le précipit.6 de sulfure d'arsenic es t  ensuite 
trait6 par une mkthode couriinte. P .  'l'. 

B I B L I O G R A P H I E  
Anulisl cliiiiiiua q u n l i i ~ ~ t i v ~ ,  par M .  TOHTELLI, direcleur 

di1 Laboratoire des douanes. A Gênes (Italie). 1 vol. de 336 pages, chez 
l'auteur. - ~e volunie d u  D r  Tortelli est iritéressarit i signaler par  la 
furme claire et prccise sous laquelle il est pr6sentk. Aprrs avoir décrit 
le mode opgratoire einployé dans les essais par voie sèche et par voie 
huiriidc, i l  donne successiveinent les rt!aclions des rnktaux el des iné- 
lalliiïdcs, en  indiquant, pour c h ~ c u n  de ces groupes, h méthode syst6- 
matique permettant de les séparer et de les caractériser. X. R.  

Anoali  de l  Ialmrntorio cliii i i ico centrale dellc 
gnbellc,  par lc 1)' VILLAVECCHIA, 1904, 2 vol. - Dans le l e r  vohrrie, 
qui contient 603 pages, les siqets suivants sont trait& : eaux, pro- 
duits cliiniiqiies divers, engrais, chaux et ciments, combustibles, huiles 
minérales, substances grasses, produits de la laiterie. 

Dans le 2e volume ( 6 i 7  pages), il est question des huiles essentielles, 
des substances arnylac(ies et sucrées, des spiritueux et des liqueurs,des 
bières, des vins, des sul~stances colorantes, des suhstances tanniques, 
des eucres, des vernis e l  des textiles. 

Ces voluiiies sont remplis de documents acialytiques fort interes- 
sants, 
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Lu question do lait. - louillaga et écréma~e.  - 
Aualpse et cr)oscopie, par A .  LAJOUX, directeur du  Lab~rato i re  
municipal de Reims. - L'auteur montre, dans CP travail, les services 
que peut rendre la cryoscopie pour la recherche du mouillage du lait. 
Nos lecteurs trouveront, dans un des prochains nurnEros de  ce Recueil, 
un résumé de ce travail, que son auteur a bien voulu nous faire. 

Constltutioii de la terre arable, par A. DELAGE et 
H. LEGATU, brochure de  25 pages (Coulet, éditeur, h hlontpellier). 
- I.es auteurs ont  entrepris une  étude des terres au point de vue 
minéralogique. Pour faire cette etiide, ils agglombrent la terre en  la 
mouillant, puis ils la font sécher et  l 'imprègnent a chaud d'une 
colle qui, apres refroidissement, donne  une  masse rt'sistante, dans 
laqiielle on peul taillpr des plaques minces, qu'on examine a n  micros- 
cope polarisant e t  i'i la lumikre parallèle. 

Les anteiirs concluent de leur ktiide qne l 'analyse con~ple te  d'une 
terre doit comprendre les analyses minbralogique e t  chimique. 

Agenda Luiiiiére poui* l m 0 5  - 1 petit vol. de 396 p. 
(chez A .  Lumière et  ses fils, f~ Lyon). - Ce petit volume contient tous 
les renseignements qui sont de  nature A intéresst?r les personnes q u i  
s'occupent de photograpliie. Voici comment  il est  divise: t u  rensei- 
gnements gbnéraux; 20  docunwnts physiques; 3 0  docuinents chimi- 
ques ; 4 O  documents photographiques. C'est nalurellement celte der- 
riikre partie qui est l a  plus develnppke et dans laquelle on trouvera, 
classes méthodiquement, de nombreux renseignements, des r h ~ l l a t s  
et  des formules. 

NOUVELLES ET RENSEIGNEMENTS 

DEMANDES ET OFFRES D'EMPLOIS. 

Nous infornions nos lecteurs qu'en qualité de  secrélaire gknéral du Syn- 
dicat des chimistes, nous nous chargeons, lorsque les demandes el les 
offres le permettent, de procurer des chimistes aux industriels qui en on1 
I~esoin et dcs places aux chimistes qui sont h la rechcrclie d'un emploi. 
Les insertions que nous faisons dans les Annales sont absolument gra- 
tuites. S'adresser h M. Crinon, 45, rue Turenne, Paris 3 0 .  

Sur la demande de Y.  le secrétaire de I'bssociation des anciens Clèves 
de l'Institut de chimie appliquée, nous informons les industriels qu'ils 
peuvent aussi demander des chimistes en s'adressant i'i lui, Y. rue Miche- 
let, Paris (6e). 

ON DEMANDE a acheter un dictionnaire de Wurtz. - Adreswr les 
offres B M. Haichelou, usine de Laiupaul, par St-Reuari 

( F i n i s t h ) .  

J,P Cr+r;ylint : c.  C R l N O Y .  
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TRAVAUX ORIGINAUX 

A n a l y s e  da plomb industricl. - D o n a g e  des impu- 
retés : enivre, nickel, eiiic, f e r ,  m i ~ s e n l e ,  a n i l n i n i n e ,  
argeat, soufre, b i s i i m t l m ,  étain, 

Par  MM. A .  H O L I . A R ~  et L .  BEATIAIJX. 

On dissout 5 gr. de  plornb dans  AZOJII étendu, contenant 
86 cc. d'Az03li à, 36O B .  ; a p r h  l'attaque, la solution contient 
ainsi un excés d e  8 0  cc. d'Az03H. 

On étend B 300 cc. e t  l'on dépose, avec u n  courant de 0,2 arn- 
père, le plomb à l'état de peroxyde s u r  l a  toile d e  platine qui sert 
ici d'anode. * 

Cette électrolysc n'a pas  pour  objet l 'évaluation de  la teneur  
en plomb, car le peroxyde de  plomb a entraîné, au  moins en 
partie, l'argent, le bismuth e t  l 'antimoine; mais  cette électrolysc 
a pour but de  laisser u n  liquide exempt de plornb, dans  lequel il 
sera, dés lors, facile de  doser les impuretés. LOI-squ'une petite 
prise d'essai ne précipite plus  p a r  SObHe etendu aprés  quelques 
minutes d'attente, le liquide ne  contient plus  de  plornb, ou tout 
ail moins il en cont,ient assez peu pour  ne pas gilner le dosage 
des impuretés On retire alors l'anode ; on dissout à chaud d a n s  
le bain le dépôt métallique qui a pu se former s u r  la spirale, puis  
on retire celle-ci. 

Dosage du cuivre. - Le bain est additionné de  5 cc de SO'IIZ, 
puis évaporé jusqu'à ce qu';ippar;iisserit rl'abondmtes furni:es 
blanches sulfuriques. On étend d'eau après  refroidissement. On 
ajoute 1 7  cc. d'Az03II ; on complète le volumc ii 300 cc. et on 
laisse déposer le sulfate de  plomb, s'il y en a ,  au  fond du verre. 
Enfin, on électrolyse le cuivre. Si l e  cuivre déposé était taché 
d'arsenic, d'antimoine ou d e  bismuth, on dissoudrait le dépût 
dans u n  mélange (étendu d'eau) de  10 cc. de  SOiR9 et 20 cc. 
d'AzOaH, et  l'on électrolyserait de nouveau, a u  besoin e n  pré-  
sence de  sulfate de  plomb et de fer (1). 

Dosage du nickel et du zinc. - On ophre suivant les indications 
que nous avons données dans une  note précédente (2). L a  prE- 
sence d u  fer ne nuit pas  au dosage du nickel. C'est seulementavant  
l'électrolyse du zinc que  le fer est élimine p a r  filtration, comme 
nous l'avons indiquk. 

(1) Voir Bull. Soc.  chim. ,  1904, p .  900. 
(2) Voir Annalei de chimie analytique. 1904. p.  1. 

f i n s  iQ08. 
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Dosage du fer .  - L'hydrate ferrique, filtré et lavé, est dissous 
dans FICI, reprécipité p a r  AzH3, filtré, lavé, redissous dans HCI. 
Enfin, on dose le fer volumétriquement par  l a  méthode iodomé- 
t r ique (1). 

Dosage de l'arsenic et de l'antimoine. - 5 gr .  de  plomb en 
copeaux très fins sont introduits dans  un ballon de 300 cc. erivi- 
ron,  avec 15 cc. de SO"12 concentré. On chauffe pour  attaquer ; 
apres  attaque, on laisse refroidir, puis on ajoute l 5  g r .  de sulfate 
ferreux. On nionte l'appareil distillatoire que nous avons 
décrit (2 ) .  On introduit p a r  le tube à boule 150 cc. d'IIC1,puii: on 
distille l'arsenic, qu'on dose volumétriquement. On distille 
erisuite l'antinioine de la façon suivante : 

Le liquide qui  est resté dans le ballon, e t  qui  tient en dissolu- 
tion le plomb, ainsi que ses impuretks, moins l'arsenic, est verse 
dans un ballon d e  650 cc., dont le  fond a été pr6alnbleinent 
recouvert extérieurement d'un enduit qui  lui  permet de suppor- 
t e r  une haute température (3) .  On introduit d a n s  ce ballon 130cc. 
de  chlorure d e  zinc (4) ayant  pour  derisitt': 2 ,OO;  puis on distille 
l'antimoine à l'état de chlorure, en faisant passer, pendant tout 
le temps de l'opération, un  courant d'HCI gazeux (6). Le chlorure 
d'antimoine est reçu dans  une  fiole contenant de l'eau refroidie 
extérieurement p a r  de  l'eau froide. Vers la fin d e l a  distillation, on 
voit passer,  par  le tuhe de  dégagement, des fumées blanches; 
on asréte la tiistillation lorsque ces fumées blariches ont fini d e  
passer. Le tube de  sortie du ballon, a u  lieu d'étre coude angle 
droit, es t  coudé C angle aigu, de  façon h faciliter le départ dcs 
vapeurs lourdes constituées par  le chlorure d'antimoine. Gn 
fourneau à couronne (Wiesnegg) chauffe le fond du  ballon uni- 
foririément, ce qui évite les soubresauts. Une feuille d'amiante, 
enfilke par  le col e l  reposarit s u r  la partie supérieure du ballori, 
rend la teriipérature ericore plus h o n i o g h  et protège le bouchon 
de caoutchouc contre les atteintes d e l a  chaleur. La partie distillée 

(1) Voir Annales de chimie andytique,  1904, p.  220. 
(2) Annnles de chimie analytique, 1900,  p.  241. 
(3) Cet enduit s'obtient en plongeant le ballon dans u n e  bouillie ires 

claire de terre à four, ddayée  dans de l'eau tenant en suspension un peu 
de niûmne;ie. Lorsqu'on a plongé le ballon dans ce liquide, on l'en retire; ? on le seche et l'on rocominence cette manipulation deux ou trois fois. 

(4) C'est Ulke (Enginet.. and mining Journal, 1898, p .  727) qui a préco- 
nisé le  premier le chlorure de  zinc pour l a  separation de  l'antimoine dans 
le cuivre par  diqlillation ; mais,  d'iipri..~ la niethode qu'il indique. il ne 
faut  pas moins de trois distillations successives pour avoir la totalité de 
l'antiirioine. 

(5) Celui-ri es1 obkni i  par  addilion conliniie et rkgulikre de  SO'IIZi ln 
solution d'HG1 du curiimerce, ces deux liquides étant exempts d'arsenic. 
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est neutralisée par  l'ammoniaque, puis additionnée d'HC1 en E g e r  
excès, enfin traversée p a r  u n  courant d'hydrogéne sulfuré, 
qui  précipite l'antimoine. Le sulfure d'antimoine est filtré, lavé 
avec, une solution d'acide sulfhydrique, puis dissous d a n s  un 
mélange de 200 cc. d e  sulfhydrate de sodium spbcial ( i )  e t  de  
40 cc. de cyanure de potassium à 20 p. 100. On électrolyse l'snti- 
moine avec un courant d e  0,1 ampère.  

Dosage de l ' a r p i t .  - 25 gr .  de plnrrili sont dissous daris 50 ce. 
d'Az03H additionné de 50 cc. d'eau. Dans la solution chaude 
(90 degrils environ), ou ajoute quelqucs gouttes d'IICI, e t  
l'on niaintient le liquide $ cette température jusqu'à. ce que le 
précipite de chlorure d'argent soit bien asç&ntilé. On filtre le 
cliloiure d'argt:rit ; ni1 le lave i l 'eau chaude e t  011 le reprend p a r  
60 cc. de cyanure d e  potassium 20 p. 100 ; on étend à 300 cc., 
et l'on électrolyse avec un courant de 0,1 ampère. L'argent 
déposé est dissous dans  l'acide nitrique étendu, puis dosé volu- 
métriquement au  moyen du  sulfocganure. 

Dosage du sou,/i.e. - On électrolyse 5 gr .  de  ploinb en solii- 
tion nitrique, comme il a éti: dit  plus haut. Les eaux nitriques, 
privées de plomb, sont évaporkes à siccité avec HCI. Des évtipo- 
rations répétées avec IICl chassent l'acide nitrique libre et  com- 
biné. On reprend finalement p a r  de l'eau aiguisée d'lIC1, et l'on 
prtlcipite le soufre & l'ktat de  sulfate de  haryte. 

Dosage du bismuth et de l'&in. - 10 gr .  de plomb sont dissous 
dans AzOjH étendu. La solution est évaporée B siccité au bain- 
iiiarie; on ajoute d e  l'eau ; on détache avec une baguette d e  
verre la croûte blanche qui adhére a u x  parois ; on évapore de  
nouveau ail liairi-~riai,ie ; on prkcipile encore avec de l'eau, et 
l'on continue de la méme façon trois ou quatre  fois encore. Lors- 
que la messe desséchde sur  le bain-marie ne répand plus du  tout  
l'odeur d'AzOsH, on verse, s u r  le contenu refroidi de  la capsule, 
une solution froide de 1 partie d'azotate d'ammoniaque dans  
Eiûû parties d'eau ; on laisse pendant  quelque temps en contact ; 
on filtre la solution contenant le nitrate de plomb (2). On lave 
avec la solution de nitrate d'ammoniaque, mais  sommairement, 
de peur de dissoudre du bismuth.  Le résidu contient, avec u n  
reste de plorrib, la totalitti d u  bisrriuth, qiii peut etre accompagné 
d'arsenic, d'antimoine et  d'étain. 

Ce résidu est ]dissous dans  lIC1 ; on précipite p a r  u n  courant 
d'hydrogène sulfuré le bismuth et  l'étain, e n  mème temps que 

(1) Voir Annales de chimie analytique, 1 9 0 3 ,  p.  281 . 
t2) D'aprh Freshius (Analyse quanlitafive). 
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l'arsenic, ~ ' ~ n t i r n o i n è  et le plornb p i l e s  accompagnent. On filtre 
e t o n  lave avec u n e  solution d'hydrogéne sulfuré, puis avec du 
carbonate d'ammoniaque, qui  dissout le sulfure d'arsenic. Lcs 
sulfures sont repris p a r  du  sulfhydrate d'airiinoniaque jaune 
etendu, qui  dissout l'étain et l 'antimoine. Les sulfures de plomb 
et de  bismuth, qui restent,  sont  convertis l'état de sulfates, et 
le bismuth est dosé électrolytiquernent (1). L a  solution de sulfhy- 
drate  conie~i;irit l'iitain accorrip;igrié d'antirrioirie est acidulée piir 

JICI, qui  prkcipite les sulfures d'étain e t  d'antimoine. Ces sul- 
fures sont dissous dans  le m6larige de siilfhgdrate de sodium 
et de  cyanure de potassium indiqué plus h a u t ,  ii propos de 
l 'antimoine; le bain est débarrassé de l'étain p a r  le courant 
(1 = 0 ,1  amp.). Les eaux-nieres sont accidulkes p a r  IICI, qu i  
préciliite I't!tnin à l'état de sulfure. Ce précipitk, iirie fois lavé 
avec une solution d'liydrogène sulfuré, est dissous dans  le sul- 
'fhydrate d'ammoniaque jaune.  Cette solution est ensuite h a -  
porée au  bain-marie k siccitii. Le résidu obtenu est attaquii 
par 10 gr. de chlorate-cie potassium e n  solution dans un exch 
d'HCI. 

La solui.iori tl'6Lain ainsi obtenue est évaporée de  nouveau i 
siccité au  bain-marie, e t  le résidu est repris par  300 cc. d'HU 
pur  ordinaire et  de  l'eau. On filtre cette nouvelle solution, et l'on 
y fait  dissoudre 30 gr .  d'oxnlate d'ammoniaque pur  ; enfin, on 
l'électrolyse après  l'avoir étendue A 300 cc. e t  l 'avoir chauffeeà 
-90 degrés environ. L a  température d u  ba in  sera maintenueà 
une tenipéralure de 40 à 60 degrés p e ~ i d a n l  tout le cours de 
l'électrolyse. Le courant  employé est  de  1 ampère. 

Composition 

(i) Comptea rendue, 1904 ,  t. 138, p, 366. 

' 

E'e S n  

0.000 
O, OIIO 
0,000 

0,000 
0,@21 
0,000 
0,000 
0,000 
0,0W 

n 

0,OOrl 
0,000 

Mn 

CI 
N + 
;j + 
2 

0.013 
0, 01 O 
0,023 
0.0'18 
0,002 
0,007 
U,OIG 
0,008 

tracea 
0.100 
0,012 

traces 
traces 

0.006 
O,  O15 
O,W' 
0.011 
0.012 
0.014 
0,010 

t racrs  
0.064 

traces 
0,0W2 
0,ûO'S 

S Ag Sb 

0.026 
0, 000 
0,018 
0.0.28 
O 003 
0, OU8 
0.010 
0,003 
0,881 
0,036 

traces 
traces 
traces 

V A R I E T E S  

de plomb 

1 , . . , . . . ,  , 
2 .  . . . . . . . 
S . .  .. . . . . 
4 . . . . . . . . .  
5 .  .. . . . . . 
6.. . . . . . . . 
7.. . . . . . . 
8 ......... 
Y... . . .:. 

10 ......... 
1 1 . .  .. . . . . . 
12.. . . . ... . 
13. .  . . . . :. 

Ri  Cu 

0,011 
0, 003 
0,010 
0,UOJ 

traces 
0.OW 
0.0'19 

tracea 
0,133 
0,003 

traces 
0,057 

traces 

: 
0,01 

u 

u 

n 
2, 

u 
u 

u 
w 
r 
i 

l 

,, 
0, 0009 
traces 

u 
0.0003 
tracrs 

0 , 0 1 ~ 0 0 0 1 3  
1,9930 

traces 
lraces 
traces 

As 

0,a<n 
O, I l  8 
0,004 
0,00.! 

0, Ml0 
0,007 
0,024 

0,005 
r, 
D 

n 

0,015l B 

O. 030 , 0, 000 
0 01'2 0 000 
0:028 
0.091 
0,l 'M 

tracrs 
0,030 
0,012 
0,014 
0,480 

'traces 
0,004 

O:OM 
r 
n 

0,000 

n 
v 

2 

ri 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



Sur la cryoneople do lalt, 
Par  M. A DESMOULIÈRE (1). 

Des recherches nombreuses ont  Cté exécutées assez récem- 
ment par divers auteurs, dans  le b u t  d e  montrer In valeur  d e  la 
cryoscopie dans l'examen d u  lait. De l'ensemble d e  ces recher- 
ches, il découle que le point cryoscopiquc du  lait normal ne 
varie qu'entre des limites très étroites (de - OnXï  - à 0057). ; le  
chiffre de- On% est le plus  génirrnlement obtenu pour les laits 
d e  mélange,-ce qu i  est le cas  ordinaire, au  moins pour  les laits 
vendus dans les grandes villes. 

Est-ce à dire, comme on pourrait  avoir une  tendance le 
croire, que la cryoscopie puisse suppléer l'analyse chirniquc? 
Nous ne le croyons pas. Tout d'abord, fait déjk signalé, le point 
de congilation n'étant pas influencé p a r  les matières grasses en 
suspension, l'écrémage passerait inaperçu. En adrkt , tant  même 
qu'on possbde, s u r  u n  Iait, les deux 'renseignements suivants  : 
point cryoscopique - 0°55 et dosage d u  beurre voisin de  38gr .  
par exemple, i l  serait impossible de conclure, alors que le dosage 
des autres élirments du  lait n'aurait  pas été exécuté. Autrement 
dit, la cryoscopie ne  doit intervenir dans  l'appréciation d e  la  
piireté d'un lait q u e  comme une  donnée de  plus dans  l'analyse. 

1,'attention a dé,jk été appeléri s u r  les iidditions possibles de 
divers corps capahles, après  moiiillage du  lait, de ramener  le 
point cryoscopique 5 sa valeur initiale. Xoiis ne parlerons pas 
des additions de sucre et  de  sel : les doses nEcessaires rendent  
ces produits d6celables facilement a u  goîit. Mais il existe un cer- 
tnin nombre d ailires ccirripns6s dont  l'analyse chirriiqiie seule 
pourra révéler la présence, et il est Cvident que les falsificateurs 
y auraient recours le jour  où la cryoscopie servirait de  base pour  
affirmer le nioiiillage. 

Ainsi, Yencki et Podeznski (2) ont constaté que l'addition de 
Ogr.l% de bicnrbciriate d e  solide B 100cc. de lait normal 
( A  = - 00%) amène Ic, point de congélation à - 0°61. Nous 
avons obtenu sensihlernent les mêmes résultats : un  lait 
A = - 0033, additionne, pour 200cc., de 1 cc. de solution de 

1 
hicnrhonnte de soude h y (soit O p .  50 de  bicarbonate de soude 

20 
pour un litre de Iait) a fourni A -. - 0°85 ; additionné de ?cc. 
de In mime solution, il a fourni A = - 0°38. 

( d i  Co~iimunication faitc h la SocibtO de pharmacie de Paris dans sa 
seancc d u  5 novembre 1904. 

2 )  Annales de chimie_analytiyue, 1904, p. 275. 
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Les auteurs précédemment cit6s ont constaté d e  ménie qu'un 
lait  ( A  = -O%6), additionné de  O cc. 2 de formaline à 40 p. 100, 
donnait A = - 0093; dans  tous ces cas, le lait  ne pr6sentait 
n i  saveur, ni odeur spècialgs. 

Le phosphate de  soude ri'a que IN:U d' idliience sur  le poirit d e  
congélation : ainsi,  u n  lait (A = - 0083), additionn6, pouriOOcc., 

1 
d e  I cc. solution d e  phosphate de  soude à - (soit Ogr. 50 phos- 20 
phate  de soude pour un  litre de  lait), nous a donné A = - 054. 

lilais il est un  autre  produit, qu i  est assez fréquernrnent ern- 
ployt! dans la falsification de certaines derirrks alirneritaiwi et 

dont l'addition a u  lait, même a fiiible dose, peut iutiuirc e n  
erreur  a u  point de vue  des recherches cryoscopiques : c'est la 
glycérine. 

Nous avons constate, en effet, qu'un lait (A = - O053), ;iddi- 
t ionné dans les proportions suivantes : 

i 
100 cc. de lait  + 2 cc. de solution de glycérine à - donnai t  A = - 0"53 20 

Le méme lait initial (A =.- 0°53), adclitionrié, pour 100cc, 
1 

de  5 cc. d'une solution de  glycérine à 7, nous a dorini: le 
JO 

rnéine chiffre A - - 053. P a r  consiiquent, dans cet essai, l';id- 

ditiun & u n  litre de lait de 50  cc. d'eau soit u n  mouillage de - 

peut passer inaperçu ?I l'aide de  Z gr .  de  glycérine. 
Ces quelques exemples suffisent montrer  que très souvent la 

cryoscopie peut se trouver en défaut e t  qu'elle ne doit entrer en 
ligne de cornpte que jointe à l'analyse chimique. 

DI: cet ensenible de recherches seulement, il sera perniis de 
t irer des  conclusions et,  sinon d'erripécher la fraude, tout au 
moins de  la lirniter. 

Sur I'ernplai de I R  ~iiéthucle visoosiiii&ti.lqur 
~ U U P  le suiitrùle di1 lait ,  

Par le Dr STEPHAX BOGUAN.  

Dans une  courte note publiée derniErcnient dans ce Ilecueil (ii, 
M .  1). hlicault a proposé, pour le contrôle d u  lait, la inéthoie 
viscosimétrique. 

( 1 )  Annales de chimie analytique, 1094,  p. 9 3 .  
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II est certain que M. Blicault n'a pas eu connaissance de mon 
travail antériciirtrnitant le  riP Pr rie siijc?t. Jecrois donc devoir rap- 
peler qu'en 1903, j'ai publie, dans le Bul l r t in  de 1 'Associat lonphar-  

naaceutiqiie de H o u m n ~ t i e ,  m a  lrçon d'ouverture faite à l'Université 
de Genève, le 16 avril d e  la ri16rne annéc, leçon dans laquelle je  
montrais l'importance de  la mesure viscosirnétrique pour  le con- 
trhle du  lait. 

On lit. à ln page 14 de la brochure reproduisant cette leçon(i) ,  
les lignes suivantes : 

(1 J'ai montré autrefois que le  coefficient de viscosité des uri- 
(( nes normales est constant,  mais que ce cocfficicrit peut  varier 
u meme quand la densité des diverses ur ines est ident iq~ie.  11 
(i rious d6ckler;i e n  ce cas dcs siihst;inces pathologiqiies (2). Cette 

(( méthode p o u m a  rendre service auss i  d a n s  l'ana1,yse des l iguides a l i -  

I rnentaives. Derniércnient, Parmentier  (3) a proposé, dans le 
(I même but, la cryoscopie, en tenant  cornpte des t ravaux  d e  
(( Jordis (4), de Winter (5) et de Bordas et Gknin (6), qui  ont  
(( trouvé qne le  lait est toiijours isotonique avec le s a n g  et qu'il 
(( doit, par conséquent, avoir normalement le mèrne point de  
(( congélation. Seulement, si  cette méthode décèle la dilution d u  
(( lait, elle n'est pas capuble de déceler l'écre?nage, ni la présence des  
r corpsétrangersquisont souvent ajoutés en très petites qu:intil&s 
a i ce ljquide pour mieux le conserver. Tl résulte encore de  mes 
(( recherches que  méme de trEs petites quantités de  formaldé- 
n hydc, d'acide borique ou de borax modifient d'une manikre 
(( évidente la constante viscosimélrique. u 

rr La d i t e m i n a t i o n  du coefficient de r iscosi t i  du lait nu donc com- 

c pléter les rneswes çryoscopigi~es. L e  visçosi~nèt~.e  d '0s twald  à large 
(( capillaire est indique dans  ce cas 1) ( 7 ) .  

Ditns une note ultkrieure, publiée dans une revue peu connue 
en France (8), j'ai d6montré que la détermination de la viscosité 

( I )  ST. BOGUAS, L'importance des mélhorles physico-chinziques pour les 
sciences médicales, Bucarest, broch. 80, 1903. 

( P I  ST. BOGDAK, Application des metilodes piysico-chimiques a l'analyse 
des l i p i d e s  de l 'organisme, GenBve, 1902. 

( 3 j  L ' m n ~ s ~ ~ r i n ,  Bullelin de Z'Acad. méd., 1908. 
( 4 )  J .  E. Jonors, IJber Milchanaly.~e, Erlangen, g894. 
( 5 )  W I S T E ~ ,  Comptes rendus de l'Académie des sciences, t. 121, 1895, 

p .  636. 
(6) B o ~ r ~ i s  e t  Ginin ,  Comples reirdus de I'Acadirnie des sciences, t. 123, 

l 8 9 6 ,  p .  4 2 5 .  
( 7 )  P I C .  A .  GUYE e t  S.T. Ro~uaw,  Archives des sciences physiques el natu- 

~ e l i e s ,  Genlive, 1903,  p. 308. 
(8) ST. BOGUAN, Bullet in  de I'Assucialiorr pharmaceufique de Roumanie, 

1905, p.  152. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



d u  lait, mesure simple et  d'une grande sensibilité, peut donner 
des indications précises en ce qui  concerne le mouillage et  sur- 
tout l'écrémage du  lait. 

On trouvera dans  le travail mentionné plus h a u t  les déterini- 
nations du coefficient de viscosité. des  densités, des abaisse- 
ments cryoscopiques, e tc . ,  du  lait intégral et frais e t  des memes 
constantes physico-chimiques des mémes 6chnntillons de lait, 
mais  après  écrémage de 3 a 1 0  010 environ ou aprés  mouillnge 
de  10 A 200/0 .  

J e  crois intCressant de  rCsumer ici les conclusions auxquelles 
je suis arrivé e t  qui  sont  les suivantes : 

a) Le coefficient de  viscosité du lait intéçral et frais varie d'un 
Cchantillon à l'autre. Or1 observe même de  trEs grandes oscilla- 
tiorispour des Echantillons isotoniques. 

b)  Cette corislante physico-chimique du lait est t rès  sensible, 
menie lorsqu'il n'existe que de faibles différences dans la qiiiin- 
tité de  résidu total e t  d a n s  celle du  beurre On ne peut pas, par 
conséquent, s'attendre h une constance d u  coefficient de viscosité 
du  lait, qii~:lle que soit son origine. 

c) Le coefficient de viscosité d u  lait intégral est,  en moyenne, 
compris entre 0,0185 et 0,0215 par  cc. 
d) Le coefficient de  viscosité du lai t  croit proportionnellement 

& l a  quantitk du. résidu total et notamment  h l a  quantité de 
matiére grasse qu'il contient. 

e) P a r  l'Ccrérnage, le coefficient de  viscosité d u  lait dirninue 
toujours d'une manière très sensible. 

f j  En mouillant le lait .  j 'ai  tou,jours trouvé qiie le coefficient d e  
viscosité était beaucoup abaissé . 

C'est à la suite de ces recherches que j ' a i  propose les mesures 
viscosimétriques comme moyen de contrôle du  lait. 

Qiiant & In note de  M. Micault, dont  je ne méconnais nulle- 
ment l'intérêt, je désire faire encore une remarque : I'nfirrna- 
tion de M. Micault, t que  cette mdthode n'nvnit yas encore franchi 
la porte des labora2oi1.e~ l q u ' a  ce jour r est erronée. On emploie, 
en enet, depuis fort longlernps, les rriesures vist:osirric!triqiies 
dans l'analyse des huiles ; elle a été appliquée depuis 1900 ( 4 )  
I'analyse des liquides physiolo~iques,  notamment  dans l'analyse 
du  s a n g  ; j e  l'ai appliquée depuis 1902 (2)pour  d'autres liquides 
de l'organisme, et  derniérement pour l'analyse du lait. 

( 1 )  K .  ~ ~ U R I I T L F ,  Archiv f .  g .  Physiologie, 1900,  p .  4f5 ; B .  OPITZ, Ame- 
rwnn Journal o f  Physiol.,  1902, p .  2 4 3  ; C. HIRSLR rt C .  BFCK, Deutscher 
drchiv  füriifedicin., 1902; A .  MEYER, Comptes rendus de la Societé de 
biologie. 1901.  

(2)  S T .  BOÜDAX, No1e:mentionneeplus haut. 
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Sur le  dosngo de l'nclde I,liospliurlqi~e 
dans IPR I H R ~ ~ C I ~ C I  ~ I l ~ ~ n e n t a I r ~ s ,  

Par hi. H. PELLET. 

M .  E. Fleurent, professeur au  Conservatoire national des a r t s  
et métiers, a publié, sons ce titre, dans  le nurnero des A.~znoles de 
chin~ie  nnnlytiqut! de décerrilire iSO5, u n  article & propos diiqtiel 
nous nous permettons [le présenter quelques observations. 

Depuis de longues années, nous ne préparons jamais les cen- 
dres directes d'une substance quelconque que nous devons ana- 
lyser, que ce soit d u  blé, de la betterave, de la canne & sucre, de  
la mélasse, d u  lait ou du  sucre. 

Nous avons reconnu les inconvénients de cette calcination 
directe avec ou sans chaux (ou toute autre  nialiére iiidiquée pour 
faciliter l'incinération), n o n - s ~ u l e m e n t  au  point de vue d e  l'acide 
phosphorique, mais a u  point de vue de la plupart  des éléments 
k doser. Avec la calcination, on change le rapport  entre  la soude 
et la potasse ; on élimine eri grande partie le chlore, lnrsqu'on 
prolonge la calcination, e t  mhme les sulfates, surtout lorsque 
les matières renferment des  proportions notables de silice (canne 
il sucre). 

Aussi, nous ne sommes nullement htonné de voir combien 
sont divergentes les indications données p a r  les chimistes reia- 
tivement B la cornposition de  certaines plantes; ces differences 
résultent de ce que ces plantes ont  été analysées d a i s  des con- 
ditions défectueuses. 

Le seul procédé pratique peririettant de  conserver les cendres 
sans y ajuiitw une matibre quelconque, c'est le lessivage p r é a h -  
Ille à deux ou trois reprises de  la substance carhonisee k une très 
basse tempé.rature; c'est ainsi que nous avons analysé des  blks, 
lorsque nous avons étudié la loi de la substitution kquivalente 
des alcalis entre eux  dans les plantes ; nous avons obtenu des 
résultats idenliqiies à ceux nt)teiiiis plus h r d  piir MM Garola et' 
autres, montrant la faible variation de  la teneur des cendres de 
blé en acide phosphorique. 

Cela nous a r n h e  5 parler d u  dosage de l'acide phosphorique. 
M .  Garola a indiqué le facteur 3,54 pour passer du phospho- 

iiiolybdiite d'ammoniaque B la proportion d'acide phosphorique. 
D'après nous, ce chiffre n'est pas plus exact qu'un autre  indi- '  

qué dans les méthodes d'analyses des ensrais  e t  qui  est, si  nous-  
ne nous trompons pas,  de 3,18 ou 3,20. En elFet, nous avons; 
éhdié cette question depuis fort lurigtenips (plus de  22 ans), e t  
nous avons trouve Que le coefficient à appliquer est  3,75, . : 
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- 9 i  - 
Ce coefficient, du reste, avai t  été déterminé anciennement par 

Boussingault e t  quelques autres  chimistes. 
11 est vrai que ,  à l 'époque dont  nous parlons, en suivant les 

méthodes décrites, on avait à craindre la précipitation de 
l'acide molybdique, et c'est A peu prés  l a  seule 1riati6i.e qui 
faussait le  coefficient e t  faisait croire i1 la précipitalion d'un 
phosphomolybdate pouvant  présenter différentes compositions. 

Rous avons déinontré que  ce phosphomolybdate se prkcipite 
avec une composition parfaitement déterminée, que nous avons 
donn6e en 1881. 

Pour  arriver à. obtenir le  phosphomolybdate d'une composi- 
tion déterminée, nous avons indiqu6 l'emploi du  cit l-ah d'nmrm- 
niaque dans des conditions bien definies, et nous avons publii 
diverses notices, dont  quelques-unes très complètes, dans le 
Bullet in de l'Association des chimistes de sucrerie et de distillerie de 
fia,nce et des colonies, notamment e n  1893-1894 (p.  152), en 1896- 
1897 (p. 423\, d a n s  le Bulletin belge de l'A,rsociation des chimist4sde 
1888, etc. 

Aussi avons-nous 6tS trbs heureux  de voir confirmer tous nos 
t ravaux par  les essais de  41 A.  Carnot, qui,  dix a n s  plus tard, 
indiquait u n  coefficient absolument semblable au  nbtre et  stipu- 
lait les conditions à remplir pour  obtenir le phosphomolybdate 
d'ammoniaque de formule invariable. 

On sait q u e  le  procédé d e  M. A .  Carnot consiste à opérer une 
double préc'ipitation de l'acide phosphorique sous forme de phos- 
phomnlybdate d'anirnoniaque. Dans ces conditions, le précipité 
a u n e  forrnule trEs déterminée et régulière, e t  il s'est trouvé que 
M A.  Carnota  obtenu absolument la  ném me que la nbtrz, à cctte 
différence prés que  nous avions pr is  l'équivalent du molybdbne 
de  Fresenius, alors que M. Carnot en a pris un autre, adopté par 
les  chimistes k l 'époque où il exécutait ses recherches, époque 
bien postérieure à celle à laquelle nous faisions les nûtres. En 
adoptant le méme équivalent, les formules étaient identiques. 

Notre méthode, avec l'emploi du  citrate d'ammoniaque, étant 
plus simple, puisqu'elle ne nécessite pas  la double précipitation, 
tout en assurant  la fixit6 d e  coniposition du  précipité de phos. 
phomolybdate d'ammoniaque, nous avons continué à l'em- 
ployer dans tous nos dosages, e t  nous nous en sommes conatain- 
ment  trbs bien trouvé. De plus, nous ajouterons qu'ayant u n  
grand nombre de  produits à analyser, nous l'avons appliquée 
B des minerais aussi bien qu'à des engrais,  5t des cendres de 
végétaux aussi bien qu'à des incrustalici~is d'appareils de sucre- 
rie, B des produits alimentaires auss i  bien qu'à des terres, B 
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des bronzes aussi bien qu'h de  la fonte ou de  la  craie p h o s p h -  
tée, et toujours elle nous a donne des résultats exacts, qui  o n t  
été souvent vérifiés p a r  plusieurs de nos collé, w e s .  

Chaque annde, de  p a r  notre situation, nous devons contrdler 
certaines analyses ou faire faire des analyses par  divers chimis; 
tes dans nos nombreux laboratoires d e  sucrerie, et  toujours les 
~ésultats sépnrhs ont été d'une trbs grande concordance. Du Peste, 
notre méthode a été employée également p a r  plusieurs de  nos 
collègues qui, ayant  souvent des ennuis  avec les méthcidcs ordi- 
naires pour le  dosage de  l'acide phosphorique, dans des terres 
notamment, nous ont déclaré qu'elle était excellente et prat ique 
tout A la fois, qu'elle etait très simple et n'exigeait aucune mani- 
pulation spéciale et  qu'il suffisait de suivre nos indications pour  
l'emploi du citrate d'ammoniaque, réactif ernpéchant toute pré- 
cipilation de l'acide inolykidiqiie, pr6cipitation qui  fausserail les 
résultats. 

1.es colcothars, appelés scientifiquement sespioxydes de fer, 
ont une t;Es grande importance dans  l'industrie ; ils sont em- 
ployés dans la fabrication de certaines peintures, dans I'hmail- 
lage des thles et  Four le  polissage des métaux, particulièrement 
de  l'acier et de l'or. 

Quoique ces produits soient d'un pr ix  relativeineiit minime, 
ils n'en sont pas  moins sujets B de nombreuses falsifications, 
lesquelles peuvent nuire d a n s  certains de leurs emplois e t  sur- 
tout lorsqu'on les destine à l'émaillage. Les principales impu- 
retés qui sont nuisibles d a n s  cette dernihre industrie sont  le  
carbonate de  chaux. e t  sur tout  le sulfate de  c h a u x ;  il est donc 
indispensable de rechercher l'un et l 'autre de  ces composés e t  
aussi de déterminer la teneur en F e 9 3  qui joue le rblede matière 
coloran te. 

Quelques colcothars sont  solubles h chaud e t  h la longue d a n s  
IICI; beaucoup, e i  sur tout  ceux qui on t  81é p r é p r 6 s  ?I une trés 
haute température, sont  difficilement solubles ou incomplète- 
ment solubles dans ce véhicule, e t  leur meillcur dissolvant,  d a n s  
ce cas, est le bisulfate de potasse ; mais une attaque p a r  ce com- 
posé est chose fort ennuyeuse et sur tout  fort longue ; c'est pour-  
quoi je pense étre utile à ines collbgues en leur  signalant une 
méthode que j'emploie depuis  longtemps et qui,  tout en étant 
rapide, donne des r + d t a t s  t rés  exacts. 
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O gr .  500 du  produit sont attaqués d a n s  u n  becher ordinaire 
avec nn excés d'lICl, iiiiqiiel on ajoute que lgws  n.isiuux d'iodure 
de potassium (ce sel agit comme réducteur) ; au  bout de quelques 
instants de  chauffe, la solution compléte est obtenue avec toutes 
les varikte's d e  colcothars; le fer se trouve dans  la solution A I'élat 
de chlorure ferrique, contenant un  peu de  chlorure ferreux;  on 
ktend d'eau cette solution acide ; on ajoute ou de l'eau hrrirrii:e 
ou de l'acide nitrique, afin de peruxyder le sel ferreux;  on filtre, 
afin de  séparer l'insoluble, qui existe presque couramnient dans 
les produits industriels et qui  se compose de  sable ou d'argile ; 
on lave le  précipite jusqu'à ce que l'eau d: lavage filtre incolore; 
le liquide filtré est précipité p a r  l'ainirioniaque, e t  Fe203  est 
dosé à la manière habituelle. 

Une fois le fer séparé, la chaux est déterminée par  I'oxalate 
d'ammoniaque, et,  nprEs filtration e t  acidulation de la solu- 
tion par  HCI, on dose l'acide sulfurique p a r  le  chlorure de 
baryum. 

Quant au  carhonate d e  chaux,  s a  présence est  facilement déce- 
lée p a r  l'effervescence qui  se produit a u  moment de l'attaque par 
HCI. 

En résumé, l'analyse d'un colcothar comporte le dosage des 
éléments suivants : oxyde de fer (Fe203), chaux, acide szllfuul.irjwe et 
l'insoluble dans HCI additionné de K l  ; en outre  de  ces composés, 
il est bon, comme contrdle, de déterminer la perte nu rouge due 
l 'humidité et B l'acide carbonique, si  le produit contient des 
carbonates de  chaux.  

N o k  rur IR reclierolic d u  beurre de cooo daus les 

Ayant kt6 appel6 à rechercher le beurre de  coco dans un cer- 
tain nombre d'échantillons de beurres suspects, de provenances 
diverses, nous avons efïectué cette reche;che d1apr6s la méthode 
de MM. BIüntz et  Coudon, publiée d a n s  ce Aec.ueil (anilce 1904, 
p. 281 et 342). 

Dans ses grandes lignes, cette méthode corisiste & saporiilier 
10 gr. de  heurre, B mettre les acides gras  en IibertC par une 
solution d'acide phosphorique, puis à distiller d a n s  un appareil 
spécial et dans des conditions bien définies, de  façon à separer 
les acides gras  volatils insolubles des acides g ras  volatils solu- 
bles dans l'eau, qu'on titre e t  qu'on calcule en acide butyrique 
hydraté, et l'on rapporte à 100 gr .  d e  beurre. 
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D'après M M .  RIüntz et  Coudon, les beurres purs  donnent, pour 
la moyenne de 40 analyses, 5,4 p .  100 d'acides volütils solubles 
et, pous les acides insolubles : 

. . . . . . .  Moyenne 0,699 
. . . . . . . .  Minirria 0,500 
. . . . . . . .  Maxima 0,870 

acides insolubles 
l'our le rapport acides so]ut>les  x 100 

Moyenne . . . . . . .  12,04 
Minima . . . . . . . .  9,iO 
Maxima. . . . . . . .  l3,60 

La fraude d u  beurre par  addition de beurre de coco est donc 
caractérisée par  un  rapport supérieur à 15,60 et  p a r  une  teneur  
en acides insoluliles supérieure à 0,87. 

Cne addition concomitante de  margarine ne modifie pas  
sensiblemmt ces donnkes. 

Avant d'appliquer cette mt thode  à l 'examen des beurres sus- 
pects que nous avions B analyser, nous l'avons étudiée s u r  des 
beurres purs  mélangés de beurres de  coco (végétaline de pre- 
mier jus) et de margarine Mouriés, e t  nous avons olileriu les 
résiiltats suivants : 

Mélanges de beurres purs  avec 25 p. 100 d'un mélange à par- 
ties égales de beurre d e  coco e t  de  margarine MouriEs: 

No l K"% 
- -- 

Acides volatils solubles . . 4,46 4,s 
Acides insolubles. . . . .  0,99 1,3 
Rapport. . . . . . . . .  23,% 28,9 

M6lange de  beurres avec 10 p .  100 de végétaline et de marga- 
rine Xouriès à parties égales, soit 5 p. 100 de  beurre de coco : 

N O 3  NO4 
- - 

Okortifractométre . . . .  - 3603 
Acides solubles . . . . .  6,65 4,73 
Acides insolubles . . . . .  0,83 1,14 
Rapport. . . . . . . . .  t7,9 23,G 

Mélange de beurres purs  avec 4,s de végétaline et  10,s de 
margarine : 

. . .  0lèorefractorni.tre. 34% 
Acides .solubles . . . . .  &,Fi8 

. . . .  Acides insolubles 1,07 
Rapport . . . . .  . .  %,4 
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L'addition d e  coco-margarine a donc été nettement mise en - 
acides insoliihles 

évidence p a r  le rapport  des x 100, inéme lors- 
acides solubles 

que l'addition n'était que  d e  4'5 p..j00 d e  coco pour 10.5 p. 100 
d e  margarine. 

Nous avons alors appliqué. la méthode & l 'examen de onze 
échantillons de beurres suspects, e t  nous avons obtenu les résul- 
tats suivants : 

A U C U E 
- - - - - 

Oléoréfractornètre. 3U0 34O 320 3005 30,s 
Acides solubles . . 5,11 5,22 4,84 5.41 5,5i 
Acides insolubles . 0,852 1,OY 0,739 0,871 0,871 
Rapport . . . . . 16,6 19,O i5,2 16,1 ,l5,8 

Conclusion Douteux Cocoté Pur Douteux Pur 

F G H 1 J K - - - - - - 
Oléoréfractoinétre. 3% 330 330 320 320 34" 
Acides solubles. . 5,48 3,45 5,08 4,58 4,97 5,28 
Acides insolubles . 0,968 O 836 0,756 0,739 0,686 0,93 
R a p p o r t . .  . . . 18,3 15,3 l k , 8  1 6 , i  13,8 17,6 

Conclusion Cocote Pur Pur Douteux Pur Cocote 

On voit qua, d ' G r é s  les résull.ats ci-dessus, la méthode de 
MM. Müntz et Coudon permet  de dEceler la fraude par  le beurre 
de  coco, méme lorsqu'il y a addition concomitante de mar- 
garine. 

II nous a paru intéressant d e  publier ces résultats, qui  confir- 
ment  ceux cités dans  le rapport de MM. Müritz t:t Coudon B 
l 'appui de leur méthode.  

Rcelrerolie qoall latlve et q o ~ n l l t a l i v e  d o  plomb 
dans l a  erèine d c  tartre, 

Par MM. L. e t  J .  Gnnars. 

La prksence du  plomb dans la créme de tar t re  est,  depuis plus 
d'un an,l'ohjct d c  graves contestations entre achctcurs e t  produc- 
teurs de cet important dérivé tartrique. Ayant été, plus d'une 
fois, appel& 5 nous prononcer sur  la présence ou l'absence de ce 
rriktnl nocif, nous croyons irit6ressarit de sigriiiler aux chimistes 
u n  procédé s û r  et sensible de recherche du  plomb, qui nous a 
toujours donné d'excellents résultats. 

Recherche qualitative. - Le principe de la méthode est le sui- 
van t  : précipiter le plomb en liqueur acidulée et chaude par un 
courant prolongé de  H% (s'il existe du manganése, celui-ci reste 
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- 99 - 
en solution) ; recueillir le prkcipité d e  sulfures obtenus ; le 
redissoudre dans u n  exces d'acide azot ique;  électrolyser cette 
solution. Le plomb se dépose à l'électrode positive sous forme de 
bioxyde. 

Si I'on projette sur  ce dépbt oxydant  de  bioxyde de plomb 
quelques gouttes d'une solution acétique de létraméthyldiainido- 
diphénylinéthane 

il  se développe, par  oxydation d e  cette base, 
coloration bleue, due à la formation del 'hydrol 

une  magnifique 

O gr.  0001 de plomb à l 'état de P l 0  produisent cette coloration. 
Mode ophatoire. - Prendre 100 gr. de  la crEme d e  tar t re  à 

essayer, qu'on introduit d a n s  une fiole conique de i l i t re ;  ajoii- 
ter un mélange de  : 

Acide chlorhydrique à 22". 
pur e i  exempt de plomb . 60 cc.  

Eau distilléc. . . . . . . 80 cc, 

Chauffer B une  douce chaleur, jusqu'à conipléte dissolution ; 
ajouter 60 cc. d'eau distillée, puis une quantité d'azotate de cui- 
vre pur, exeirip1 de plornb, correspondant à Ogr. 15 de  Cü : por- 
ter la température d u  liquide ii 600 et faire passer u n  courant  
très prolongé de  H2S ; aprés  précipitation complEte des sulfures, 
boucher hermétiquement la fiole et laisser reposer le  tout pen- 
dant 12ou 24 heures ;  ce laps de  temps écoulé, filtrer s u r  un  filtre 
sans pli de 10 cm. de diamEtre(si I'on veut aller plus  vite filtrer 
a la trompe) ; rnssetnbler le précipit6 de  sulfures sur  le filtre ; 
laver deux fois avec de l'eau sulfhydrique ; porter le filtre e t  son 
contenu dans une petite fiole conique de  60 à 80 cc.; traiter p a r  
8 cc d'acide azotique p u r  exempt de  plornb et  chauffer pour  dis- 
soudre rapidement les sulfures; l o r s ~ u e  ceux ci sont dissous, 
étendre d'un peu d'eau ; faire bouillir pendant  une minute ; fil- 
trer sur  un  filtre sans pli de 10 cm. de diamétre, en recueillant le 
filtratum dans une capsule de porcelaine de 150 cc. ; laver In 
fiole et le filtre; recueillir les eaux de lavage dans la méme cap- 
rule de porcelaine ; concentrer les liquides au bain-marie jus- 
qu'au volume de 25 cc,; prendre alors une capsule de  platine d e  
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70-80 cc. ; y transvaser les 23 cc. de liquide ci-dessus ; laver 
soigneusement la capsule de porcelaine, e n  n'employant que 
25 cc. d'eau, qu'on ajoute a u x 2 5  cc qui se trouveut rliijà dansla 
capsule; soumettre ces 50  cc. de liquide l'électrolyse, en reliant 
la capsule de platine au  pale positif d'un système de deux piles 
Poggendorff accouplées en série. La cathode sera constituée, soit 
p a r  le disque de platine de Classen, soit par u n  simple fil de pla- 
tine enroulé, soit encore par  le cbne percé de Riche. 

On électrolyse la solution pendant 12 heures,  après  lesquelles, 
sans interrompre le courant,  on siphonne les 50  cc .  de liquide ; 
on lave trois fois  à l'eau distillée ; on retire la capsule de pla- 
tine ; on la  rince une dernikre fois avec u n  rapide jet de pissette; 
puis  on la lave à l'alcool et l ' é ther ;  on sèche k l'étuve à 80° ; 
on projette alors dans l'intérieur de la  capsule 3 à 4 gouttes de 
solution acétique de la hase tétraméthylée, e t  on  les proméne 
un peu partout.  Une coloration bleue de Prusse nette est i'in- 
dice certain de  la présence du  plomb. 
Dosage d u  plomb. - L e  modus operandi est à peu près iden- 

tiqne. 
Nous faisons usage d'une fiole conique de 1.500 cc. La prise 

d'essai est alors d e  600 g r . ,  que nous dissolvons d a n s  : 

Acide chlorhydrique B 220 B .  
pur et exempt de plorn b.  . 300 cc.  

Eau distillée . . . . . . . . 800 cc,  

La dissolution 2 l'aide de la chaleur étant  obtenue, nous ajou- 
tons !N cc. d'eau distillée et  une quantité d'azotiitedc cuivre pur 
et exempt de plomb correspondan't, curnme ci-dessus, L Ogr. 15 
de Cu ; nous portons ensuite 2 60" [cit la solution acide est sou- 
mise & un courant trés prolorigé de  II" ; le tout, bitxi bouché, 
estabandonnéau repos pendant Z2ou 24 heures;  les sulfures étant 
convenahlcment déposés, on filtre sur  un  pet i t  filtre de 10 cm. 
de diamhtre, en s 'aidant de la  t rompe;  il est essentiel de recueil- 
lir sur  le filtre la totalité du  prkcipité de  sulfures ; on lave deux 
fois le précipite! avec de 1'e;iii sulfhydrique ; 11: préc:ipitC: de siil- 
fiires est redissous coinine ci-dessus ; on recueille de méine les 
azotates formés et les cauxde lavage  dans une  capsule de l3Occ. 
Il est très important de  laver fond fiole, papier e t  filtre. On con- 
centre ces liquides a u  bain-marie, jusqu'à réduction du  volume 
B 25  cc. ; on prend alors une capsnlede platine de  70 80cc. aussi 
légèreque possible ; on y transvase les 25 cc. de  liquide ; on rince 
la copsule de porcelaine avec 25 cc. d'eau distillée, qu'on réunit 
aux premiers 25 cc. ; on  soumet alors A l'électrolyse dans les 
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m h e s  conditions q u e  ci-dessus. Il f au t  éviter u n  courant t rop  
intense, qui produirait un dégagement d e  gaa t rop tumiiltueux 
et entraînerait des pertes de  liquide. 

Au bout de 12 heures, sans interrompre le courant,  on siphonne 
le liquide, e t  on lave la capsule p a r  effusions d'eau successives ; 
on retiro ensuite la cqisule  ; or1 la.  rince une  dernière fois à 
l'eau, puis b l'alcool et-& l 'éther, et l'on s k h e  ir 1000. 

L'augmentation de,poids, multipliée p a r  0,1i322, donne le 
pourcentage du  plombcontenu dans la crèmc de  tar t re .  
N. 11. - La méthode précédente, avec quelques légères modi- 

fications, nous ser t  égalernent à rechercher et  A doser le plomb 
dans l'acide tartrique et, en génhral,  d a n s  tous le8 ddrivés titrtri- 
ques. 

- - 
Essai eoinmereial des siouPres sahlim&s, 

Y i l ï  M. R .  MARCILLE, 
Chimiste prinoipal au Laboratoire de la Direction de l'agriculturc 

e l  du commerce B Tynis. 

L'étude publiée dans  ce Recueil p a r  M. Domergue en décembre 
dernier, su r  la fleur de soufre et le  soufre sublim6, montrai t  
bien nettement que  la seule méthode exacte pour  déterminer la 
valeur commerciale des soufres sublirri6s consiste à effectuer le 
dosage de la partie insoluble dans  le sulfure d e  carbone. 

En effet, l'essai au  tube Chancel de  différents échantillons m'a 
souvent donné des rksultats en ordre inverse de  leur  valeur. 

Voici, à t i tre d'exemple, les constatations faites s u r  3 échantil- 
lons remis en méme temps A l 'analyse p a r  le  même négociant. 

Chiffres 
du tube Chance1 

- 
. . . . . . .  Soufre sublime extra. 54 

)) II ordinaire. . . . . . .  57 
>) triture . . . . . . . . .  68 

Cet essai n'a donc que  bien peu de  valeur. 
D'autre part ,  le  dosage de  l'insoluble dans le sulfure de  car- 

bone est une opération qui ressort plut& du  domaine des labora- 
toires. Le commerce aurait  donc intérêt à posséder une  méthode 
qui lui permît d'effectuer facilement cotte determina tion. Je  pense 
que le procédé suivant rkpond a ce desideidtum. 

J'ai observé qu'en essayant de  déterminer la partie insoluble 
dans le  sulfure d e  carbone dons u n  tube Chancel, le  chilfre 
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indiquant  le volume de l'insoluble représentait sensiblement la 
proportion d'insoluble pour  100 en poids. 

Voici quelques résultats que  j'ai obtenus avec 3 échantillons 
de qualité ditrérente ; le classement obtenu est bien en rapport 
avec le prix de ces produits. 

Insoluble Insoluble 
en poid? au tiihe Chnncel 
- - 

Echantillon 1 . . . . 26 p.  100 26 p.  100 
11 2 . . . . 47,s - 16,s - 

II 3 . . .  6 , s -  7,s - 

Ces chiffres surit siifîisarnment approchés pour  les essais com- 
merciaux. 

Cette détermination est pratiquée de la maniEre suivante : 5 gr. 
de soufre sont introduits dans un  tube Chanccl, qu'on emplit 
ensuite de sulfure de  carbone sec ; le tube est bouché a u  moyen 
d'un bouchon de  liège; on agite pendant  quelques instants, et 
l 'on abandonne le tuhe a u  repos dans la position verticale. Sui- 
v a n t  l'abondance de l'insoluble, le rasseinhlernent du  dkpôt se fait 
plus ou moins rapidement, mais  i l  esttoujours licüucciup pluslong 
que  dans l'essai ordinaire avec l'éther ; il demande souvent une 
h e u r e  ou deux, et riiérne, au  bout de  ce temps, le  liquide n'est 
jarriais Lr+shieri 6clairci.Ori ne peut doiic pas indiquerurie liiiiite 
hien précise pour  le temps du  repos;  il faut simplement attendre 
le moment où l'on peut faire netlemerit la lecture. La partie fine 
en suspension est peu irriportarite et le tassement ultkrieur d u  
d k p t t  devient insignifiant; on doit cependant recommander de 
ne  pas effectuer cette lecture avan t  u n e  h ~ u r e  de repos. 

Dans ces conditions, le chiffre du  tube Chance1 indique sensi- 
blement la proportion de  soufre insoluble p .  100 en poids. 

Analyse d'une pondre d'une bombe troovée a Saint- 
Mlartindc-MW (Cliareiite-lnféi~icui'e) an 1905 et 
provcnunt du Immbardenient de cette ville par 
Ica Auglais en l G $ l ,  

Pur M .  L. D e s v ~ x t i ~ ~ s .  

E n  f ~ i s a n t  des fouilles s u r  la place publique de  Saint-Martin- 
de-lié, au  comrnencement de  cette année,  on trouva des tranchées 
où gisaient des squelelles humains,  probablement des défenseurs 
de  la ville assiri&. Au niilieii de ces débris, on  recueillit une 
bombe sphérique contenant u n e  poudre noire humide. 

AI. F. Moreau, président de la  Coi~irriission des travaux publics 
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de Saint-Martin-de-Ré, a eu l'amabilité de m'envoyer un  échan- 
tillon de cette poudre. GrrZce à sa bienveillance, j'ai p u  en faire 
l'analyse. 

hprés dessiccation h 110 degrés, cette poudre a u n e  couleur 
noirrltre et fuse assez bien a u  contact d'une flamme. 

L'analyse chimique m'a donné les résultats suivants : 
. . . . . .  Sa1 pètre. 31,9 
. . . . . .  Soufre.. 293 

Charbon. . . . . . .  34,4 
. . .  Oxydeferriqiie. i 7 , 2  

Cet oxyde de  fer provient de la hombe qui  s'est rouillée & la 
longue, et, en retirant la poudre, on a rnélarigé l'oxyde 9. cette 
derni6r.e. 

Si nous tenons compte que  cet oxyde ferrique a été incorporé 
accidentellement à la poudre, nous aurons  pour la pondre seule 
les nombres suivants : 

. . . . . .  Salpetre. 38,5 
. . . . . . .  Soufre 23,s 

. . . . . .  Charbon. 38>0 

11 faut en déduire que, pendant  u n  séjour d e  277 années d a n s  
In terre, l'eau a entraîné ilne grande partie de l'azotate de potas- 
sium. 

Voici quelle est la composition d'une ancienne poudre d e  
guerre anglaise : 

SalpFt,re. . . . . . .  73 
Soiifce . . . . . . .  10 
Charhon . . . . . . .  15 

Si nous tenons compte d e  la prnportiori d'azotate de potassiurri 
qui a étr': dissoute e t  qui ,  p a r  coriséquent, serait, suivant  la 
forrnule précédente, de 36,5, nous devrions trouver h l'analyse 
la composition suivante : 

. . . . . . .  Soufre 25,s 
. . . . . .  Charbon 37,O 

En résuiné, nous voyons qiie, inalgré les diverses altérations 
qu'elle a suliies, czl.[r. vieille poudre avait à peu prcs  l a  corripo- 
sitiori qu'on indique habituellement. 

Sur le dosage eolorim6lrique des ~lcoois  aopériears 
alans les eaux-de-vie, 

Par M. X.  ROCQUKS. 

Noiis avons, dans  une  note précidente (1), monlré qu'il est 
indispensable dlopércr le  dosage colorirnètrique des alcools siipé- 

(i) Annales de chimie analytique, 1905, p.  63. 
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rieurs dana des coi~di t ions bien déterminées de  ternpénture et 
de temps, afin d'obtenir des  résultats constants et comparables. 

Nous croyons interessant d'indiquer comment se comportent 
les alcools isobutylique et  amylique lorsqu'on fait réagir diffé- 
rentes  températures SO'H2 sur leurs solutions alcooliques. 
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Nous nous sommes servi,  pour  ces essais, d'alcools isobutyli- 
que et amylique soigrieusemenl purifiés ; nous en avons p r é p r é  
des solulions titrées dans  l'alcool p u r  & 6607. Ces solutions, trai- 
tCes par leur volume de  SO'+IIe, suivant  les conditions ordinaires 
de l'essai, ont été portBes respectivement à 1000, 1800 e t  1300 
pendant une heure. 

Les tableaux suivants donnent les résultats obtenus. Dans la 
prerniére colonne, on a indiqué la proportion d'alcool supérieur  
employée, cette proportion étant  exprimre en grammes p a r  hec- 
tolitre d'alcool p u r ;  dans la deuxiéme colonne, on a porté l'indi- 
cation lue au colorirni.tre, exprimée en 1/10 de millimétre, l a  
liqueur provenant du  Eraiternenl del'alcool isobutylique & 100 gr. 
par hectolitre d'alcool p u r  é tan t  comme terme de  compa- 
raison. Enfin, la troisième colonne donne la teneur apparente  en 
alcool supérieur, calculée d'après les indications du  colori- 
mètre. 

CHAUFFAGE A 1000 PEXDANT UNE H E U R E .  

Teneur Epaisseur 
rbelle au colorirnktre 

en alcool e n  il10 Teneur 
supérieur de rnillimétre apparente 

- - - 
Alcool isobutylique . . . 400 33 303 

- 30C 37 270 
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Alcool isobutylique . . 
- 
- 
- 
- 

Alcool arnylique . . . . 
- 
- 
- 
- 
- 
- 

Teneur Epaisscur 
réelle au colorirnbtre 

en alcool en 1 /10  
supkrieur de niillirnktre 

CHAUFFAGE A 120' 1V:NDANT UNE HEURE. 

Teneur 
i,Cielle 

en alcool 
supérieur 

- 
400 
300 
8110 
100 
80 . 
60 
40 
2 0  

400 
300 
-00 
100 
75 
50 
25 

Alcool isobutylique . . 
- 
- 
- 

- 

Teneur 
réelle 

en alcool 
supérieur - 

400 
300 
200 
100 
75 
BO 

Epaisseur 
au colorirnbtre 

en 1/10 
de niillirnbtre 

- 
18 
24 
39 

100 
130 
225 

Teneur 
apparente - 

500 
100 

76 
52 
17 

108 
95 
57 
30 
2 O 
l 5  
8 

Teneur 
apparente 
- 
435 
322 
945 
100 
76 
51 
30 
19 

3 1 4  
225 
161 
65 
42 
25 
7 

Teneur 
apparent8 - 

a55 
41 6 
256 ' 

100 
77 
44 
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Alcool amyliqiie . . . . 
- 

Tcrieur 
réelle 

en alcool 
suptkieur - 

400 
300 
200 
i O0 
75 
50 
as 

Epa i s~  eur 
au calorimetre 

en 1/10 
de niilliriiètre 

- 

18 
23 
38 
90 

130 
225 
890 

Teneur 
apparente 
- 
5% 
434 
26 3 
111 

77 
44 
I I  

En examinant les résultats ci-dessus, que  nous avons traduits 
graphiquement, on constate que  les alcools isobutylique ct  arng- 
lique ne se comportent pas  d'une manière identique a u x  diverses 
températures. A 1000, l'alcool amylique donne, ?i concentration 
égale, des i:oloratioris tie;iiic:oiip plus îiiihles que l'alcool isobuty- 
rique, et, dans le graphique,  les deux courbes sont t rès  éloi- 
gnées. Elles se rapprochent  beaucoup à i2OO et  se  conrondent 
presque 2 1300. 11 semble donc que cette dernière température 
serait la plus favorable pour exécuter les essais. 

1.e choix de cetic: teiripCr:;iture es t  fort int,éressant, s i  l'on con- 
dère que le type généralement adopté par  les chimistes est con- 
stitué p a r  u n e  solution titrée d'alcool isobutyliquc, tandis que, 
dans les eaiix-de-vie, c'est l'alcool arriylique qui  domine. 11 sern- 
ble, à ce point de  vue, qu'il eût  été plus rationnel d'adopter 
comme type ilrie solution alcoolique titrke d'alcool amylique. 
Bous ne pensons pas, cependant, qu'il y ait lieu d e  modifier 
l'usage actuel, parce que le dosage des alcools s u p h i c u r s  est con- 
ventionnel, et aussi parce qu'il est trés facile de  s e  procurer de 
l'alcool isobutyliquc pur .  Nous avons comparé u n  assez grand 
nombre d'échantillons de cet alcool vendus dans  le cornmerce'et 
tous nous ont donné très sensiblement les mêmes résultats.  

Si i'on examine comparativement l'intensité colorimétrique 
obtenue en traitant p a r  SO'B2 la solution type d'alcool isobuty- 
rique (O gr .  667 d'alcool isobutylique p a r  litre d'alcool à 66O7) B 
diverses températures, on trouve : 

Epaisseur 
ail coloriniktre 

en 11 10 de uiilliiiiktre 
- 

d. ,looO. . . . 185 
a 4 2 0 0 . .  . . i00 
à1300 . . . .  90 

L'intensité color~imélrique croît donc beaucoup avec la tempé- 
rature; elle croit sur tout  de  200 à 120°. 
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Les essais ci-dessus montrent qu'il serait peut-Stre intéressant 
de m o d i f i ~ r  la méthode rie dosage des alcools supérieurs que nous 
avons publiée dans  cenecueil (1897, p. 141 et  221), en adoptant 
la température de 1300 a u  lieu de  120°, car ,  de  cette manière, on 
obtiendrait, avec l'alcool arnylique, des  colorations identiques A 
celles de l'alcool isobutylique. Néanmoins, comme ce procédé de 
dosage est empirique, nous rie pensons pas qu'il soit rikccssaire 
d'apporter cclte modification, d'autant plus qu'il est toujours 
possible, au  moyen des courbes ci-dessus, d'exprimer à volonté 
les résultats obtenus en alcool isobutylique ou en alcool amy- 
lique. 

Sac on pi-étendu succédané da  poivre. 

Nous avons publié dans  ce liecueil (1904, p. 423)  une lettre de 
M .  Ferdinand Jean,  nous signalant u n e  graine vendue sous le 
nom de A f i t o  comme succédané du poivre et  qui n'était que de la 
vesce, et un prétendu poivre en poudre, désigné sous le nom d e  
Griffon, qui ri'éta.it autre  chose qiie la vesce pulvb,ris&. M.F. Jean 
nous avait communiquéun prospectus reproduisant des bulletins 
d'arialpses délivrés e u  vendeur de ces deux produits par  M. Vit- 
tenet ,  préparateur de chimie a la Faculth de  rriédecine de Lyon, 
e t  il s ' i tonnnit que ce chimiste eût consenti S délivrer de sem- 
hlables hiilletins d e s t i n k  à couvrir scientifiquement une fraude 
des plus coupables. Nous-inêrne, nous avions fait  remarquer 
que h l .  Vittenet avai t  aggravé sa faute en faisant suivre sa 
signature de l'indication de la fonction officielle qu'il occupe. 

Xous avons reçu de J I .  Vittenet la lettre suivante, que nous 
npus faisons un  devoir de publier, et nous ne pouvons que 
regretter d'avoir cru à l'authenticiti': des t)iilletiris que  nous avions 
eus sous les yeux : 

N A .  RI. le Directeur des Annales de chimie armlylique : 

a Lyon, le  7 février 1903 

u Monsieur le  Directeur, 

n Je  désirerais répondre sommairement B une  critique quevous 
avez dirigée contre moi d a n s  u n  article qui a paru dans le numiro 
des Annales da chimie analytique du  mois de novembre 1904. 

a L'idée mEre vous est  v e n w  de M.F. Jean ,  qui  a pris pour une 
copie textuelle de nies bulletiris d'analyse un prospectus ne pré- 
senthht aucun caractkre d'aiil1~nticil .é et rrprodiiisant incomplb 
tement  nies bulletins, dont certaines parties ont  été ou donaturées 
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ou sciemment omises, ce qu i  change le  sens de mes conclusions 
et le bu t  de mes recherches. 

a Je vous envoie la copie de  ces passages de  mes bulletins e n  
vous priant de  les publier.  

« \'euillez agréer . ,  . 
a: V. H. VITTENET n 

EXAMEN DU M I T 0  EN GRAINS. 

Examen macroscopiqi~e. - C'est une  graine sphéroïde de  4 ii 
5 nîillim. de diamètre, anatropc,  présentont, comme telle, une  
bosse caractéristique, correspondant au  raphe  . L'épisperme 
(enveloppe) est d e  couleur brune et présente à sa  surface des 
rides, qui seiiiblent étre la conséquence du  traitement spéciill 
hydrique, suivid'une dessiccation rapide, que la graine a suhi e n  
vue d'obtenir la propriété sternutatoire qu'elle a d e  commun üvt:c 
le poivre ordinaire. 

Examen microscopique. -Les coupes transversale et longitudi- 
nale rriontre~it que la graine est exalliuiriirike et qu'elle renferrrie 
uri embryon dicotylédoné et  courbe. 

Conclusion. -- La graine qui  conslitue le M i t o  cn grains est une 
graine de Légumineuse-l'apilionacke, de la tribu des ViciFes, 
très probablement d u  genre Vicia (Vesce). 

EXAMEN DU POIVRE Cohl~OSh LE GRIFFON.  

Emmen mucroscopique. - L e  produit spécial dépose sous le  
nom de poiwe  ço?rq~ose Le Griffon est une p o u d ~ e  grise, pussédant  
la propriété sternutatoire d u  poivre pulv4risé. 

Emmen microscol~iyuci. - II ne rCvFle rien de  particiilier. On 
g voit des cellules polyédriques, pour  la plupart déformées p a r  
le broyage, remplies degra ins  d'amidon qui  prennent  une teinte 
bleu violacé par  l'eau iodée. Puis des débris de cellules kpitler- 
rriiques, quelques cellules scléreuses et  quelques poils e t ,  çà et là,  
des arri:is de ni;~liérr:s r6sirieusc:s. 

Conclusion. -Le poivre cornpose Le Griffon est u n  mélange dl: 
. f i 10  en grains et de poivre ordinaire, rnoulus. 
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Compte rendu dn Vllc Congrès de 1'4ssociation 
iuternalionmlr, dec ch1iiiistes de I'industrie du 
cuir, tenu h Turin du 18 HU 23 septembre 1904, 

Par M. FERDINAND JEAN. 

(Su i t e  e t  fin) (1). 

Ozydation des extraits sulfités. - M M .  Robert Lepetit et  Satta 
on t  communiqué a u  Congres une  étude sur  I'oxgdation des extraits 
sulfites a u  point de vue de leur emploi en  tanner ie .  

On sait que, depuis qiielqiies années ,  on vend des extraits tanni- 
qiies dans l a  préparatiori desquels iritervieririeriL d'i~ssex notables qiian- 
lit& de sulfite et de bisiilfite de  soude. qui agissent coiilme conserra- 
teur  de l'extrait, et surtoiit. cornine dissolvant. du rouge de tannin, 
par exemple les phlohophi.ries d ~ !  qiiehracho, qiii deviennent soliibles 
à l'eau par le fait d'une sulfonation. 

Ces extraits contenant souvent du bisulfite de soudc en excès, on 
pouvait craindre qiie leiir ernploi en tannerie ne presentat des iricon- 
vénionts, en  raison de l'acide sulfurique libre devant résulter de l'oxy- 
dation partielle du bisulfite. L'Administration de la guerre refusant 
rigoureusement aux adjudications tous les cuirs acidil i t ;~ z i  l'acide siil- 
furiqiie, et les recherches de G .  Pavker ayant  démontré l'action nui- 
sible des traces d'acide sulfurique libre dans les peaux destinées & la 
reliiire des livres, il Ctait inttiressant d'être fixé sur les conditions 
d'oxydation des extraits bisulfités. 

Pour élucider cette question, MX. Robert Lepetit e t  Satta ont 
institué plusieurs séries d'essais trés varic!~, et, des résultats qii'ils 
on t  ol)tcnus, iis on t  conclu ; 1 0  qiie l'oxydation- des extraits tanrii- 
qucs contenant  du siilfite neutre de soude ne fournit pas d'acide 
sulfiiriqiie libre tiaris les conditions ordinaires du tannage:  1 0  que, 
si I'oxydatiori des extraits t:oiiteriariL (111 bisiilfite peut produire de 
petites qiiantites d'acide sulriiriqiie libre, cet acide porte iinmédia- 
ternent son action, d'iint: part, siir l e  sulfite tic soiide neutre, qu'il 
décompose avec foimatioii de  siilrate de  snude et mise en lit1ert6 
d'acide sulfiireiix, et .  d ' a u t r ~  par t ,  siir les sels a acides organiques con- 
tenus dans les jiis de tanneries,pour donner  des siilf'ates neutres arec 
la base. et des acides oigariiqiics lihres, sans  action nuisible sur I c s  
fibres de  la peaii. L'emploi des evtrnits bisiilfiliis en  tannerie ne pre- 
senterait donc pas d'inconvénients, à l a  condition qu'il y ait en pré- 
sence, comme c'est le cas g h é r a l ,  di1 siilfite neutre de soude et  des 
sels a acides organiques. 

Ail point d e  vue théoriquc, les conclusions de MM. R .  Lepetit et 
Satta paraissent justifiées ; toiitefois, é t an t  donntis la très forte affi- 
nité q u d e ~  fibres de la peau ont pour l'acide sulfiirii~iic libre et le 
grand état de dilution de  l'acide sulliirique résultant de l'oxydation (III 
hisiilfite dans  les jiis tanniques,  on pt:iit supposer qiie l'acide sulfiiri- 
que, trop dilué poiir agir sui. les sels à acides organiqiies ou le siilfite 
rieiitre, est iininediaterrierit absorbe e t  fixe par Ics tibres de la peau; 
aussi, estimons-nous que les conclmions forinulQes par YhI .  Robert 
Lepetit et Satta aiiraient besoin, poiir qiie la question fîit élucidre 
complèterncnt, d'ktre confirmées par la recherclie et  le dosage de 
l'acide siilrurique libre dans les cuirs p i é p i d s  avec des extraits bisiil- 
fitii~. 

Ahsorp l ion  d u  non-tannin. - III. Lorenzo Diifour a constate qii'eri 
chauffant des matiéres ainylacées, du  sucre, e tc . ,  2 feu nu, jiisq~i"à 

(1) Voir Annales de chimie analytique, 1904,  p. 6 5 .  
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fusion cornpkte, on obtient une  surle de ciirarriel soluble dans  l'eau, 
qni ne donne aucune réaction dn t ann in ,  alors qu'en l'essayant par 
filtration sur la poudre de peau, selon la méthode officielle internatio- 
nale, on obtient une fixation qui peut reprtisenter 27 a 60 p .  100 de 
substances tannarites, selon le degré de turriXaction de la matii 're 
ligdiocarbori~e . 

M .  L .  I)iifour, ï u  cours dc ses expcricnccs, a reconnu qu'en pré- 
sence d'une petite qiiantitd de tannin  pur: l a  fixation, par  l a  poudre 
de peau, des matières carainelisecs est  considtirableinent a;~grncntee,  
alors qu'une addition d'autres t ann ins  naturels, de  qucbracho par 
exemple, exerce beaucoup moins d'infliierice sur  l'irriportance de l a  
fixation. 
SI. L. Ihfour  croit polivoir concliire, dans  sa coinrniinication, qiie 

le caramel e t  les siibstttnces siriiilaires cont iennent  des substances 
se coniporlsnt coiriirie iriatiéres tannarites à l'c'gard de la poudre de 
peau et que le tannin  piir, en se  coinhinant avec ccis siibsianc:cs, Sonne 
une espixe de tannin  coiriposé analog~ica à ceux qui se trouvent dans 
les vr@ltaux, tandis  qiie les tannins  coin posés ont moins de  tendance 
a se combiner avec la pseiido-nialiere tannante  des matiéres cararné- 
liscies. Yom pensons qu'il serait intéressant de rechercher si une  
addition d'une petite quanti te d'acide tannique dans  une  solution 
astringente n'aurait pas poiir efi'et de dt'terrniner ilne fixation plus 
iiiiportarite de non- tannin ,  c'est-&-dire d'augmenter le rerideinent e n  
cuir. 

il7nploi de l a  halance hydros ta t ique  pour le contrôle de  l'ana- 
I!jst: des tannins. - M .  Carini csliine qiie la balance hydrostatiqiii? 
devrait êtrc utilisck poiir la vérification des arialyses des matières tan- 
nantcs et poiir le contrble dn bain et di1 ,jus dans  la tannerie.  

Lorsilu'on connait l a  densité d'une solution d'une siibstance quel- 
conque et le r&itlii sec de 100 gr .  de la soliition R,  on peut calculer le 
pods spbcifiqiie de la siibstnnce à l'état dissous. 

I,c poids sp?cifique d 'une siihstance h l'état dissous étant connu, il 
est facile d'obtenir le risidii sec d'une solution de cette siil)stance, 
lorsque la densité de  cette substance est connue. En effct, soit 

D le poids spécifique de la siibstarice et y le rapport  --- II ; o u  D - l  
dPduit : 111) = q (1) 1 , c'est-à diri: qiie le r$sidu sec d 'un voluirie 
d'une soliition est Pgal a n  facteur q niultiplie par le surplus de poids 
qiie le vnliiine (le soliit,ion a snr un  rgal volnme ti'eüii. 

Rn prenant la densite d'une soliition d'extrait tannique, avant e t  
apri,s la filtration snr l a  pondre de peau, et en  dkterminant., d 'autre 
part, les,résidus secs de 50 cc. de  la solution, M .  Carini a observé 
qiic le rapport entre le t ann in  (diffi'rence entre le résidu sec avant et  
apriss filtration) et la différence entre les deux pesées est constante e t  
@gale A q = 2.?66. 

La détermination de  ce rapport, par le moyen du tannage (rapport 
entie l'augmentation de poids et de volume de l a  peau) a foiiiiii 
cornine moyenne, sur 20 échantillons, = 2.19. 

Influence des matières salines S U T  1 e x t ~ a c l i o n  des matières tan- 
nantes. - En l'absence dc N .  Nitioul, 11. Wauters dCfend les c o ~ c l u -  
sioris dii travail que le professcnr de 1'Ecde de Liége a fait pour 
diiterminer l'influence des chlori~rcs et des sulfates alcalins dans les 
eaux einployées en tanner ie  au  point de vue de l'extraction des 
iriatiéres tannantes .  

A I .  Cti. Parker dk1ai.e que. d'aprés des résultats obteniis e n  t an -  
nerie, l'influence des sels alcalins est absolument certaine et qu'ils 
niodifient très sensiblement le rendement  en matiéres tannantes solu- 
bles et que l'observation pratique confirme les conclusions de  M. le 
U r  Nihoul. 
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Solubilite du cuir dans les fus acides. - J I .  Ci. Parker a cons- 
tate, dans  les bains dc tannage acides, surtout en  présence d'acide 
galliqiie, la présence de fortes quantités de substance derinique en dis- 
solution, qu'on peut mettre en évidence en neutralisant Ic jus et en le 
saturant de  sel marin 

Cette observation confirme nne cause d'erreur, dejà signalke 
du reste, dans  les analyses des inatiéres tannantcs  par l a  methode 
à la poudre de pean, e t  montre l'inconvénient qiie peut présenter, en 
tannerie, l'emploi de jus usagés, vieux, où se sont accumules les aci- 
des non-tanniques, dont on se sert  souvent pour @puiser des écorces 
neuves ou pour dissoudre les extraits. Cette pratique peut entraiuer 
une perte importante de l a  substance peau et  donner des cuirs creux 
et & faible rendement. 

Ana ly se  d u  dé!qras. - M .  Baltlracco, directetir de  1'Ecole de tan- 
nerie de  Tiirin,dans ilne noie s u r l a  détermination de  l'insaponiiïable 
dans les dégras, expose les inconvenients de la methode de séliara- 
lion par épuisement de lasolution savonneuse a u  moyen de l'kther de 
pétrole, et  il rceorriinande un procédé, dejà connu, qui consiste A 
produire un  savon sec, qu'on melange avec du bi-carbonate de soude 
et du sable et  dont on  extrait I'insaponifiable par Epuisement chaud 
avec l 'ether de pétrole. 

Rous avons fait observer que, dans  les dhgras vrais: constitues de 
rnoéllon de  peau e l  d'huile de poissons, l a  teneur e n  insaponifiable 
(phytostkrine i.t cholcsterol) est peu élevée, mais que le dégras de 
l'iiisaponifinble devient intbressant lorsqn'il s'agit d'analyser des 
d@as factices, obtenus en  mélangeant du  inoëlliin de pean avec de 
la suintine et  des liiiiles d'exiraction on de 'friture. [)ans ces mélanges 
coiriplexes, la diterniination exacte de l'insaponifiable est souvent 
dil'ficile, e t  nous avons deinande qiie la question del 'analysedes dégras 
fiit étudiée par une Cbinmission spEcialc. 

IvI. Katlireirier a appuyé cette propositiori, et le CongrCs a cliaige 
hihl .  Raldracco, ~Ieiiriier. Paessiei et F.Jean de prriseriter au prochairi 
Congres nn rapporl sur l'arialyse des dégras. 

Analyse  des jaunes d'au.fs pour megisserie.  - Ilans lenr étude 
corninuniqui;e au CongrCs, MM. Leo Vignon et  Jleiinier se sont pro- 
posé de determiner les diverses constantes qui peuvent permettre de 
vérifier la pureté des jaunes d'cciifs destinés a la mrgisserie. 

Cornine dans  tous les produits d'ordre physii~logiqiie, les constantes 
pour les jaunes d 'mirs doivent varier dans  d e  certaines limites, et il 
serait nécessaire, é tant  donnée l 'importance de l'importation des 
jaunes d'œufs de Chine, du Tonkin et  de l 'Annam, d'analyser les 
jaunes provenant des caneries étrang&w, pour faire la, comparaison 
avec ceux provenant des caneries europeennes. Les diffërences de 
composition qu'on peut observer, lorsqu'on effectue les analyses sur 
quelques œufs seulement s'atténueraient certainement our des 
échantillons moyens représentant les jaunes produits par !es cane- 
ries spéciales. C'est en  opérant dans  ces conditions qu'on pourra 
arriver a établir des constantes utilisables dans l 'analyse des jaunes 
d'mrifs pour niégisserie ; aussi rious rie retiendroris pas coriiirie défi- 
n i t ik  les chiffres cités dans le travail de MM.  Léo Vignon et hleniiier, 
d'alitant plus que le CongrCs a chargé la Commission de l'analyse du 
dégras de présenter eu  prochain Congrès un rapport  sur  une  méthode 
d'analyse des jaunes d 'eufs .  

Dans leur communication, MM.  Léo Vignon et  Meunier croient 
devoir recommander, pour l'extraction de  l'huile des jaunes d'œufs, 
l'emploi du chlorofoi-rne, au  lieu de 1'i;ther de petrole, qui est employé 
par la généralité des chimistes qui font  plus sp6cialement les analyses 
de  jaunes d'aeufs pour le commerce. Ils justifient cette préférence en 
disant que Ic chloroforme dissout compléternent la Ircithine ct qu'il 
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- 113 - 
leur parait indispensable, au point de vue de I'idenlilication de  l'huile 
de jaunes d'mul's et  (le la recherche des adnltératiuris par addition 
d'huiles élrangéres, de siiiotirie, etc., de fair(? passer co1rip1i:terrient la 
lerithirie dans l'hiiile & cxarniner. 

Rous avons fait observer au  CongrCs: a u  sujet de la coinmunication 
de MM. L. Vignon et  hieunier, que, dans  le commerce, les jaunes 
d'ueufs sont vendus B l'unité d'huile et  que ce serait changer les con- 
ditions des marches que de compter comme huile la l k i t h ine  di1 
jaune d'œuf. Au point de  vue de l a  recherche des falsifications, ce 
serait compliquer inutilement l'examen de  l'huile exlraite que de l'ob- 
tenir rnelangee de I&Wiine, et .  s'il y avait u n  intbrêt doser la Ibci- 
thine, i l  serait beaucoup plus rrgulier de chercher B l'obtenir d6bar- 
rassée de I'hiiile. 

Cn fait interessant h retenir ,  dans  la communication de M U .  L.Vi- 
gnon et Veiinier, c'est que les jaunes de canes seraient differenciés 
des jaunes de poilles par iine plus forte teneiir e n  insnponifiahle, par 
l'indice d'iode èt l a  teneiir e n  phosphore; voici, en cff'et, les résiiltats 
qu'ils ont obtenus ; 

Jaune d e  poulrs Jaune de canes - 
Insaponifiablc . . . . .  U , 2  p. 100  2,7 p. l O U  
Indiee d'iode . . . . . .  5% 2 37 n 
I'hosphore . . . . . . .  9.35 x i,91 s 

Les insaponifiables sont blancs, hisibles B 138-140 degrés. 
:\'oiiveac~ p,-océde' de piçlclage des peaux - Sur les conscils de 

M. le professeiir Procter, RI. Seymour Jones a entrepris des recherches 
ayant pour objet de reinplacer l'acide sulfurique dans le piclilage des 
peaux par lin acide organique. 

On sait que les peaux de  clikvre et  de mouton, prjncipalement celles 
qui vieri rient des Indes, ont été picklees, c'est-&-dire conservées par 
un traiternent & l'acide siilriiriqiie et au sel mar in .  Pour rairienrr ces 
peaux l 'état de pciliix fraiches, aptes recevoir le tannage,  il faut 
les faire reverdir et  les désacidifier par des trempages et des foulon- 
nages dans des bains de carbonate de  chaux. Les peaux pickl6es, ainsi 
traitees, sont souvent creuses et altdrfes par des moisissures, et, mal- 
gré la neutralisation par les bains de craie, ces peaux retiennent 
toujours de l'acide sulfiiriqiie libre, qui nuit la qualité et  B la durée. 
ainsi an'& la conservation des Deaux destinees B l a  reliure d e  luxe et 

l 'am~ubleinent.  
5111. Procter et Sevinour Jones ont cherché un ~ r o c é d é  de  ~ic l r laae  

exempt d'acide minera1 et donnant une  peau bl'anche. n ~ n ' ~ o n f l S e  
par le trailernent. et n e  présentant ni rnoisissure n i  alt6ration après 
plusieurs mois de voyage ou d'errimagasinage. Leurs recherches ont 
abouli au procfdé qu'ils ont communiqud au  Congrés de Turin. 

Ce nouveau procidl  de piclrlagc consiste plonger les peaux 
d@chaiikes dans une solution à 0,25 p .  100 d'acide foririique à 70 de 
grés; les peaux sont maintenues et  agitles dans cette solution pendant 
24 heures, puis elles sont passées dans un bain satur& de sel inarin et 
séchbes. 

Iles pcaiix picldies par ce procede, soumises ii un long voyage, dans 
d ~ s  conditions très favorables a u  développement des inoisissiires,sont 
arrivées en  trks bon é ta t  et ont  fourni un cuir répondant aux condi- 
tions de la Sociéte des ar ts  de la reliure. 

L'acide forinique de  synthèse, obtenu par le procédè Goldschmidt, 
étant maintenant fabrique dans des conditions t r t s  econoiniqiies. le 
coùt du picklage à l'acide formique n'es1 pas supkrieur à celui du  
picklage à l'acide sulfurique. 
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REVUE DES PUBLICATIONS FRANÇAISES 

A n ~ I y s e  des niétann blnuos. - M .  DIShN (.votliteui. 
scientiFyue d e  fevrier 1905, p. 92). - On attaque dans une cap- 
sule de  porcelaine 1 gr .  d'alliage p a r  .4z031I & 40" Beaumé, en  
ayan t  soin de  recouvrir la capsule d'un entonnoir, afin d'éviter 
les  pertes ; o n  chauffe au bain-marie, pour  achever l'attaque ; on 
enléve I'erit»nrioir; on le rince avec la pissette e t  l'on 6vapore à 
siccité au bain-marie ; le rhsidii, huinecti: avec quelques gouttes 
d'Az03H, est repris par I'eau chaude;  on filtre; s u r  le filtre res- 
tent,  les acides s tannique et antirnonique, qu i  retiennent un  peu 
d e  cuivre et d e  plomb (2 à 3 0!0) : a u  moyen d'un jet de pis- 
sette, on fait tomlier le précipité dans  u n  bécher ; on emploie, 
pour  cela, 100 h 150 cc. d'eau au  maxinium ; o n  ajoute 7 gr. 
d'itcidt: oxalique el 7 gr .  d'oxal;tte neut.re d'arnrnoriiaqiie. e t  l'on 
füit bouillir pendant environ 45 minutes (jusqu'h ce que la liqueur 
soit opaline e t  qu'on ne voie plus de précipité) ; on étend d'eau 
chaude pour faire 250 cc. environ; cette solution doit être lim- 
pide, sauf dans le  cas oh la proportion de plornb retenue est trop 
forte; sans s'inquiéter de ce trouhle, on chauffe la liqueur & 90- 
950 au bain-marie, et l'on y fait  passer pendant  2 h.  1/2  à 3 h. 
u n  courant d'112S. L'étain reste en solution ; l 'antimoine, le cui- 
v r e  et le plomb sont précipités intégralement. On filtre; on lave 
le plornb p a r  décrrrili~tiori au rrinycii d'eau liouillarite purgt5e 
d 'a ir ;  on fait  bouillir la liqueur pour  chasser H2S;  on la concen- 
t r e ;  on l'additionne de 9 B 1 0  g r .  d'acide oxalique; on la place 
dans une capsule de  platine de  150 cc. environ ; on chauffe jus- 
qu'à dissolution cornpl8te; on électrolyse & 65-700, avec un cou- 
ran t  de 0 , s  &.0,7 airip. sous 3 , s  à 4 volts. L'électrolyse est ter- 
minée lorsque la liqueur est  devenue alcaline. Il faut  1 6  heures 
pour  déposer I g r  dli:iain. 011 l a v ~  l a  capsule S courant fermé 
avec de I'eau; on lave ensuite avec l'alcool k 75" on sèche et  l'on 
pése. 

Traitement du précipite de s u l f z ~ w s .  - On fait  tomber ce préci- 
pité dans un vase h précipiter au  moyen d'un je t  de  pissette, 
sans  percer le filtre; on lave le filtre au  moyen d'une solution de 
2 g r .  KOH dans 13  cc. d'eau, en recueillant le liquide dans le 
vase ;  on c h d ï e  au  bain-marie, jusqu'S ce que le3 sulfures 
deviennent noirs,  ce qui indique que le s u l f u ~ e  d'antimoine est 
dissous; on filtre siir le filtre primitif, en lavant  les sulfures par 
décantation ; on lave les bords du  filtre soigneusement avec une 
solution chautle de KOII, puis h l'eau bouillante ; on a ainsi une 
solution A et  un précipité 8 .  

Traitement de la solulion A.  - On concentre cette solution ; on 
la fait  passer dans une capsule de  platine, en l 'additionnant de 
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40 à 50 cc. d 'une solution saturée de  Na2S ; o n  chauiïe :L 60-6s0, 
et l'on électrolyse avec u n  courant de 1 a m p .  environ p a r  déci- 
métre carré sous 1,5 à 53 volts. L e  dépilt d e 0  g r .  2 d'antimoine 
n'exige que quclques heures  : on s'assure de  la  fin de  l'opération 
en mettant en contact avec la  capsule une feuille de  platine 
plongeant, dans la solution ; cette feuille ne doit se couvrir cl'au- 
cun dépôt ; on lave à l 'eau, puis  à l'alcool; on  filtre et l'on pése.  

On peut encore, comme le  conseille Thoinpson, traiter lasolu-  
tion potassique de sulfure d'antimoine p a r  50 à 60 cc. d'IICI con- 
centré et 2 gr.  de chlorate de potasse, chaufrer jusqu'à dispari- 
tion complète d u  chlore libre(ce qu'on reconnaît au moyen d 'un  
papier amidonné imprkgné d'iodure de  cadmium), laisser refroi- 
dir le perchlorure formé, rendre la solution fortement chlorhy- 
drique. ajouter 4 g r .  de KI et t i trer avec la solution d'hyposulfite 
de soude N/10. Les réactions suivantes rendent  compte de ce 
qui se passe : 

4 cc. de solution N/10 = 0,GSSb. 
fiaitement du p r h ' p i t F  B. - Le précipité des sulfures est inci- 

néré dans une capsule de  porcelaine, puis repris p a r  AzWlI  
concentré; or1 chauffe jusqu'h cessatiori de vapeurs nitreuses; la 
solution obtenue est ajoutée S celle qui  provient de la séparation 
des acides starinique et antirnonique. 

Cette solution est additionnée d e  5 cc. de SOLH" a u  1 / 3  e t  éva- 
porée au bain de  sable, jusqu'h production de  fuinées sulfuri- 
ques; on reprend par  l'eau chaude ;  on laisse refroidir ;  on fil- 
tre; on lave le sulfate de  plomh avec une  solution de S01112 nu 
lj10 ; ciri reciir:ille le filt.ral.iirri dilris une capsule de platirii: ; on 
l'additionne dc 3 k 4 cc. d'AzO.jII pour 400 cc. de liquide, et l'on 
électrolyse à froid (0,s à 0,7 ainp.  p a r  décimétre carré  sous 3,s  
k 4 volts). Le cuivre est entiérement déposé en quelques heures. 
On lave à courant fermé;  on termine par  un  lavage l'alcool ; 
on sèche à 100" et l'on pkse le dépôt de cuivre. 

Le filtre contenant l e  plomb est lavé à l'alcool e t  incinéré, et 
l'on pése le sulfate II est bon de s'assurer que celui-ci est inté- 
gralement soluble dans l'acétate d'ammoniaque concentré et 
bouillant. 

Dosuycy~ de  l'anlimoine dans les bv.mzes. - [,a rnéttiodc ci-dessus 
donne de bons résiilt:~t,s pniir le dosage dc l'antimoine dans le 
bronze. 

Dosflge du plioupïiai.e daus l e u  hinonzes piiospïio- 
r e u x .  - M .  IIINAN (Moniteur grienti/ique de  février 1903, 
p. 94). -Principe. - Attaquer le bronze par  Az03H ; l'acide 
stannique forme retient tout le  phosphore A l'ktat de  phosphate 
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d'étain. Dissoudre le précipité dans un mélange d'acide oxalique 
et d'oxalate neutre d'ammoniaque. Séparer l 'étain par  6lec- 
trolyse ; la liqucur devenue a lcd ine  contient le phosphore à 
l'état de sel d'arrimoniaque. Doser le phosphore dans cette 
liqueur en le précipitant par  la liqueur molybdique. 

Mode opératoire. - Dans une  capsiile de  porcelaine, on 
a t taque 3 A 5 gr .  de bronze par  d20311 A l / 2  ; le précipité e s t  
filtré e t  l a d  ; on perce le filtre, et,  A l'aide d u  jet  d'une pissette, 
on fait tomber le pr15ci~it.6 daris un béclier; or; ajoute 6-A 7 gr. 
d'acide oxalique 't la rnhme quant i té  d'oxalate neutre d'amrno- 
niaque ; on fait  bouillir jusqu'à ce que la liqueur soit limpide ; 
la solution, additionnée d'une quant i té  convenable d'acide oxd- 
lique, est électrolysée à la température d e  65-70 degrés (3,s à 
4 volts e t  0 , 3  à 0,7 airipére par  décimètre carré) ; lorsque la 
liqueur, devenue alcaline, est tout à fait linipide, on lave à 
courant fermé. en recueillant les eaux di: l i l v i ~ ~ e ,  qui renferment 
le phosphore. Le liquide est concentré, puis acidulé par Az03H, 
et l 'un p r k i p i t e  le phosphore par  le riiolybdate d'ammoniaque ; 
on laisse le précipité se déposer à la température de  50 degrés 
environ pendant quelques heures;  on lave p a r  décantation avec 
de l'eau additionnée de 1 p. 100 d'AzO91; on recueille le pré- 
cipité sur  un filtre taré  ; on séche à 100 degrés, et l'on phse. Le 

1.63  
poids obtenu, multipli6 par  - (p reprksentnnt le poids de 

D 

bronze employé), donne le phosphore p. 100 .  
On pourrait  aussi, dans la solution électrolysée, précipiter le 

phosphore ii l 'état de  phosphate airirrioniaco-magnésien. 

Réactioiis colorées paraissant propres aux alaoole 
(saut' les alcools iiiétliylique u t  éthylique), aiusi 
qu'aux corps poasétlniit qiielqoe I'onetlon alcoiblique 
ou simplenient nu oxliytligilc. - M .  G. GCTLIW (Journ. 
d i  phnrmncie et de chimie du l e r  jaiivier 1903, p.  14).  - Ces réac- 
tions, qui sont g é n h l e m e n t  intenses, slol)tiennent en introdui- 
sant  1 cc. de  l'alcool à essayer dans un  tube à essai, avec 5 a. 
6 gouttes d 'une solution aqueuse saturée de  furfurol ;  après 
mélange, on additionne Ic. tout d'une égale quantité de S O T  
conceritrk, el l'on agitt: : les colorat.ioris se rlkvelopp~nt. aussitilt. 

Si l'alcool, ou le corps à fonction alcoolique, est solide, on le 
fait dissoudre préalablement dans SWI12 concentré ; on ajoute la 
solution aqueuse de furfurol,  et l'on agite. On peut aussi dis- 
soudre la substance à essayer dans l'alcool éthylique ; à 1 cc. de 
cette solution on  ajoute 6 gouttes d e  solution aqueuse de fur- 
furol, puis, avec précaution, 1 oc. de SObI12 concentre, et l'on 
rriélnrigepeu peu le tout (1). 

(1) Une coloration brune ou brunitre-violac8 ne présente aucune indi- 
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Si l'on ne  dispose que d'une très petite quantité de  niatièrè, 
on eri dipose une goutte ou une pürcelle sur  une sciiicoupe e n  
porcelaine ; on ajoute 4 S 5 gouttes d c  SOiJ12, une goutte de  
soluté aqueux de furfurol,  et l'on mélange vivement avec urie 
haguelte de verre. 

Toici les colorations obtenues avec les alcools et les corps k 
fonction alcoolique : 

1 0  Alcool propylique norinal : co/oration violrt foncé ; 
20 Alcool propylique secondaire : colorationviolet r-01cgek1l.e ; 
3 0  Alcool isohutglique : colo~~at ion  oiolet-blcu ; 
4" Alcool arnyliqiie actif (méttiyl6thylcarhiriol) : c o l o w h n  via- 

lette ; 
5' Alcool arnyliqiie de feririentation : colo~at ion  violetle ; 
6" Alcool caprylique (octanol 2) : colo~~ution violet-rougeitre; 
7 0  Glycol : colorrition vouge-violacé ; 
8" Propylglycol : colo~.afion pourpwviolacé,  puis rapidement bru- 

nitre ; 
Glyckrinr, : coloi.ation violet-rozujeâlix ; 

10° Alcool allylique : colovation br-un-îmyeùtre, precédant une 
décomposition p ~ e s y  imrrkdirrle ; 

3 1 0  Menthol (en solution dans I'alcool éthylique) : colovaliun 
Bleu ; 

12O Mannite (en solution sulfurique) : colomtion brun-oerd<ître 
sule ; 

Mannite (en solution dans l'alcool éthylique) : coloration br-u- 
nitre-violacé ; 

13" Glucose (en solution sulfurique): colovation hrun6ti.e-violncé. 
RlSrne coloration avec la solution dans  l'alcool éthylique ; 

14' Lactose (eri solutiori sulfurique) : c o l o l d o n  brunôtre. Nérile 
coloration avec la solution dans l'alcool éthylique ; 

15" Acide I I I ~ L ~ ~ ~ I I I P ,  (en sdu t ion  dans  l'alcool 6thylique) : coloru- 
tion brunciire-violaci ; 

16' Acide tartrique (en solution dans l'alcool éthylique) : colo- 
ration bi.untitl-e violace' ; 

47" -4cide citrique (eri solution dans  l'alcool éthylidue) : colora- 
tion violnci-rougeriire ; 

18"Ade lactique : coloration violet-rougealw ; 
49' CholestQrine (en solution dans  l'alcool éthylique) : colora- 

tion bleue. Cette rriagnifique réaction colorée, qui se  produit même 
avec une trace de  cholestérine dissoute d a n s  l'alcool éthylique, 
peut être avantageuseiiierit employée pour sa  caractérisation. 
L'anthestérine, retirée par  JI. Klobb de  l 'r intl~emis nobilis, se com- 
porte comrne In cholestérine ; 

20' Pl iho1  (en solution dans l'alcool éthylique) : colo~alion w'o- 
hl-rou.qeeâfre ; 

calion, car les sdutions de furlurol dans l'eau ou dans l'alcool brmissent 
rapidement lorsqu'clles sont traitées par SO'H*. 
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' 210 Thymol (en soldtion dans  l'alcool Bthylique) : cotwalion 
violelte ; 

220 Gaïacol (en solution dans  l'alcool Cthylique) : coloration vio- 
lelle ; 

230 Orcine (en solution ' d a n s  l'alcool éthylique) : coloration 
bleue ; 

240 Ilydroquinone (en solution d a n s  I'alcool éthylique) : colo- 
rrttzon bleu sombre ; 

2û0 Pyrocatéchine (en solution d a n s  l'alcool éthylique) : colo- 
raiion oiolet foncé ; 

260 Résorcine (en solution dans  l'alcool éthylique) : colornlio~~ 
violette ; 

270Phloroglucine (en solution dans l'alcool éthylique) : coloiw 
ticn violette ; 

Pyrogallol (en solution dans  l'alcool éthylique) : colorntioiz 
violet-rougeûlre. 

Botes  p r n t i q o c s  mir l ' a n a l y ~ o  des benrrca. - 
M. VUAFLART, directeur de la station agronomique du  Pas-de- 
Calais (1 brochure de 26 pages, Arras, décembre 1904). - 
M. Vuaflart a résurnt,  dans cette brochure, les procbdés qu'il 
emploie pour effectuer l'analyse des beurres et les résultats qu'il 
a obtenus. Sa brochure est illustrée de  belles photogravures, 
représentant les dispositifs dont  il se  sert pour effecluer les 
diverses operations analytiques (fusion, filtration et  dosage de 
l'c:;iu, dosage des acides vol;itils, indices de Reicherl-Meissl- 
Wollny et  de Koëttstorfer, recherche d u  beurre de coco). 

Pour  l e  dosage de l'eau, il chauffe B 100" pendant 24 heures. 
L a  proportion d'eau maxima qu'il a observée a été de  20,s et de 
23,3 0/0 pour  deux beurres fabriqu6s sans malaxeur par  deux 
cultivateurs très honorables. 23 beurres, s u r  37 analysés, conte- 
naient moins de 1 5  0/0 d'eau. 33 beurres sur  37 contenaient 
riioins de  17 0,O. 

Pour la caséine, il a trouvé des teneurs  con~pr i ses  entre 0,s et 
0 ,8  010 dans  des beurres où  cette substance paraissait abondante 
B la fusion. 

M. Vuaflart effectue le dosage des acidesvolatils dans u n  cou- 
r a n t  de vapeur  ; les rdsultüts sont exprimés en acide butyrique 
p .  100 de  beurre. 11 a adopté, coinriie limite inférieure des beur- 
res  purs ,  le cliifrre de s,%, et, p a r  tolkrance, 5 ,s .  Sur  I72  beur- 
res  purs  analysés, 42 ont  donné des chiffres inférieiirs ?i 5,8 ; 
c'est surtout au  mois de septembre qu'il a rencontré ces beurres 
anorinaux ( i l  s u r  42 échantillons). 

Pour  l'indice de Iieichert-Rleissl-Wollny, M. Vuaflart adopte 
l a  limite minima d e  21. 

(1) Annales de chimie analytique 1904, p .  28I et 342. 
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Pour le dosage des acides volatils soluhles et insoluldes, 
M. Yuaflart emploie, à quelques rnodilications près, le procédé 
de MM. Müntz et Coudon (1). 

Ynici les résultats qu'il a obtenus en appliquant ce procédé 
35 beurres purs  : 

Acides insolubles 
x 100 

solubles Acides solubles - 
Maximuin. . . . 1,00 1 8 3  
Minimum . . . 0,2G 5,3 
M o y e n n e . .  . 0,65 12,1 

hl. Vuaflart a constaté q u e  l'indice d'iode des beurres purs  qu'il 
a exorriiriés variait tlaris des  liiiiiles très étendues (de 26 N 44,8).  
II est possible que les ch i f ies  élevés qu'a constatés M. Vunflart 
doivent ktre attribués à ce qu'on eniploie, dans  le  Pas-de-Calais, 
degrandes quantilésde tourteaux pour la nourriture des vaches. 

M. Vuaflart a égalernent rericontré de  grandes variations dans 
les indications de  I'oléorêfractomktre (- 20 à - 33). 

Enfin, M. Vuaflart donne, à la fin de  son t ravai l  iritéressant e t  
fort documentk, des tableaux donnant  l'analyse de  deux exploi- 
tations agricoles ; ces résultats, suivis rriois p a r  mois, montrent  
1'iiifliierit:e des saisons s u r  la corriposition d ~ i  beiirrc:. 

REVUE DES PUBLICATIONS ETRANGERES 

D D R A ~ ~  i k R  Z W r C R  F R I T S .  - M .  C .  RASKEWILLF: (Corn,$. 
vend. du 5e CongrPs inlem. dechimie, p .  439) - M. Floyd J. Metz- 
ger (1) (Joumnl O /  a i n e y .  cbenz. Socid$, 24, p. 901) publie une nou- 
velle méthode d'analyse des sables rnonaszités basée s u r  l'emploi 
de l'acide fumarique. 

Mlle Alice M.  Jefferson (Journnlof amer. chetn. Society, 24, p. 540) 
publie une étude fort intéressante s u r  les bases :iromatiques.em- 
ployées comme précipitarits des terres  rares. Les diverses bases 
essayées furent l'aniline, 1'0-toluidine, la xylidine, la diméthyl- 
aniline, la diéthylariilirie, le beiizyliiiriirie, l a  pyridine, la pipéri- 
dine, la quinoline et  la phénglhydraeine. 

Le ziicoriiurri e s t  précipi16 c~iiarititritivenient p a r  presque tou- 
tes ces hases. Le thorium ne prêcipite pas par  la benzylanine et 
la phénylhydrazine. La xylidine, la diméthylaniline, la quino- 
line et la phénylhydrazine ne  précipitent pas  le  cérium, tandis 
que la herizylainine et  la pipéridine précipitent seuls le lanthane, 
le néodyme et le prnséodyrne. La quinoline sépare le thorium du  

(i) Annales de chimie analgtique, 1903, p. 67. 
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ntodyme, et l'aniline separe le zirconium et le thorium du lan- 
thane .  Ce dernier est aussi séparé du thorium par  la quinoline. 

M. E. T. Allen (Journal amev. chem. Society, 2;J,42,l) dans une note 
s u r  la séparation e t  la précipitation par  les bases organiques fai- 
bles, indique que, dans  ces deruières, celles qui n'ont pas ou qui 
n'ont que peu de réaction alcaline avec les indicateurs ne neu- 
tralisent jamais complètement l'acide d'un sel métalliqiie con- 
tenant des bnseç métalliques fortes. La précipitation de l'hydrate 
ou du sel basique di: la base métallique failile se produit au con- 
traire rapidenient p a r  l'aniline et la phénglhydrazine, cette der- 
niEre po&dant, d a n s  certains cas, des  avantages particuliers, 
lorsque son pouvoir réducteur est mis en jeu 

L'aniline p r k i p i t e  qiiaritilativerrieri1 les élérnents faitilernerit 
basiques quadrivalents, comrrie le titane, le zirconiurri, lc cé- 
r ium et le  thorium (aussi bien que  les éléments trivalents, Fe, 
A1 et Cr, dans certaines conditions) de  solutions diluées faible- 
ment acides. Ces expériences on t  été faites en solutions de chlo- 
rures, de  nitratei e t  di: sulfates. Ceci s'applique aussi à la pli& 
nylhydrazine, sauf que les sels ferriques et  cériques sont rtiduits 
en sels assez fortenicrit basirpes, lesquels sont précipités incoin- 
p l t h m e n t  ou ne le sont pas du  tout. 

Les séparations essayées ont éttl celle du titane et du zirco- 
niiiiri d'avec le fer, e t  celle d u  titnne, du  zirconium et du tho- 
r ium d'avec le glucinium. P .  T .  

 DORA^? d u  soiiil2.e n n  iiioyeni dii peroxyde du 
~ j e ~ i i i i i ~ i .  -- MM. A.  NE1,XAKY ET J .  MEIYERTZ (Zeits. f. 
p h p i o l .  Chenlie,  1904, p 37). - 1 g r .  de  substance (de caséine 
p a r  exemple) est mi:lan,rré avec 5 gr .  d'un mélange de CO?da2 et 
C 0 3 K 2  e t  de 2 g . S  de peroxyde de sodium ; on mélange et l'on 
iril.rorluit da ris un  creuset en nickel ; on met le r:reiisi:t sur i i r i e  

petite flamme à gaz,  en chaufraiit pendant  1 heure environ ; 
après  5 minutes de refroidissenlent, on ajoute encore 2gr .5  de 
peroxyde de  sodium, e t  I'on chauffe d e  nouveau pendant 
environ 1 heure jusqu'à ce qu 'une graride partie de la substance 
soit fondue ; on i;.loigrie le bec d e  gaz ; on ajoiit,e 2 gr.  de per- 
oxyde d e  sodium, e t  I'on chauffe pendant 1 j4 d'heiire environ, 
avec une flamme de  plus en p lus  forte, de sorte que le mélange 
soit amené l'état de  fusion ; on laisse refroidir le creuset, tout 
en le laissant couvert. et I'on transvase d a n s  u n  bécher ; on rend 
la  sulution acide a u  moyen d IICI contenant  du brome ; il se 

forme une  solution verdàtre (at taque du nickel par le peroxyde 
de  sodium) qui n'a pas besoin d'être filtrée ; on amène à I'éhul- 
lition, e t  l 'on ajoute une solution de  chloriire de baryum ; on 
filtre ; on calcine, e t  l'on pèse le sulfate de  baryte. 

Pour les substances facilement attaquables, il faut, au début, 
mettre peu de  peroxyde d c  sodium. L. G. 
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Dosage d a  corlndon dans les  mlncrals. - MM. PRATT 
et BOLTWOOD ( Min. Resowces Un. St . ,  2901). - 1,e produit est 
pulvérisé dans un  mortier de  fer,  tamis4 nu tamis de  14 niailles 
et échantillonné; on fait digérer 2 g r .  avec FICl concentré a u  bairi- 
rilarie pendant deux heures ; on filtre, et l'on sèche le résidu ; 
on fond celui-ci pcnd:irit une  derni-heure avec un mélange de  
2 p. de carbonate de soude et de 1 p .  de potasse ; on refroidit, 
puis on épuise $I l 'eau ; on lave par  décantation, et l'on reprend 
le rbsidii par heaiic:oiip d'llCI dilut!. Le rtisidu calciné est traité 
par l'acide fluorhydrique, puis repris  p a r  l'eau chaude, e t  le 
résidu final formant le corindon est lavé, séché et pesé. 

P. T. 

nusage de petites qnnntités de sels î c r r i q n c s  par 
I'ect?tylacétone, - $1. I f .  -11. PIJLSIFER ( J o ~ m t n l  of  amer. 
cilem. Society), 1904, p .  967.- L'acétylacétone donne,  avec les sels 
ferriques, une coulcur rouge-brun et a Cté proposée par  I'aiiteur 
pour rerriplacer le sulfocyanure ; la coloration qiie'donne l'acétyl- 
acétone est permanente, tandis que celle produite par  le sulfocya- 
nure est trt's fugace. 

I,a soliition du  sel ferrique k analyser doit ktre très fa ih l~r ie r l t ,  
niais nettemerit acide. Pour  une dilution totale de  50cc , on doit 
ajouter 2cc. d'une solution d'acktylaci!tone à Ogr.5 p. 100. On 
peut incliffércmrnent employer une soliition aqueuse ou une 
solution alcoolique. La ternpérnture et la présence des suhutan- 
ccs ordinaires sont sans influence s u r  la coloration, mais les 
composés oxygénés (le l'azote doivent étre entièrement alisents. 
La inéthode donne de hons résultats avec des quantités de  fer 
variant de O g r .  000003 à. O gr .  0006. 

Pour la recherche du  fer dnns les eaux. on évapore B siccité 
2OOcc. d e  celle-ci ; on traite le'résiilu par  quelques gouttes de  SO'I12 
el une goulte ti'HCl; nri ;i,joiili: de  l'eau, el l'on filtre si c'est utile. 
Ln solution est cnsuite additionn6e di1 riactif.  

Si la qiitrntitk d e  fer est assez c:orisidérïit)le, ciri Rtmd la solu- 
tion 1 1.000ou SOOcc., ct l 'on opEre la recherche sur  une  partie 
de cette solution. 

En opérant coinpnrativernent avec une solution titrée de  fer 
dans des tubes de Nessler, on peut déterminer avec précision 1:i 
quantité de  ce rriEtal contenue dans les produits soumis à I'ann- 
lyse, en tenant compte que  In proportion d e  fer, dnns 50cc.  d e  
liquide, ne doit pas dépasser sensihleinent O gr. 0006. 

II. C .  

Compa~ition den t l iver~  a o l l O r r n d e  niangainese. - 
JIM. J .  C. OLSFX et  W. S. RAPALJE (.lourn. of  nnzev. d e m i -  
cdSociety,  1904, p. 1615). - La composition des deux sulfures 
de manganése les plus connus a été determince à plusieurs 
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reprises, mais les r h l t a t s  publiés sont si différents qu'il est 
impossible de dkterminer lequel de ces sulfures est. anhydre ou 
d'avoir leur composition eu:tcte. Ce fait  t ient k ce qiie jusqu'ici 
on n'avait pas reconnu l'existence de deux  autres  sulfures de 
manganése, dont l'un est r o i ~ y  et l'autre gris. 

F. hluck a montré q u e k  sulfiire vert est cristallin, que sa com- 
position correspond à la formule i\In2S20R2 et qu'il coritienl 
7,43 p.  100 d'eau. La quantité théorique d'eau p. 100, rapporlée 
ti la formule ci-dessus, serai t  au corilr;iire de 9.38. Muck pardit 
conclure qiie ce sulfure est u n  oxysulfure, contenant une molC- 
cule d'II", inais 11 ne donne pas la composition du sulfure 
rose. 

A. Classen, qui a préparé le siilfiire vert par  di,rrestion de celui- 
ci avec un excès de sulfure d'amrnoniiique, di t  que ce siilfure est 
anhydre .  

~ lc re r r ion t  et Guiot, quioril. ktudik trtls com~)lèteirientcetteques- 
tion, ont  t rouvé qiie le sulfure uert, chauffé 105 degrés dansun 
courantd'hytlkogène, est anhydre,  tandis que la varieté ros~,  tr:ii- 
tee dans les mêmes conditions, contient environ 9 p .  100 d 'eau.  

Volker a prr'iparé le  sulfure rosp par  une méttiode très labo- 
rieuse, en faisant passer ur] courant de  11% dans une solution 
trés diluée d ' a c h t e  de mansanese ; après  filtration, il enlévr, 
l'acide acétique mis en liberté. en évaporant le filtr~iturri, et le 
résidu, rcniis cn digestion daiis l'eau, es t  traité k nouveau par 
1f2S. Vollter étahlit que le  sulfure airisi obtenu peut être lavé et 
séché sans  décornposition, ce qui est impossible pour celui q u i  
est précipit6 par  le sulfhydrnte d'ariimoniaque. L'eau a étC 
dEterrriinBe p a r  rnélange d u  sulfure avec du carbonate de plornh 
scc et  chnulTage dans  uri tube d e  verre ; les r6sultats obtenus oiit 

Manganbse Soufre Eau 
- - - 

1 . . . . 60,45 X,68 2,08 
2 .  . . . . 59,OY 38.33 2,hG 

Ces sulfures peuvent varier en couleur d u  rcuge sombre a u  
rouse brillant; le premier tctiaritillori étiiit plus noir que le 
second. 

1)eiix cbiiniçtes italiens, Antony e t  Donniini, ont montri? que 
lcs deux sulfures sont identiques comme coinposition et quon 
rie doit pas  consitlérer le siilfure vert coniine un  anhydride n i  
corriirie u n  oxysulfiire et  le  rose coinnie hydraté .  Ils concliieiit 
que ces deux  sulfures sont antiytlrcs et que lrs d e u s  sont cris- 
tallists.  La seule r1ifl"i:rence qu'ils ont pu trouver, outre la coo- 
ration, est leiir poids spkcifique, le siilfiire vert ayarit u n e d ~ n d ~  
beaucoup plus d e v é e  que le sulfure rose. Celui-ci, s6ché tliiiis 
une atmosphère d e  CO2 et  traité ensuite par  CS2, pour enlever 
le soufre libre, donnait un produit rouge; en chauffant un échan- 
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tillnn de  i:eliii-ci à 3-00 d a n s  une atmnsphére de  CO2, ils n'ml. 
obtenu qu'une perte de 0,21 p .  200. 

Composition d u  sulfure w ~ s e .  - T.es autenrs ont préparé un  pre- 
mier échantillon de  sulfure rose e n  précipitant le manganèse 
d'urie solution neutre de chlorure manganeux p a r  le sulfure 
arnmonicpe Ce sulfure a kt15 lavé p a r  décantation avec d e  l'eau 
contenant d u  sulfureammoniqiie, e t ,  pour  pr6vcnir l'oxydation, 
ce lavage était fait  d a n s  une  atmosphère d'1I2S, mais, a u  bout 
de 4.5 minutes, le sulfure prbcipité rose était devenu verdâtre ,  et, 
a p r k  35 minutes, il était entibreinent rert 

Si on lave le sulfure rose à l'air, quelques instants suffisent 
pour le transfornierk sa surface en sesquioxyde brun.  Lorçqu'on 
le sèche partiellement, il s'oxyde encore pliis rapidement k l 'air, 
mais on peut le  reconvertir rapidernerit en sulfure rose par  s i m -  
ple action de 113,  et cette transformation se fait avec une notable 
klkvation de  température. Dans tous les cas, l e  sulfure rose n'a 
jarriais pu ,  dans ces coridil.ions, &.re prCparé exeirqit de  scmfrc: 
libre, e t  In teneur en a été de 4 h 44 p .  100. 

Pour sa dessiccation, il a fallu opérer au  bain-marie et d a n s  
un vide partiel,  e t  ln durée de cette opération a ét6  de  six b huit  
heures ; dans  ces conditions, on a p u  obtenir un sulfure qui 
n'exige plus aucune précaution pour s a  conservation à l'air, e t  
on peut le chaiiffer à 1000 sans altération ; mais, si on le chauffe 
5 L'OS0, i l  s'oxyde trits rapideirient,t i indisc~ue, chauffé à 3600 (inris 
une atmosphPre d'hydrogène, il se transforme graduellenient e n  
In modification verte. 

Commele sulfure rose, prépari: comme il vient d'ètre dit ,  mon- 
tre une tendan(:(:, diirant sori Iiivage. B c:hiiger de cuiileiir pliis 
ou moins rapidement, u n e  au t re  niêthode de  préparation a été 
adoptée. Au lieu d'employer le sulfure d'ammonium, la préci- 
pitation a. au contraire, (:té foite avec une solution incolore de  
sulf~ire  de  sodiiirn. Muck, ainsi que  Cleremont et  Guiut, ont 
trouvé qu'en présence de  ce riractif, la modification rose ne peut 
pas se transformer en sulfure c e ~ t .  Le l a v a j e  et  la dessiccation 
ont été faits comme on l'a indiqué précéderrinierit, et le produit 
obtenu d i fé ra i t  sensiblement du  premier ; il n'était plus rose ; il 
était rouge brique. et les auteurs  considèrent celui-ci comrne u n  
produit nouveilu et  diffèrent d u  sulfure vose. 

De plus, les auteurs, en raison des divergences dans les résul- 
t a t ~  obtenus par  les divers expérimentateurs, concluent aussi à 
l'existence d'un quatr ième sulfure de iriaiiganèse hydraté, qui 
serait la modification grise .  laquelle a ét6, du reste, d i w i t e  pnr 
Rnscoé et Schorlernriier, qui  lui ont assigné la formule SMnSfI", 
et dans lequel la proportion d'eau serait de  6 , 4 3  p .  100. Du reste, 
en traitant u n  échantillon de  sulfure rose pendant sa  dcssicci~tion 
avec une quantité exagérée d'I12S, les auteurs ont obtenu une 
masse qui  était grise s u r  une de ses parties et rouge s u r  l'autre, 
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et  ils pensent que le sulfure m s r !  de  rnangancse est. u n  mélange 
de sulfure rou<qc et de  sulfure gris. 

Composiiion du sulfure cert. - Le sulfure vert a été obtenu en 
chautrant le sulfure rose à 360" dans  une atmosphère d hydro- 
gène;  cette transformation, s'opérant gr;iduelleriient, était com- 
plète en une heure,et,  après ce temps,  il a éité t rouvé que ce sul- 
fure ne contenait que des traces d 'eau (0,97 p .  100). 

On peut concliire qu'il existe l r o i s  sulîiires de  mangani.se, dont 
deux sont anhydres :  le rou.9e et  Ic vert ,  tondis que le sulfure 
gris contient une quantitt. considérable d'eau. I,c! sulfure m e  
serait un  rni:lnn~e en proportion variable d e  sulfure gris et de 
sulfure rouae. 

La diffirence de couleur des sulfures rouge et  cert tient une 
modification moléculaire, le vert étant probablement trEs com- 
plexe. Cette conception est basée s u r  les faits suivants : 

i o  La modification roseou rouge est toi;jours formée en premier 
l ien par  prkipit.atiori; lit vwte  est le produit de  l a  trarisforrrin- 
tion de l'un ou de l'autre dc ces sulfures. 

CL0 La modilication ver@ est distinctement cristalline et en gros 
grains. 

30 Le sulfure vert est le plus  stable de tous ces sulfures. 
H. C.  

Busege de ln cod6ine d n n n  I'opliiin. -RI. CII. E .  CAS- 
l'Al11 (Phnmrrceuticnl R ~ i i i e w .  1904, p. 3 58). - Le procédé pro- 
posé par l'auteur consiste à prendre 5 0 ~ ~ .  d'opium, qu'on épuise 
par l'eau ; on filtre les liqueurs rCiinics; on les concentre 
2JOcc.; on ajoute 8 gr .  d ' n c é t ~ l e  de hargte et  de  l'eau en (juan- 
titt! suffisante pour obtenir 700cc. de  liquide ; I 'a&ti~te de ha- 
ryte précipile l'acide m k o n i q u e  e t  des suhstancesrésineuses; on 
fikre, et on lave le résidu sur le filtre : le filtratiirri et les eaux de 
lavage, réunis, sont con cent ri.^ et additionnés à nouveau de 
5 gr. d'acétate de baryte ; on a,joute de I'eau ; on filtre ; on con- 
centre encore plusieurs fois, en ajoutant chaque fois de l'acétate 
de baryte, e t  cela jusqii'à ce que ce sel ne produise plus de pré- 
cipité ; fiii:tlemerit, le liquide, a p r h  concentration, est adrliti')ririé 
d'un léger excès de soude à 10 p. 1 0 0 ;  la thAhaïne, la papavé- 
ririe et In narcotine sont  précipitées, tandis que la morphine, la 
codéine et la narcéirie restent en solution ; on filtre et on lave k 
l'eau le prkcipité ; le filtratum et le5 eaux  de lavage, réunis, sont 
atltlitiorimis ,111~1, puis  concentrés au  bain-marie ; au produit 
concentrt! on ajoute  u n  exchs d'eau ammoniacale a 2 p .  100, qui 
précipite une grande partie de la rriorphirie ; on filtre, et nri I ; i u ~  
ii I'eau le précipitf: ; le filtrstum est acidulé par  H U .  puis con- 
centré, e t  l'on 'joute d e  nouveau de l'eau ammoniacale, qui pré- 
cipite la morphine qiii avait pu échapper  à In premiPre pricipi- 
taJion; on filtre de nouveau;  on concentreà 7Occ.; on alcalinise 
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avec l'eau arnrnoriiacale, e t  l'on ajoute d u  benzène, qui  dissout 
la codéine et  non la narcéine ; on reriouvelle 1'épuist:merit au  
benzène, jusqu'h ce qlie cc dissolvtint ne laisse aucun rfsidu 
alcaloïdique après éi~upor,atiori ; les liqueurs benzériiques sont 
réunies, puis évaporkes, c t  le résidu, foriiié p a r  la codéirie, est 
additioriné d'un exces de SO~H~déc i r io r i i i a l ,  puis titré volumé- 
triquement avec la soude tl6cinorrnale, en prisence de la coche- 
nille corrinie indicateur. 

Reclieiwhe de le saeeliarine. - M. MAHLER (Chemiker 
Ze i tuny ,  1903, p. 32).- La iriéthoile de recherche propos& p a r  
l'auteur est basée s u r  ce qu 'en fondant avecdusodiuiri  ou du po- 
tassium le produit danslequel on cherche la saccharine,. on obtient 
un suliitc, qu'on cüractérise facilernent p a r  une  solutioii de nitro- 
prussiate de sodium. 1)oiir cela, on épuise avec de l'éther le pro- 
duit ;i essayer; la solution éthérée est évaporée ; le rksidu, placé 
dans uii tube à. essai, est additionné de sodium ; on fait fondre le 
inétal, puis le tube est cassé dans uri- verre k pied et traité par  
l'eau ; h cette solutiori, or1 ajoute quelques cc. d'une solution de 
nitroprussiate de sodiurri fraichernent préparée ; on obtient 
une coioration rouge violclte, décelant le sulfite provenant de la 
sacchiiriiie. Cette iriélhode est préféralile à celle de Schmidt, 
dans laquclle i l  faut e f h t u e r  la fusion dans un  creuset d'argent 
et où i l  faut soigneusernerit sur-vciiller la ternp61-alure et éviter la 
surchaull'e. L .  G. 

Do~ege ~olainiC-trique du pliéuol. - M .  F . - X .  310KJiK. 
(American Jouma l  of pharmucy, 1904, p .  475). - Dans le pro- 
cédé usuel (précipitation p a r  la solution de brome en excès et  
titrage de 1'exct.s de brome p a r  l'iode e t  l'hyposulfite). le  préci- 
piti: de tribromophénol rend difficile l'appréciation de  la fin de  
la rki~ction. L'addition k ce niornent de  1 cc. de chloroforirie, 
qu i  dissout ce précipité, facilite l'opération. On peut  titrer sans  
employer l'empois d'ariiidon A .  D .  

Appareil pniir le tlasiige de l'acide elirl~ouique 
clans In I~ iérc .  - M. JOH. KOHLER ( C h m .  Zei t . ,  1904, 
p. 3%). L'appareil se corripose d'un h r e t  spécial b (fig. l ) ,  d'une 
série d c  balloris c l  f lxoris  (fi$ 2). Un flacori d'absorplion d ,  
rempli de potasse, est mis  en communication avec le tube inté- 
rieur 6 ,  taridis que le dlgorgerricnt a dii foret peut étre reliC: au  
bûllori e ; le ballon est surmonté d'un réfrigérant I ;  il la sortie du  
rifrigkrarit, le gaz traverse d'abord un flacon k, rempli de CnC12, 
puis denx autres flacons, / 'e t  g, remplis d e  solution de potasse, 
qui retient l'acide carbonique. (L'auteur fait remarquer  q u e  le  
flacon f pourrait suffire, II lui seul, pour absorber le gaz, mais, 
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par  mesure d e  précaution, il conseille d'employer les deux 
autres).  L'appareil etant monté, pour faire le dosage! il faut, 
d'ahord, chasser l'air chargé d'acide carbonique au moyen 
d'un courant d'air traversant le flacon d ;  on introduit ensuite le 
foret. dans  le bouchon de la h u t e i l l e  : on renverse la bouteille 

Fig. L - Piç. II. 

e t  on la niet e n  cornniunication avec le reste de l'appareil ; on 
fait  passer un  courant  d'air,  qui  traverse d ,  et  la bière est 
refoulée lenteirient en c ; dans  le ballon e ,  la I~ ié re  est portée à 
l'6bullition, tout en continu:int A faire passer ,le courant d 'a i r ;  
l'alcool et la vapeur  d'eau s e  condenserit d a n s  le réfrigérant, 
tandis que l'acide carbonique, apr6s avoir perdu les dernières 
traces d'huinidité en k ,  est absorbé en f el g.  Les deux flacons 
f et  g sont pesés avan t  e t  après  l'opération. L'auteur a trouvé, 
par exemple, dans la 11ièr.e forte : 0,32 010 [le CO2 ; dans la 
bikre b rune  : 0,38 B O,65 0/0 de CO2. L.  G .  

Duriugco dc la pyridine danu les eaux unimuni~cm- 
les - Nh1. JOIIS, Il. P E W O C K  et  D. A .  MORTON (Compte rrndu 
du 5e CongrPs intern. de chzmie, p. 475).  - Les auteurs décri- 
vent deux méthodes : la premiEre, suivie au laboratoire de la 
Compagnie Solvay Syracuse, la deuxiéme au laboratoire de 
Détroit (Michigan, Etats-Unis). 

1"'methode. 100 cc. sont presque neutralisés p a r  S04H2(au 1/5), 
en maintenant le  mélange suffisamment froid. 

On refroidit à 20 degrés ; on ajoute 1 ou 2 gouttes de méthyl- 
orange, e t  l'on neutralise exactenient ; on i r i t ~ u i u i t  dans u n  
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ballon, et l'on distille, e n  recueillant -70 cc. de  distillatuni dans  
30 cc. d'eau froide. 

A moins que l'échantillon ne contienne de grandes quantitks 
de  pyridine (plus de 2,s gr.  par  litre),  les 100 cc. obtenus con- 
tiennent toute cette liasr. avec un  peu tl'riiririioniaque, dont  l a  
proportion est ordinaircmcnt équivalcnte à environ 2 cc. de 
solution acide N / 1 .  

On refroidit au-dessous de  10 degrés ; on ajoute de la phénol- 
phtaléine, et, à l 'aide d'une burette, on verse une solution de  
hichlorure de mercure jusqii'L disparition de  la Iég+re teinte 
rose ; on mct un excès de 4 gouttes rle soliition mercurique, afin 
d'assurer I'éliminiition corriplèle de l'ainrrioniaque : 

llgC1" 2 M I 3  = AzIILCI + A z H ~ I g C 1  

La ph@nolphtaléine n'est pas  colorie par  la pyridine. 
Le mélange est filtré, e t  le filtrntum, contenant seulement la 

pyridine, est titré en présence d u  rnéthglorange Iiar SOLIIS N / i .  
1 cc. de SOqlz norrnal = 0,079 gr .  de pyridine.  
2e rnd l~ode .  Cette méthode est hesée sur  ce que l'hypobrornite 

de soude n'agit pas sur  la pyridine et  détruit l 'ammoniaque sui- 
vant la réaction suivante : 

2 AzI13 + 3 KaOlJr = 3 NaBr + Ai? + 3 I I 9 0  

Dans un flacon d 'un  litre, contenant 100 cc. de l'eau à essayer, 
on ajoute 100 cc. d'eau et  quelques gouttes de rriéthylorange, 
puis, goutte à goutte, S04119 a u  1/3, en maintenant  le flacon 
froid ; or1 ric:iilralisc: exacterrient ; o n  rerid ;iltalin avec 5 cc. 
de  soude X / 1 ,  et I'on distille dans 10 cc. SO"l"/1 et un peu 
tl'ciiu contenus dans u n  flacon de  500 cc., en rnairileriarit I'éhul- 
lition pendant 20 minutes. 

A p r k  refroidisst:iiient, on ajoute a u  distillaturn 100 cc. de  
solution d'hypobroniite de  soude, e t  I'on agite pendant quelques 
minutes, ,jusqu'à ccssntion de dégagement d e  gaz ; on distille 
ordinairement 20 cc daris un excès de SOLII' K/5, et I'on titre en 
retour par la soude 315,  en présence du  méthylorange. 

1 cc. de SOLl12 K/5 neutralise Ogr.016 d e  pyridine. 
Pour  doser la pyridine dans les liqueurs concentrées pro- 

venant des fours à coke, on prélève 100 cc. ; on x id i i l e  p a r  
SOLI12, en refroidissant ; on fait  bouillir pour chasser I'hydro- 
gène sulfui~!. l'acide c:irboriiqiie, etc. ; on refroidit, e t  l'on neu-  
tralise exi~ctcrrient ; on rend alcalin par  25 cc. de  soude N/1 ; on 
ajoute environ 130 cc. de  solution d'hypobrornite d e  soude ;  on 
agite, et l'on distille dans 10 cc. SO'112 N / l  ; on titre e n  retour 
par la soudc N/1.  

Iii solution d'hypobromite de  soude s'ohtient e n  dissolvant 
100 g r .  de soudc dans  iOOO cc. d'eau, refroidissant, ajoutant 
23 cc. de brome et agitant. P. T. 
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Traité des iiialudies des  vins, par L. S ~ u ~ c i r o x ,  directeur 

de la station œnologique de l'Aude. - Z vol. de 654 pages (Coulct, 
éditeur, 5, Grande-rue, 8 Montpellier). Prix : 10 fr. - Les chimistes 
sont fréquemment consultes par les viliculteurs et les nrgociants pour 
donner lrur avis sur des vins defeclueun. Ils n'avaienl jusqu'ici aucun 
ouvrage suffisaininent complet et bien fait pour les documenter dans 
les cas souverit délicals e u  préserice desquels ils se trouvenl.  M. Se- 
michon leur a donc rendu u n  grand service'en rédigeant ce traite, 
dans  lequel ils trouveront la descripiion des nombreuses maladies 
que les vins subissent et  les traitements appropritis l a  gii6rison de 
ces maladies. 

M. Semichon dirige depuis 9 ans  la station œnologique de  l'Aude ; 
il a donc pu acquerir une  grande cornpelence dans l a  crinnaissance 
des maladies des vins. II a su dans son travail mettre judicieusenent 
en place les connaissances scientifiqiiesque nous posscdons, airisi que 
les procedes praliques qui ont  Fait leurs preuves, et nous engageons 
vivement ceux di? nos collègues qui s'occupent d'œnologie t i  se procurer 
et parcourir cet iritéressanl volume. X. K. 

Fubrlcntlon de  la niargnrlne et  ales grai~sru ,QU. 
inentnires. par J .  FHITSCH. - 1 vol. d e  276 pages (II. Desfor- 
gcs, editeiir, 39, quai des Grands Augustins, Paris] Prix : l fi.. 3. - 
Le volurrie de M.  Fiilscti est divisé en 4 parties. Daris la p r e r r ~ i ' q  
1'iint.eiir s'occiipe de l a  fabrication des diverses graisses alimcnlaires 
(iiiargarine, beurre de coco, saindoux). C'est l'industrie de la maiga- 
r inea  laquelle l 'auteur a donne le plns d e  développement : il montre 
les etapes par lesquelles a passé cette industrie, puis il décrit en détail 
les procédes rnodeimes de fabrication. La  fin de  la première partie 
se termine par un chapitre consacrci à la partie hygiénique. 

La  seconde partie est consacrée au  controle chimique des graisses 
alimentaires. L'auteur décrit les méthodes indiuuees var M M .  hluntz, . . 
Duiand et hlilliau. 

Enfin, dans la troisi tme partie, l 'auteur donne la législation fran- 
çaise relative h l a  margarine. 

* 
NOUVELLES ET RENSEIGNEMENTS 

DEMANDES ET OFFRES D'EMPLOIS. 
Nous informons nos lecteurs qu'en qualité de secrétaire général du Syn- 

dicat des chimistes, nous nous chargeons, lorsque les deniarides et les 
offres le perniettent, de procurer des chimistes aux industriels qui en ont 
besoin et des places aux chimistes qui sont h la recherche d'un emploi. 
Les insertions que nous faisons daris les Annales sont absolument gra- 
mites. S'adresser Li M .  Crinon, 43, rue Turenne, Paris 3 0 .  

Sur la demande de hl. le secrétairc de l'Association des anciens élèves 
de l'Institut de chimie appliquée, nous informons les industriels qu'ils 
peuvent ausqi deinander des chimistes en s'adressant h lui, Y, rue Miche- 
let, Paris (@). 

chimiste et blectricien cherche zituation dans usine électro- INGÉNIEUR ch~mique ou autre,  - s3,resser au bureau cies Anmies. 
45, rue Turenne, aux initiales A .  M. 

Le Gkant  : C. CRINON. 
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TRAVAUX ORIGINAUX 

Heeberches sur I'netion exercée par différents 
agents physiques eL ebimiques sur le  gloteii des 
fmrlnes de blé eonilitions du dosage d e  cet &lé- 
ment, 

Par M. E. FLEURENT, 
Professeur au Conservatoire des Arts-et-Métiers. 

Le gluten est l'élément utile des  f a i n e s  d e  blé tendre em- 
ployées exclusivement p a r  la boulangerie pour  la fabrication du  
pain. C'est lui, en effet, qu i  leur conirnunique, par  sa quantité e t  
sa qualité, leur valeur  spécifique. Cependant, jusqu'h ces der- 
niers temps, en dehors des marchés des grands centres, les 
industriels se préoccupaient peu de son dosage dans les matières 
premières e t  dans  les produits fabriqués. La raison en est  que,  
pendant longtemps, l a  nature des variétés d e  blé cultiv6es, en 
France notamment, était un sûr  garant  de la qualité boulangére 
des farines et que l'examen de  quelques caractères ph3 'si 'q ues 
suffisait au meunier pour le renseigner, d'une façon générale, 
sur la valeur des grains  offerts B son industrie p a r  les diverses 
régions agricoles. 

II n'en est plus de  rnème aiijourd'hui. D'une par t , cn  effet, sous 
l'effort réitéré des hommes de  science qui  se  sont occupés de  
cette question, l'industrie meunière commence a comprendre 
que  la trituration d u  blé n'est pas  seulement une  opération pure- 
ment mécanique et  que  l'action des engins de mouture est domi- 
née par des conditions dont  l a  chimie est appelée, dans  l'avenir, 
à Exer la nature.  D'autre part,  ainsi que je l'ai montrC: récem- 
ment (i), l'introduction irraisonnée, dans la culture française, 
des variétés de blé étrangères à h a u t  rendement a abaissé.d'une 
façon réguliére, depuis t rente  ans, l a  richesse moyenne en gluten 
des blés offerts s u r  le marché, de  telle sorte que, c8té des grains 
pouvant donner des farines t i t rant  de 8 2 9,s p. 100, il s'en ren- 
contre une proportion d e  plus en plus grande dont les produits 
fabriqués titrent de  6 h 7 p. 100 seulement. incapables, p a r  con- 
séquent, d'obéir a u x  nécessites du  travail d e  la boulangerie. 
Pour repondre a u x  besoins de sa clientèle, le  meunier ne peut  
donc plus baser ses achats  s u r  les donnhes physiques incorn- 

(1) Comptes rendus de PAcude'rnie des scisrrces, 1903, p. 1313. 

AVRIL 1905. 
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plites auxquelles il s'en remettait jadis peu prés exclusivement, 
e t  c'est au chimiste qu'il doit s'en rapporter pour  déterminer 
exactement la qualité d u  blé qu'il achète. 

Il n'y a ,  par  conséquent, pas lieu de s'étonner que,  depuis quel- 
que temps, l'attention des intéressés soit ran~eriée en face de la 
question du  dosage du  gluten. On sait  e n  quoi consiste cette opé- 
ration : prendre un poids déterminé de farine, en faire, au 
moyen de  l'eau, un piiton ne collant pas  a u x  doigts. puis malaxer 
ce pâton sous u n  filet d'eau, j usqu'au moment  où il a perdu tout 
son amidon, sécher le résidu obtenu & 100-205 degrés et le peser. 
On trouve encore, d a n s  un  grand  nombre de traités d'analyse, 
que le  paton e n  question doit être, pour  le malaxage, enveloppé 
dans un nouet de toile fine ; c'est l à  une  précaution plutbt 
gênante qu'utile, laquelle ont ,  depuis  longtemps, renoncé tous 
les praticiens. Quoiqu'il en soit, on voit que le dosage du gluten 
est une  opération purement  mécanique, e t  l'on se rend compte 
immédiatement q u e ,  pour  aboutir k des résultats concordants, 
cette opération devrait ê t re  partout  conduite avec des prècau- 
tions identiques. dusqu'ici. cependant ,  il n'en est rien ; chaque 
chirriisk opère un peu k s a  guise, et aucune rkgle précise n'a &té 
imposée au  travail des experts.  Cela explique, d'une part,  pour- 
quoi ceux-ci se  t rouvent  souvent en désaccord lorsqu'il s'agit de 
régler u n  différend, d'autre part ,  pourquoi l'opinion tend à. s'ac- 
créditer que le gluten n'est pas  un  élément parfaitement défini 
dans  u n e  far ine donnée, e t  que,  p a r  conséquent, sa déterrnina- 
tion es1 rigoureuserrierit irnpossihle. 

Le présent travail, qu i  est le  résurn6 d'observations faites a 
mon laboratoire depuis une dizaine d'années, a pour but de rnon- 
t r e r  : 1 0  que le gluten, contrairement à l'opinion émise par cer- 
ta ins  chimistes, est bien, pour  u n  échantillon détermine, un 
produit existant à l'état défini ; 2" qu'en se plaçant dans des con- 
ditions bien rkgliies, le dosage de cet éI6111ent conduit toujours à 
des résultats ne  comportant entre  eux  que des différences inhé- 
rentes a u x  méthodes les plus  diverses e t  les  mieux établies de la 
chimie analytique. 

Avant d'entrer dans  le vif du  sujet,  i l  est bon d'insister, tout 
d'abord, s u r  quelques faits précédemment établis. 

Le gluten n'est pas  constitué p a r  une matiére unique; c'est u n  
mélange de  trois matières azotées d e  propriétés diffkrentes : 
1 0  la gliadine, matière agglutinative p a r  excellence ; 2O la gluté- 
nine, matière pulvérulente et  inerte ; 3 O  la conglutine, jouissant 
de propriétés intermédiaires entre  les deux  premières. Si la con- 
glutifle représente une  proportion importante (45 à 20 p. 100) du 
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@en des blés durs destinss à lit fabrication des p%tes alimen- 
taires, elle ne forme qu'une partie négligeable (1 p. 100 environ) 
d u  gluten des farines normales des blés tendres, et il n'y a pas 
lieu de tenir compte de ses propriétés dans le cas dont je m'oc- 
cupe ici; mais il n'en est pas de méme de la gliadine, ainsi que 
je l'ai montré dans un rnEmoire pr.écédent(l) ; la gliadirie, enenet, 
jouit de propriét6s variables, suivant qu'elle est en contact soit 
avec l'eau distillée, soit avec l'eau chargée de sels divers 
et de sels calcaires en particulier, soit avec l'eau ordinaire à 
des températures diverses. Ce sont ces propriétés qui règlent, 
ainsi que je l'ai dit dans le mémoire auquel je fais allusion pliis 
haut, les conditions de l'extraction mécanique du gluten, et  c'est 
leur connaissance qui a conduit, depuis longtemps, mon laba- 
ratoire à l'adoption d'une technique dont les expériences qui 
vont étre décrites montreront toute la valeur. 

Avant d'entrer dans le détail, il n'est PiiS inutile d'insister sur 
les conditions dans lesquelles ces expériences ont été réalisées. 
De norribreux chimistes, en effet, ont eritiqué la méthode de 
dosage du gluten actuellement en usage, mais, lorsqu'onlit leurs 
travaux, on ne trouve aucune indication précise sur leur maniére 
d'opkrr. Seul, M.  Arpi~i, dans un travail sur lequel j'aiirai l'oc- 
casion de revenir au cours de cette étude (2). a indiqué 15 degrés 
pour la tcnipérature dc l'eau employée au nialaxage, mais sans 
insister sur la durée totale de cette operation et sur la composition 
minerale calcaire de l'eau elle-meme. 

L'eau qui coule au robinet de mon laborataire du Conserva- 
toire des arts et  métiers y arrive A la température moyenne de 
16 degres. Elle a la composition suivante : 

Chaux totale par litre. . . . . O gr. 100 - ii l'btat de bicarbonate . . 0 gr. 083 - - de sulfata . . . . O gr. 013 
- - de chlorure, etc. . O gr. 004 

Une pratique déjà longue - et le présent travail le montre 
d'ailleurs péremptoirement - a prouve que cette eau, par sa 
température et sa composition moyennes, remplit, pour un 
dosage exact du gluten, les conditions les plus favorables. Elle a 
donc été employée pour les expériences de contrôle, en méme 
temps qu'elle a fixé, pour lesexpériences comparatives, la tem- 

(i) Recherches sur la  composition immediate ~t elementaire des rnatiéres 
albuminoïdes extraites d u  grain des cereales (Annules de la  science a g m -  
nomique française e t  etrangère, 2. série, 4 0  annke. 1898, tome 1) 

(P) Dosage du gluten humide dans le8 farines ( A n n a l e l d e  chimie ans- 
&igue, 1902,  p, 325, 376 et  416). 
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pérature de 16 degrés. A cette température, en effet, la gliadiae 
jouit de ses pleines propriétés plastiques, et l'on ne risque pas de 
voir la matière azotée fuir partiellement en méme temps q u e  
l'amidon, par suite du manque de cohésion de la masse élas- 
tique. 

L'extraction du gluten étant une opération mécanique, il est 
certain que sa  durée n'est pas indifférente au résultat f ina l .  
L'opération a g6nér;ilcment lieu en deux temps. Dans le pre- 
mier, sous un courant d'eau modéré, on s'efforce de débarrasser 
le piton de I'excés d'amidon qu'il contient, en le présentant sous 
toutes ses f;ic:ei, a i l  filet liquide et a n  le comprimant dans la main 
droite, qui s'ouvre et se referme alternativement; dansle second, 
le gluten est placé sur la paume de la main gauche, et,le courant 
d:eau étant augmenté, il est ouvert et roule assez fortcrnent à 
l'aide des doigts joints de la main droite, jusqu'à disparition 
compléte de la matiere amylacée. L'expérience m'a montré que, 
Iorsqu'il s'agit de farines normales n'ayant subi aucune altéra- 
tion, la durée totale de l'opération, effectuée sans précipitiition, 
varie de 12 A 14 minutes. C'est ce chiffre qui a été admis pour 
les expériences qui vont suivre, de sorte que chaque dosage a ét4 
conduit en exécutant le premier temps en 10 à 11 minutes, le 
second en 2 à 3 minutes, soit 13 minutes au total. 

Enfin, le g lu te~i  a 6té pes6 à l'état sec. Dans les éludes criti- 
ques auxquelles je faisais allusion plus haut, on trouve souvent 
Ies résultats exprimés sous forme de gluten humide, c'est-à-dire 
sous forme d'une masse comprimée entre les mains jusqu'à dis- 
parition de l'excès d'eau retenue par la matière qui, dés lors, 
tend à adhérer fortement B la peau. 11 suffit d'avoir pratiqué soi- 
même cette opération brutale de dessiccation relative pour se 
rendre compte que, si elle peut servir à un examen rapide, elle 
ne répond en aucune façon aux besoins d'une étude scientifique; 
après vérification, elle a 6th bannie depuis longtemps de m o n  
laboratoire ; d'ailleurs, les recherches faites sur cette question 
par M. Wiley; directeur du département de l'agriculture aux 
Etats-Lnis, confirmée par celles de RI. Arpin, auxquelles je îai- 
sais allusion tout à l'heure, montrent d'une façon péremptoire 
que seul, le poids du gluten sec peut étre utilisé à l'examen 
analytique et au contrdle commercial des farines de blé. 

C'est donc sous la triple condition : i0  température de l'eau d u  
malaxage, 16 degrés ; 2' durée totale de l'extraction du gluten, 
13 mi~iutes ; 3 0  pes6e à l'&al de gluten séché à 105 degrés, 
qu'ont été exécutées les expériences de vérification qui vont 
suivre. 
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II n'est pas inutile d'insister, tout d'abord, s u r  cette ohserva- 
tion. En efïet, ainsi que je le faisais remarquer  précédemment, 
de nurnhreux chirriistes orit criLiquC: 1;i rriéthodc de  dosage du  
gluten actuellement en usage, et, de la discordance des résultats 
obtenus, plusieurs ont conclu, ou bien que cette méthode est 
souvent en défaut, ou bien que le gluten,  d a n s  un échantillon 
déterminé, n'est pas u n  éI6ment parfaitement saisissable e t  
que, dés lors, il est impossible à. deux opérateurs d'ohteriir, à 
l'analyse, des résultats identiques, c'est,-à-dire entachés simple- 
ment des erreurs afférentes a u x  méthodes Ics mieux établies Ces 
conclusions n'ont pas été sans jeter un certain trouble dans l'opi- 
nion des industriels, et l'on a v u  certains d'entre eux s'abstenir 
de soumettre, dans ces conditions, leurs produits au contrdle 
chimique. et d'autres regarder, avec un certain sceptir:isme, les 
bulletins d'analyse qui leur sont  fournis par les experts. Il est 
donc indispensable, pour  remédier ti cet 6tat d e  choses, de  rnon- 
trer que le gluten est bien u n  produit défini de la farine de blé 
et qu'il est possible de  l 'extraire e n  totalité, it l'aide du  procedé 
uikcanique décrit ci-dessus. 

II m'a p x u  que la meilleure façon de répondre à cette double 
observation était de prendre plusieurs échantillons de  far ine et  
d'y doser le gluten, 1 0  p a r  le procédé ordinaire, appliqué avec les 
conditions prescrites plus h a u t ,  2O par  une méthode cliirnique 
appropriée ; si le gluten, en efl'et, réporid bien a u x  conditions 
que doit présenter iin produit physico-chimique détermink, les 
résultats obtenus par  l'une et l 'autre méthode doivent dtre con- 
cordants. 

J'ai donc choisi dans le commerce trois Cchantillons de  farine 
blancbe, e t  le gluten y a ét6 dosé, e n  premier lieu, par  le procédé 
mécanique ; on ü trouvé les résultats suivants  : 

Echmtillon A .  . . . . .7,90 de gluten p .  100 - B. . . . . 8,08 - - 
- C. . . . . 9,06 - . - 

Dans les memes échantillons, le dosage chimique d u  gluten a 
été fail, en double, de la f q o n  suivante : 

l o  On a d'abord déterminé, p a r  une méthode décrite antérieu- 
rement ( l ) ,  la proportion de  rnütiére azotée soluble, eoagulable 
par la chaleur, contenue dans  chaque type ; 

(i) Recherches sur la composition des bles français et etrangers (Bulletin 
du .liinisl&e de l'agricullure, 1899,  no 6). 
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20 On a dosé, par la methode décrite par Aimé Girard, la pro- 
portion des débris cellulosiques renfermés dans chaque Cclian- 
tillon ; 

3" On a pris 5 gr. de chacune des farines, et, aprés les avoir 
préalablement d6graissées la benzine, on les a délayées dans 
de l'eau, qu'on a ensuite portée et maintenue à l'ébullition pen- 
dant 10 minutes, de façon B transformer l'amidon en empois et 
à coaguler le gluten et l'albumine soluble ; on a ensuite opéré, 
au moyen de la diastase, la saccharificatiori de la matière amy- 
lacée ; le résidu insoluble, constitué par le mélange du gluten, 
de l'albumine coagulable e t  des débris, a été reçu, dans chaque 
cas, sur un filtre taré, seché à 100-105 degrés et pesé. Le r6siiltat 
obtenu, diminub, de la somme de l'albumine coagulable et des 
débris, constitue le gluten net. Le tableau s~iivant  rend comple 
de ces diverses opérations : 

Gluten dosé 
Gluten Albumine Gluten meCani. - 
brut coagulahle Débris net rnoyen querrient 

Echantillon A .  . . 
8:56 0.14 0.20 8.22 Echantillon B .  . . 8,42 8:08 j 8.15 8.08 

m n 

Echantillon C. . . 
n n 9,09 

Les conclusions qu'un peut tirer de ce tablenu sont dcs plus 
précises : 1 0  l n  colonne du gluten nct montre que le dosase chi- 
mique de cet élériient ne laisse rien S désirer, quant à la concor- 
dance des rksiiltats, et que, par coriséquent, le gluten est bien u n  
é1Enient défini dans chaque type de farine ; Z0 la dernière colonne 
montre que ce gluten peut h e ,  en totalité, extrait par un mala- 
xage raisonné sous un filet d'eau et que, par suite, cette méthode 
de dosage, appliquée cornme il est dit prbcéderriment, présente le 
degré de précision nécessaire et donne toute sécurité au contrble 
des produits iridustriels. 

Ces conclusions vont recevoir d'ailleurs, dans la suite d e  ce 
travail, une confirmation encore plus dclatante. 

(A suivre) 
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Sur les perl~oi-utrai : 

Par MM. J. BI~UUAT et H. DCBOIS (1). 

Les perborates sont des sels à acide peroxygéné, qui dif'fère de 
I'acide borique par  une molécule d'oxygèrie supplémentaire. Cctte 
molécule d'oxygène est très stable daris les perborates amorphes 
et cristallisés, rnérne renfermant u n e  ou plusieurs molécules 
d'eau de constitution ou de cristallisation, mais une élévation d e  
température ou  u n  excés d'eau suffisent pour d k o m p o s e r  ces 
sds. Cet oxygérie irisi,able serrilile ne devoir s a  cohésion qu'h 1ii 
réaction alcaline que présentent ces sels ; aussi  l'acide perbo- 
rique libre n'a p u  etre isol8, tousles  perborates étant  dbcomposés 
avec mise en liberté de lamolécule d'oxygène supplémentaire, 
dés qu'ils sont en milieu acide. 

L'oxygène riaissarit airisi produit se  corribine à l'eau pour  
produire de l'eau oxygénee. Les perborates sont des hgdroper- 
oxyligènes, et c'est à ce titre surtout qu'ils sont intéressants. 

En liqueur neutre ou alcaline, u n  excès de  perborale, mis a u  
contact de l'eau, cEde h celle-ci tout l'oxygène actif de ,la par t ie  
dissouk!, I'escès restant gériéralemerit inaltéré ; l 'addition d e  
bioxyde de  manganèse pulvérisé provoque la décomposition totale 
de tout le perborate dissous et en excès. II en est de  même sous 
l'influence de certaines matières organiques et en particulier des  
ferments solubles catalasiques qu i  décomposent le bioxyde d'hg- 
drogéne ; M. 13ruhat a pu l'observer d a n s  une  série d'expériences 
faites en février 1904 a u  laboratoire d'électrothérapie del 'hôpi tal  
de l a  Charité, en collaboration avec les docteurs Régnier et 
O. Benoit, notamment s u r  les red~lctczses qu'il avait retirées de la 
levure de bière, puis s u r  les o.~!jdases extraites des sulfuraires de 
certaines eaux sulfureuses (Saint-Honoré). 

Traités p a r  I'acide sulfurique concentré et froid. les perborates 
donnent du  bioxyde d'hydrogène très concentré, mais  qui se 
décompose spontanément avec dégagement d'ozone. Ils dissocient 
l'iodure de potassium e t  mettent son iode en liberté ; leur alcali- 
nité ne met p a s  obstacle à la réaction ; souvent la couleur. de  
l'iode disparait  bientût, et il se fait alors un abondimt dégagement 
d'oxygkne. Avec I'acide sulfurique e t  le bichromate de potasse, 
ils donnent de  l'acide perchromique. Ils transforment les molyb- 
datcs en perrnolpbdates jaunes, dont I'acide, que nous avons isolé 
à 1'8tat de  liberté, répond à la formule Mo20'H20. Les perbo- 

( I )  Travail presentii à i'hçaderriia des sciences par Ic Dr d'Arsonval le 
20 février 1905. 
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rates développent 6galement une coloration rouge-sang intense 
dans  les solutionssulfuriques d'acide titanique et de  vanadate de 
soude.  

Ils décomposent le permanganate de  potasse comme l'eau oxy- 
génée, e t  l'on peut titrer,  p a r  ce procédb, leur oxygène actif abso- 
lumen t comme celui du bioxyde d'hydrogéne. 

Ils cédent facilement leur oxygène actif a u x  protoxydes pour 
les amenerà un degré supérieur d'oxydation, mais ils ue forment 
pas toujours aveceuxdes  perborates : les sels ferreux sont trans- 
formés en sels ferriques, e t ,  e n  liqueur alcaline, il se dPpose du 
sesquioxyde de fer ; les sels mercureux donnent de l'oxyde jaune 
mercurique ; l 'hydrate de plomb donne du plombate de plomb 
hydraté  rouge ; les sels manganeux sont  oxydés, et, en liqueur 
alcaline, le bioxyde de  manganèse formé dégage tout I'oxygéne 
actif d u  perborate ; avec l'oxyde d e  cuivre e t  ses sels, il se fait  
du  peroxyde de cuivre, qu i  spontanément se dbcornpose plus ou 
moins, avec rnise e n  lihi:rLé d'oxygène, e t  I'nxyrle cuivrirpe se 
combine a u  perborate et  au  borate restant,  pour  donner des 
sels insolubles qui,  selon que  la  perte en oxyaéne a 6té plus ou 
rrioiris forte, ont une teinte variant du  jaune olive a u  v e r t ;  avec 
le bioxyde d'lirnne, on obtient du  perborate d'uranyle, corps 
jaune. anhydre, trés stable. répondant  à la formule BO" et ren- 
ferrnnut 5:029 p.  ,100 d'oxyaène actif. 

Avec les sels de nickel, on obtient des perborates basiques, 
d'une belle couleur verte. Avec les sels de  chaux,  de magnésie, 
d e  strontiane, de  baryte. de zinc, il se forme des perborates 
blancs, généralement peu solubles, mais la cornposition exacte 
des sels formés varie avec le degré de dilution des sels piiiriitifs, 
avec la température à laquelle s'est produite la précipitation, 
avec la durée des lavages et  avec l a  nature d u  sel.  

Nous avons obtenu ainsi un  certain nombre de  perborates, et 
nous cherchons actuellement à déterminer ceux qui sont des enti- 
t8s chimiques nettement définies. 

En précipitant avec précaution, p a r  l'alcool, une solution de 
biborate de potasse dans  l'eau oxygknée, on obtient des cristaux 
de biprrborats de potasse, répondant  la formulé 13W5K,21120 et 
renfermant 2 molécules d'oxygbne actif, soit 18,06 p. 100 ; 1 gr. 
de  ce sel, dissous dans l'eau, produit 12 cc. 6 d'eau oxyg6née 
10 volurnes. Desséché dans le vide s u r  l'acide phosphorique anhy- 
dre, il perd encore une partie de son eau et tend à la formule 
BWK ,IIPO . 

-4vec l'ammoniaque, on obtient plusieurs perborates, dont 
l 'un (AzH4BO",EI'O) renferme l6 ,84  p. 100 d'oxygène actif. 11s 
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donnent, avec le  réactif d e  Nessler, l a  rkaction des sels arnmo- 
niacaux. 

Les plus intéressants sont les sels de soude. Le perborate qua- 
drihydraté (BOaNa,4H20) peu t  s'obtenir soit p a r  électrolyse d'une 
solution d'orthoborate d e  soude, soit en précipitant p a r  I'eau 
oxygénée une solution d'orthoborate (qui est beaucoup plus solu- 
ble que le perborate), soit enfin en sa turan t  une solution d'acide 
borique par  une proportion convenable de peroxyde de sodiurri. 
Ce sel titre, à l'état d u  pureté, contient 10,38 p. 100 d'oxygène 
actif. Ilesséché avec précaution, il perd peu à peu son eau et 
donne les perborates t r ihydraté ,  bihydraté et  nionohydraté. Le 
perborate monohydraté (I103Na,1120), trEs stable, renferme 
16 p. 100 de son poids d'oxygène actif. Ses solutions se  com- 
portent absolurnent comme un  mélange de 66 p .  100 d'orttio- 
borate sodique et 34 p. 100 d e  bioxyde d'hydrogkne chimique- 
ment pur. 1 gr .  donne avec l'eau I l  cc. 1 3  d'eau oxygénée & 
10 volumes. Sa dissolution d a n s  I'eau s e  fait sensiblement sans  
éliration de tempkrature. 1 litre d'eau à 20 desrés  en dissout 
25 gr. L'addition d'acides borique, tartrique ou citrique aug- 
mente ce coefficient de  solubilité. II est beaucoup plus soluble 
dans la glyckririe. 

Ce perborate, desséché dans le vide s u r  l'anhydride phospho- 
rique, perd peu & peu sa  dernière molécule aqueuse et tend h 
la  formule B03Na. A cet état, il renferme 19 ,51  p .  100 de son 
poids d'oxggéne actif et correspond à 45,158 p. 100 de bioxyde 
d 'hydroghe.  

Il est long et difficile à obtenir e t  & conserver. Toutefois, un  
échantillon, préparé, par  nous il y a 18  mois, t i tre encore actuel- 
lement 1 7  p .  100 d'oxygène actif. II n'a donc pas repris, a u  bout 
de ce temps déjà long, une molécule entière d'eau. - 

Corrirrie on le voit, le riorrihre des perborales que rious avons 
pu préparer est déjà notable, et nous pensons pouvoir en obte- 
nird'autres, dont la préparation n'est pas  sans difficultés, e t  que 
nous étudions actuellement avec quelques autres persels, parmi 
lesquels les permolybdates et les perphosphutes. 

Bor I ' a u a i y s e  eomplete d e n  minerais de p l o m b ,  

Par M .  J.-A. XULLER. 

Le procédé d e  dosage d u  plomb daris la galéne, d'abord, indi- 
q u d  par F. Stolba et  perfectionné p a r  P r .  Mohr ( l ) ,  ne  m'a pas 

(1) F~e8enius, 6 8  Qd. française, p. 975. 
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donn6 d e  bons résultats. La dbteriiiinatoin d u  plomb dans ses 
minerais se fait bien plus exactenient en dosant cet élérrient i 
l'état de sulfure, comme je l'ai dit dans une  note précédente (1). 

Voici comment, d'aprhs les expériences q u e  j'ai faites B ce 
sujet, il convient d'opérer pour  doser le plomb et  aussi les autres 
éléments ou composés qui  accompagnent le plomb dans ses 
minerais.  
. A 1 gr-  5 environ de  minerai finement pulvérisé et exactement 

pesé dans une capsule en platine couverte, on  ajoute peu à peu 
une  dizaine d e  cc. d'Az03H (D = 1,33) ,  e t  l'on abandonne le 
mélange à une  douce chaleur, pendant  une douzaine d'heures; 
on épuise le résidu, dont  l a  majeure pnrtie de  l'acide en excès 
est éliminé, dans la  capsule même, par  l'eau chaude, et 1 on filtre 
le liquide décanté à travers u n  petit filtre; sans  s'inquiéter si le 
liquide filtré est un  peu trouble, on lui  ajoute une qii;iraotaine 
de  cc. d'une solution d'acktate de soude a u  dixième ; on porte 
le  mélange à l'6bullition, e t  I'on filtre, afin de séparer un préci- 
pité ferruginenx; dans  le liquide filtré, on précipite l'argent par 
FICl employé en léger excès. Quant au  précipité ferrugineux, on  
le dissout dans  HCI, e t  I'on ajoute l a  solution au  produit de 
l ?p i sement ,  vers 80 degrés, du  résidu insoluble dans l'eau, par 
iine soixantaine d e  cc. d 'un mélange d e  volumes égaux d'HU 
fumant  c l  d'eau ; après lavage à. I'eau bouillante, on ajoute au 
liquide tiltré celui provenant de la filtration d u  chlorure d'argent 
e t  assez d'eau pour  avo i r  1 litre 5 d e  liquide, qu 'on chauffe vers 
70 degrhs e t  qu'on sature d'hydrogbne sulfuré, puis on filtre au 
hout  d 'une journée. 

La partie insoluble dans MC1 contient l e  quartz ,  les silicates 
insolubles c t  l a  majeure partie du  sulfate de  baryte;  on peut, 
après  calcination e t  pesée, y doser la silice p a r  différence, par 
un traitement à l'acide fluorhydrique. 

Quant au précipité forrné par  l 'hydrogène sulfuré: on le filtre 
sur  un filtre taré ; on le lave, e t  on le détache aussi compléternent 
que  possible d u  filtre, pour  traiter le inagma aqueux, contenant 
environ 50 cc. d'eau, p a r  6 cc. d 'une  solution concentrée de  sul- 
fure d'ammonium sulfuré (ou, en présence du cuivre, de sulfure 
de sodium sulfurej, à une  température inférieure à celle d e  
l'ébullition ; or1 décante le liquide à travers le filtre taré, puis on  
traitc de noiiveau le résklu, à trois ou quatre  reprises, à chaud, 
avec t rès  peu d'eau contenant Occ. 5 d e  sulfure sulfuré; finale- 
ment ,  on lave avec d e  I'eau pure ,  e t ,  après  avoir  changé de réci- 

(1) Voir Annalcsde chimie analytique, 1905, p. 48. 
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pient, avec de l'alcool, etc., comme il  a été dit  dans la  note précé- 
dente ; on séche le précipité dims le vide, s u r  SO+H=, et  on le phse. 

Le précipité d e  sulfure d c  plomb peut renfermer d u  sulfure 
cuivrique et aussi une  t rés  petite quant i té  de  sulfure d'argent.  
Ce dernier métal se détermine en traitant une  partie aliquote d u  
précipité par  le fer,  nu rouge, en milieu alcalin et en soumettant  
i la coupellation~le bouton mktallique obtenu (1). Quant  au  cui- 
vre, si le minerai e n  contient, il faut  le séparer du plomb en 
transformant en sulfate de  plomb, par  AgO3l1, une  partie ali- 
quote du précipité de  sulfure, puis,  apriis addition d'un peu d e  
S04112 et d'une goutte d'lTC1, o n  sépare le sulfate d e  cuivre 
soluble dans l'eau alcoolisée. 

La solution sulfureuse obtenue prbcédernrrient contient l'arse- 
nic et l'antimoine ; on l'acidple lkgérement par  HG1 ; on filtre 
immédiatement et  on lave le précipité à l'eau, ti l'alcool, etc. ; le 
précipité, sensiblement débarrassé de  soufre, es t  alors &ch& 
puis traité, à l'ébullition, p a r  u n  mélange de 2 vol. d'kIC1 fumant  
et de 1 vol. d'eau (environ GO cc. de liquide en tout) ; dans la 
solution chlorhydrique étendue à un litre, on précipite l'anti- 
moine &l 'é tat  de sulfure, pour le  doser ensuite sous cette forme. 
Uuant au sulfure d'arsenic insoluble, mélangé à un peu de sou- 
fre, on le dissout dans Az03H (D = 1,331 bouillant, et l'on dose 
l'arsenic à l'état d'arséniate ammoniaco-magnésien (AsO~AzlI~Mg 
+ 0,51120 à 102 degrés). 11 est nécessaire de redissoudre le pré- 
cipité d'arséniate et de le reprécipiter en n'ajoutant qu'une petite 
quantité de mixture magnésienne. Dans les eaux-meres des 
précipités d'arséniate, s e  t rouvent  encore d e  petites quantités 
d'arsenic et  d'antimoine, qu'on prkcipite p a r  l'hydrogéne sulfure, 
en liqueur acide, e t  qu'on sépare comme il vient d'étre dit .  

Le liquide, séparé par  filtration d u  précipité de PbS, etc., peut 
encore renfermer d u  fer, d u  zinc et  d u  calcium. On en expulse 
l'hydrogène sulfurée p a r  ébulllition, puis  on concentre la solu- 
tion au tiers de son volume;  on l'oxyde p a r  le brome, et  on  
l'alcalinise p a r  l'arrimoniaque ; le précipité d e  FeaOl formé doit 
être redissous dans la plus  petite quantite. possible d'IIC1, afin 
d'en séparer un peu de  sulfate de  baryte, si  le minerai en con- 
tient; puis l a  solution est reprécipitee par  l'ammoniaque, e n  
présence d'un peu de  ch1orhydrat.e d'arri~noriiaqiie. L e  zinc se 
dose l'état de sulfure, et le calcium à l 'état d'oxalate d e  chaux. 

(1) Des traces d'or sc rechercheraient également par la coupellation, 
mais en opkrant sur le mincrai lui-mhe. Repris par AzO01i, 10 petit glo- 
bule d'argent laisserait l'or comme rbsidu. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



Après la séparation de ce dernier métal, le liquide Gltré est 
évaporé k siccité; le rési'du est calciné et repris par un peu à'EICI 
etendu, afin de séparer éventuellement encore un peu de sulfate 
de baryum. 

Les corps accompagnant géncralement la galhne dans ses 
minerais sont, outre les produits d'altération du sulfure de 
plomb, tels que l'aiigléaite et la cérusite, le quartz et les silicates, 
la blende, la calcite, la  fluorine, la barytine, la pyrite; enfin, 
diiris cerhiries viiriktés, on rericnril.re de l'arsenic et de I'anti- 
moine. Les gülbnes argentifkres renferment de 0,01 à 1 p .  400 
d'argent environ. 

Afin de contrôler la méthode d'analyse pr6c6demment décrite, 
j'ai fait un mélange intime des composés porphyrisés suivants : 
pyrite martiale crist. (sans cuivre et 8 46,44 p. i00 de Fe) Ogr. 683, 
fluorine pure 1 gr. 195, quartz pur O gr. 649, DaSO4 crist. pur 
3gr. 217, CaC03 crist. pur Ogr. 313. ZnS, à 97 p. 100 de sulfure, 
O gr. 714, AssS3 pur O gr. 188, Sb2S3 pur Ogr. 2i6, Ag2S précipité et 
s k h é  dans le vide O gr.  331. Les six derniers corps ont été alite- 
nus artificiellement. 

J'. ,il ' f. ,tit ' deux essais A et U ; dans le premier, j'ai itnnlysk u n  
mélange composé de O gr. 3936 de sulfure de plomb & 0,13 p. 100 
d'eau et de Ogr. 6114: du rnklange précédent ; dans le second, le 
mélange analysé se composait de 0 gr. 7034 du rnéme sulfure de 
plomb et de O gr .  6073 du mélange précédent. 

Voici les rkul ta ts  obtenus : 

Pb. . . . . 
C a . .  . . 
L n . .  . . 
F e . .  . . 
A s . .  . . 
S b . .  . . 
A g . .  . . 
SiOg. . . . 
BaSO' . . . 

Esr - 
Calcule - 

O gr. 5148 
O gr. O597 
0 gr. 0376 
O gr. O257 
O gr. 0093 
O gr. 0159 
O gr. 0437 
O gr. 0525 
O gr. 2600 

;ai A. 
/C- 

Trouvé - 
O gr. 5197 
O gr. 0606 
O gr. 0570 
O gr .  0281 
O gr 0075 
O gr. 0446 
O gr. 0203 
0 gr. O544 
O gr. 2631 

Essai 

Calcule 
- 

O gr. G08i 
O gr. 0592 
O gr. O373 
O gr. 0235 
O gr. O092 
O gr. Ol58 
O gr. 0235 
O gr. 0120 
O gr. 2579 

R .  - 
TiouvB 
- 

O gr. 6135 
O gr. 0590 
O gr. 0373 
O gr. 0283 
Ogr. 0083 
Ogr.0154 
O gr. 02% 
O gr.  0498 
O gr. 2525 

Bnr nne réaction eolor&e de l'huile de coton, 

Par M. G .  I Ia~~mri .  

En 1897 (1), j'ai fait connaître un réactif coniposé à volumes 
Q a u x  d'alcool amylique et de sulfure de carbone tenant en dis- 

(1) Journal de pharmacie et de chimie. 1897, II, p. 390. 
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solution I p. 400 de  soufre, qui,  chaulïé au  bain-marie, ou mieux 
au bain d'eau salée, avec de l'huile de  coton ou des substances 
qui en renferment, provoque une coloration rouge caractéristi- 
que (1). En même temps, j'ai montré que le  principe actif, géné- 
rateur de la couleur, accompagne les acide; liquidesou non satu- 
rés, lorsqu'on les sépare de  l'huile; mais, en diipit de nombreuses 
tentatives, je n'ai pu,  jusqu'à présent, isoler cette substance, qu i  
paraît exister en t rés  faihle proportion dans l'huile. 

En vue d'élucider le rnéc;triisrne de  cette réaction, Rnikow (2) 
a soumis l'huile de  coton à l'oxydation au  moyen d u  permanga- 
nate de potasse employé en solution sulfurique, e t  il a constaté 
qu'à. partir d'un certain degré d'oxydation, l'huile perd la pro- 
pricité de réagir s u r  le réactif précité. Il en a conclu qu'il s'agit 
bien réellement d'un acide non saturé, possédant la proprieté de 
fixer du  soufre en donnant  naissance k des aldéhydes sulfurees 
ou à des cétones sulfurées. 

Il m'a paru utile de déterminer plus exactement la nature de 
la siibstance active, car  l'expérience de Raikow ne semble pas 
p rohnte .  En efret, si, par  le permanganate de potasse, on arrive 
il salurer les acides incomplets, l'action de  ce réactif peut, d u  
mBme coup, modifier profondément ou meme détruire d'autres 
substances qui, saturées ou non ,  pourraient cependant être con- 
sidérées comme étant les générateurs d e  1ü coloration rouge. 

Pour cela, j'ai saturd les glycérides de  l'huile de coton en fai- 
sant agir avec pr6c;iution le brome en soliit,ion sulfocarboniqiie 
jusqu'k excès manifeste. L'excFs d'hiilogéne a étéenlevé p a r  agi- 
.tation, soit avec une  solution de sulfite de  soudc, soit avec le 
phénol, et le solvant a étE éliminE par  évaporation spontanée. 
Dans ces conditions, les dtr ivés  bromés s e  sont montrés inca- 
pables de produire l a  coloration rouge. 

D'autre part.  l'huile de coton. rougie p a r  l'action de l'alcool 
amyliqiie c t  d u  sulfure d e  carbone soufré, a été bromkc exacte- 
ment dans les mêmes conditions que précédemment. AprEs éli- 
mination du  solvant, il est restS une huile rouge, ayan t  sensi- 
blement l a  coloration primitive, avec u n e  pointe de brun e n  
plus. 

Enfin, on  a saponifié d e  l'huile de  coton et épuisé le  savon p a r  
l'éther de p9trole, afin d'extraire les substances non acides ou ansa- 

ponifinbles ; l 'éther de pétrole, bien lavé B l'alcool k 50°, a ahan- 
donné un résidu qui s'est montrd incapable de  fournir  la colora- 

(il O n  a trouv6 depuis urie uouvelle huile. l'huile de  kapock, qui parait 
aliparlenir it la méme famil le  et qui donne aussi cette réaction. 

(2) Chemiker Zeitung 1900, pp. 562 et 583. 
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tion rouge. Il paraît donc probable que la substance active 
possède à la fois le double caractbre d'acide e t  d'acide non 
saturé. 

L'hypothEse de la  formation de thiodérivés dans le sens indi- 
qué par Raikow est moins bien etablie. 

En effct, j'ai prouvé que la présence du sulfure de carbone e,at 
indispensable ; sans sulfure de carbone, il ne se produit pas de 
coloration rouge, ni  par chaufrage direct de l'huile avec du sou- 
fre, ni par chauffage de cette même huile avec du soufre en pré- 
sence de dissolvants tels que l'alcool arnylique ou la benzine. 

Raikow a lui-même montré que, lorsqu'on facilite, par l'in- 
fluence de la IumiBre, l'action du soufre ou du sulfure de car- 
bone sur l'huile de coton, en l'absence de l'alcool arnylique, la 
couleur rouge non-seulement ne se produit pas, mais n'est plus 
susceptible de se produire. Or, si l'on se souvient que j'ai Qlabli 
que l'alcool arnylique n'intervient que, pour accélérer la réac. 
tion, on  est conduit à considérer qu'on est en priserice d'uni: 
réaction qui peut donner naissance, selon les conditions expéri- 
mentales, à des produits diflérents. 

D'un autre CM, se fondant sur ce que la lumière agit sur 
l'huile de coton rougie en la décolorant ( I j ,  tlaikow émet l'opi- 
nion que ces composés sulfurbs perdent, la lumiére, du sou- 
fre, pour mgendrer des produits de polymérisation, comme le 
stilbène se produit aux dépens de la thiobenzaldéhyde. Maisalors, 
il faudrait admettre que l'eau aurait,  elle aussi, cette mBmc pro- 
priété polymérisante. Si, en effet, on fait intervenir, en m&me 
temps que l'huile et le réactif, 1/3 d'eau. par exemple, il ne se 
développe aucune coloration rouge, mérne lorsque le chauray 
a Cté prolongé pendant une heure ; par  contre, il apparaît une 
teinte brune, légèrement orangé, qui atteste une modification. 

L'huile ainsi t rn i tk ,  alors meme qu'elle est soigneusement 
sdparée de l'eau qui l'accompagne, n'est plus capable de four- 
nir la coloration rouge, et il importe d'attirer spécialement l'at. 
t,ention des analystes sur cetle particularilé non encore signalée. 

Or, l'eau seule ou chargée d'aldéhydes est sans action sur le 
principe actif. On peut s'en assurer en chauffant l'huile de coton 
avec ces substances, puis l'extrayant par  l'éther de pétrole et 
évaporant le solvant. Le rksidu, qui a subi l'action de l'eau et  de 

( I I  II m'a été impossible d'obtenir cette décoloration cornpkte : de l'huile 
rougie, exposee depuis 3 annCes on pleine lurniCre et cn vase clos, a noirci 
et baisse de ton, mais sans q u e  se produise cette dCcoloration que M. R a i  
kow a pu realiser dans un temps beaucoup plus court.  

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



l'aldéhyde, possè.de, au  point de  vue du  développement de  la 
coloration rouge, les mêmes qual i t .6~ que l'huile primitive (1). 

Cette action polym6risante de l'eau est loin d'être Rtablie, car  
j'ai constaté que, dès que la coloration rouge est produite, elle 
rbsiste à l'action de cette meSrne eau.  

II est k noter, d'ailleurs, que, dans la  réaction d u  sulfure d e  
carhone soufré siir l 'huile de c:ohri, il se  dégage de l ' h y d r o g h e  
sulfurk (2) et que  la production de ce corps est plus grande e n  
présence de l'alcool amylique qu'en son absence, ce ~qui:semble- 
rait établir un  lien entre le développement de la couleur rouge 
et la production de  I'hydrogene sulfuré (3 ) .  Or, les thiols se pro- 
duisant précisément par  l'action de  l'hydrogène sulfuré s u r  les 
aldéhydes eri présence de  l'eau, j'ai cherch6 si la coloration 
rouge est due B l'action de  cet hydrogène sulfuré, e n  le faisant 
agir sur  l'huile de  coton en nature,  ainsi qu 'en présence de l'eau 
ou de l'alcool amplique ou du  sulfure d e  carbone. En aucun cas, 
je n'ai observfi de coloration. 

On ~ s t  donc en droit de conclure que la sei:onde partie d e  
l'hypothèse de Raikow n'est pas justifiée p a r  l'expérience. 

Action de l'uoidc oxalique sur le  Pe~rocy~nore de 
plomb, 

Par M.  AUGUSTE LEUBI. 

T,e ft3rrucy;inure de plomh, auquel on at t r ibue la formule 
Pb2Fe(CAz)" 3120, se présente sous forme d'un précipité blanc 
Iégérement jaiinAtre, insoluble dans  l'eau, attaquable par  NaOH ; 
l 'hydrogène sulfuré le transforme en PbS, FeS, IICAz. 

Attaqué par  SObl13 dilué A l'ébullition, il se transforme, non 
pas en PbS04 et acide ferrocyanhydrique (4), mais en PbS04 et 
bleu de Prusse, en vertu d'une action secondaire s u r  laquelle 
nous reviendrons. 

Lorsqu'on fait bouillir pendant  2 B 3 heures le ferrocyanure 
de plomb avec une  solution oxalique de titre quelconque, il s e  
forme une liqueur jaune d'or e t  u n  résidu insoluble, form6 p a r  
une combinaison de couleur bleue e l  iint: autre  d e  couleur blan- 
che. 

(1) Des résultats du méme ordre ont &té obtenus avec i'huile de kapock. 
(2) RAIKOW, LOCO citato. 
(3) Je ferai rernarquor toutefois que des traces d'eau ou des groupes 

oxhydriles peuvent engendrer de  I'liydrogbne sulfuré par réaction sur le 
sulfure de carbone. 

( 4 )  Dictionnaire de Wurtz, II, p. 1096. 
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La.liqueiir filt,rCe donne IrPs rieltement les réar.t,ioris di] fer; 
celle du  plomb est presque insensible. Le résidu est particulière- 
ment soluble dans AzOW. 

La liqueur nitrique donne, par  contre, très nettement les 
réactions du  plomb. 

, Le mécanisme de  la réaction peut  6tre expliqué de la façon 
suivante : le ferrocyanure de  plomb donne,  avec l'acide oxali- 
que,  de l'oxalate de plomb insoluble et  de l'acide ferrocyanhy- 
drique, H ' F ~ ( C A Z ) ~  ; o r , .  on sait  que l'acide ferrocyanhydrique 
n'est pas stable & l'air, surtout e n  solution et à l'ébullition ; il  
subit une oxydation et se transforme e n  hleu de Prusse. 
D'autre part ,  au contact d e  l'acide oxalique, iirie partie de 
l'acide ferrocyanhydrique se ddcompose avec formation d'oxalate 
ferreux. 

Ces réactions sont exprimées p a r  les formules suivantes : 
(1) Formation de I'oxalnte de  plomb (rEsidu hlanc) : 

Pb2Fe(CAz)'j + 2 C20iH2 = 2 PbC20S $ 114Fe(CA~)6. 

(2) Formation du bleu de  Prusse (résidu bleu) : 

7 IIbFe(CAz)" Oz - 2 1120 + 24 HCAz + Feb[Fe(CAz)6]3 

(3) Formation de  l'oxalate ferreux (fer de la solution) : 

HbFe(CAz)6 + C204Ha = 6 HCAz + FeC204. 

On sait  que  I'oxalate ferreux est trés soluble dans un excès 
d'acide oxalique ; ceci explique la présence du  fer dans la solu- 
tion ; en outre, celte solution d igage  une t r h  forle odeur d'acide 
cyanhydrique. 

L'action de l'acide sulfurique sur  le ferrocyanure d e  plomb 
s'explique très bien par  ce qui  précède. Il ne  peut pas se former 
d'acide ferrocyanhydrique stable, l'acide n'ayant d'action sur le 
ferrocyanure qu'à chaud ; or,  !i chaud,  H + F ~ ( C A Z ) ~  est décom- 
post:. II en résulte que la r6iic:tiori n'est pas indiqu6e seiilernerit 
par  la formule suivante : 

Mais il faut lui a.jouter la réaction secondaire suivante citPe 
plus hau t  (2) : 

'7 H * F ~ ( C A Z ) ~  + O2 = 2 H20 f 24 HCAz + Fe7(CAz)18, 

de sorte qu'en somme la réaction totale pourrait  etre donnée par 
la formule suivante : 

7 Pb2Fe(CAz)" $14 H2SOL + O2 = 14 PbSOb + 24 HCAz 
+ 2 Hz0 + Fe7(CAz)ia. 
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Cette action de 1 acide oxalique paraî t  gt!riérale a u x  ferrocya- 
nures métalliques ; nous nous réservons d'y revenir dans  une 
prochaine note et de démontrer  que tous ne  se  comportent pas 
de la mème façon, la formation du  bleu de Prusse par  une rbac- 
tion secondaire ne s'effectuant pas  avec chaque ferrocyanure 
rriélallique. 

(Laboratoire de chi mi^ analytique de M .  le professeur L .  D z ~ p n ~ c ,  
a l'linioasite' de Genéoe). 

Recherche du bruine e n  pi+ncncc de gruiiclea 
quantités d'iode, 

Par M. H. C o m i ~ s ~ u ~ .  

La méthode que nous proposons permet d e  rechercher des 
traces de  brome en présence de grandes quantités d'iode, mais, 
suivant qu'on est en présence des iodures, ou de l'acide iodhy- 
drique, ou de l'iode métallique, on doit suivre une marche un 
peu difïérente. 

Reclwche du brornp dnns les iodures, l 'acide iodhyd+e, etc. - Les 
premiers sont dissous dans l'eau ; le  deuxiéme est neutralisé par 
la soude, aprhs dissolution s i  cela est nécessaire, et les solutions 
des uns ou des autres doivent être ou neutres ou t r i s  ligèremei~t 
ucides; on leur ajoute un  excès de solution de chlorure ferrique 
2 450 Hé! qui,  en quelques secondes, précipite l'iode sous forrile 
d'une poudre rioire, qu'on sépare en filtrant sur  un entonnoir 
garni d'un tampon de coton de v e r r e ;  la solution filtrée contient 
encore quelquestraces d'iode, qu'on élimine en faisant bouillir la 
solut,ion jiisqii'k ce qu'il nt: se dkgage plus de vapeurs viol(:ltcs. 
On précipite ensuite la totalité du  fer par  la lessive de soude; on 
filtre, et la liqueur incolore qu'on otitient est additionrise d'un 
cristal de chlorate de potasse et de  chloroforme, puis de  quelques 
gouttes de SOhBZ conceniré (1). Le brome est alors mis en liberté, 
et, par l'agitation, il est recueilli dans le chlor.ofornie, qu'il colore 
en jaune plus ou moins foncé. 

Cette façon de  procéder est beaucoup plus rapide et  plus pra- 
tique que la mise en libertB du  brome par l'eau chlorée, qu'il est 
difficile d'avoir sous la main dans de  horines conditions et qu'il 
est toujours ennuyeux de préparer.  Avec la méthode qui vient 
d'étre décrite, on peut retrouver facilement 1 p. 1.000 de brome. 

Iode rnelullique. - Pour  la recherche d u  brome dans  l'iode 
rnktallique, on traite quelques grammes de celui-ci par  un excès 

(1) Pour plus de  commodité, on rend la solution acide au tournerd arec 
SO'H1 étendu, e t  c'est & ce moment qu 'on  ajoute SOLHP concenwL 
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de fer réduit en présence de 50 cc. d'eau ; l'iode forme, dans ces 
conditions, u n  iodure ferreux, qui  coritierit d u  lrorriure ferreux 
si l'iode contient du  brome ; on filtre, afin de séparer l'excès de  
fer nori dissous, et l a  solution filtrée est arlditioririée de chlorure 
ferrique en excés; l 'opération est ensuite wriii11ii.e coniiiie 
ci-dessus. 

\.uriration du pouvoir ra~tntoire tic I ' e s s c n c î  
de tC.r&bentliine7 

Par M. L. RABY. 

O p h a n t  avec de  l'essence d e  térébenthine neutralisée et dessé- 
chSe, M. l l iban a constaté que la somme des pouvoirs rotatoires 
des différentes fractions recueillies à la distillation, représente 
exactement le pouvoir rotatoire de  l'essence primitive (Ency lo -  
pidie de chimie, vol. 55, p. 687). 

Les résultats sont  différents lorsque l'essence posséde un cer- 
ta in degré d'acidité et d'humidil6. 

La distillation d'une essence cominerciale a donné cinq frac- 
tions d'égal volume, le résidu resté d a n s  la cornue formant la 
cinquiénie fraction, e t  chacune de  ces fractions posséde un poii- 

voir rotatoire plus failile que celui de l'essence primitive. 
Quatre mois aprés, les pouvoirs rotatoires des quatre premiPres 

fractions se sont considérablement élevés ; celui du dernier cin- 
quiérrie n'a pas scnsiblernent varié 

Si l'on dilue, avec de l 'huile d'olive inactive, une des frac- 
tions fraicherrient distillées, de façon & doubler son volume, son 
pouvoir rotatoire remonte immédiaterrient à la valeur qu'il 
ri'attcindrait que  t.arilivernentdaiis l'essence pure. 

Les rksultats obtenus sont consignés dans le tableau ci- 
dessous : 

ire fraction . . . . . . . .  
id. + huile d'olive 

2' id. . . . . . . . .  
3. id .  . . . . . . . .  
4' id . . . . . .  
50 id. iresidu) . . . .  

1530 h 154% 
- 

15405 8. 1550 
1550 a 156O 
1560 a 158O 
1580 et au-dessus 

Deuaitb 

à 120 
L l Q U I D E S  O B S E B V ~ S  

POUVOIR 
ROTATOIRE (an) -- 
Pris Pris 

aussilûl 4 mois 
npr& la  aliris la 
listillatiun distillaion 

- 28093 - 37'61 
- 3Y165 - 37061 
- 28'863 - 3508 
- 28O03 - 34OYL 
- 26'98 - 34% 

Temperature 

d'ébullition 
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La densité de l'essence primitive 1% 6tnit0,873 ; son pouvoir 
rotatoire i ta i t -3P,19,  elle ne prtsentait  aucune tracevisible dc 
résinification ; elle était :icide e t  humide. 

Neiivclle rb:setion c:iractérlsiiquc du eobitlt, 

Par M. M .  -EMM. I'oazr E9cn.r. 

E n  étudiant Ics dérives des acides thio-hydantoïques rnono- 
substitiiés, corps qu'on obtient fncilemcnt B partir d'une amine, 
de sulfocyanure et  d'acide monochloracétique, j 'ai constaté que 
ces acides donnent, avec les hydrates de  cobalt, des p r k i p i t é s  
riiuge-brun, irisolublcs. 

Lorsque la solution cohaltique est très étendue, il ne  s e  forme 
pas immédiatement de  prbcipité, mais  la solution se  colore en 
rouge-cramoisi. 

Pour obtenir u n e  réaction tr2.s sensible, on additionne l a  solu- 
tion cobaltique très étendue de quelques gniitt,es d'une snliition 
alcoolique d'acide phényl ou p-naphtylttiio-hydantoïque, p u i s ,  
d'une goutte d'ammoniaque. La coloration apparaî t  immédiata- 
ment. 

Dans les rnémes conditions, les sels de  nickel donnent  une 
coloratiori jaune-ocrc: on iin prCcipité gr is  sale. Ce1,l.e colorii1.ion 
masque complètement celle du cobalt., mais on peut rendre ?i 

celle-ci toute sa  sensibilité en ajoutant u n  excès d'ammoniaque ; 
le sel de nickel se dissout instantanément. en donnant  une 
solution incolore ; le sel de  cobalt est,  au  contraire, infiniment 
peu solulils, quoique siiffisarnrneril pour  colorer la solulion e n  
rouge. 

REVUE DES PUBLIGATIONS FRANVAISES 

Uéterniinmlioii t l i i  cobc et ales mstiéren volalIlea 
dsns lem h o n i I l e n .  - M (;. ART11 (Bull. de la Soc. chim. 
de Paris du  20 janvier 1905, p. 127). - On sait que le dosage 
des matières volatiles dans les houil!es donne des résultats q u i  
varient suivant le mode op6r:itoire employri. Suivant Constarn 
et Roiigeot ( i  r ,  la dimension des creusets, notarninent, exerce 
une influence s n r  le r6sultat ; on obtient plus de  coke dans  les 
petits  creuset,^ que  d a n s  les grands.  

( 1 )  Zeits .  f. angem. Chemie, 1904, p. 737. 
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Siiivnnt l'auteur, c'est la température à, laquelle on porte 
le creuset qui joue le rdle le plus important .  II a fait des essais 
comparatifs sur  sept houilles de qualité trEs diffgrente, en chauf- 
fant ,  d'une part,  a u  moyen d 'un  bec Bunsen, et, d'autre 
part ,  a u  moyen d'un chalumeau de laboratoire soufflé avec une 
t.rimipe. Ce dernier proc:édr5 lui a donr16, dans tous les cas, des 
cokes plus  fiiibles, e t  les différences ont var ié  de  0,98 ,1 2,25 
p. i O O .  11 op8re d e  In maniére suivante : le chalurneau doit 
donner une flamme tranquille de  28 à $0 cm. d e  hauteur ; le 
creuset est place s u r  u n  triangle de  platine, le fond k 10 cm 
environ de l'orifice d u  chalumeau.  Le couvercle d u  creuset doit 
s'emboîter sur  ce dernier de  5 a 6 rnillirn., afin de faire une 
bonne fcrrnehre ; il es t  coiffé d'une petite calotte en platine u n  
peu plus large et pourvue d'un bouton qui permet de la saisir 
facilement. On commence à chauffer avec la calotte sur  le tulie; 
di% que la flarnme brillante apparai i ,  on enlève la calotte 
avec Üne pince, e t  on la replace iorsque la flamine est près de 
disparaître. 

D o s a g e  e o l o r i m é t r i c l u e  de I ' e ~ o  omye;éni?i.. - M. P. 
PLANÈS (Journal de pharmacie et de chimiedu 15 décembre 2904). 
- L'oxygène, en présence de  l'iodure de potassium, donne lieu 
3 la rbaction suivante : 

(1) 2KI + 0 + I120:=2KOH+19 

L'eau o x y g h i e ,  qui  peut fournir u n  atome d'oxygène par 
rriol6t:ule. doit pouvoir réagir s u r  l ' iodure de potiissiu~ri d'une 
façon analogue: 

(2) ZKI +H20' = 2KOH + I3 

Cette équation (2) est théorique, car  l'iode mis  en libertb. se 
combine immédiatement avec la potasse, pour donner des dérivés 
iodés (iodure, iodate, hypoïodite), et la liqueur rougeâtre devient 
rapidement incolore. 

On peut  éviter cette réaction secondaire en ajoutant SO'H:, 
qui s e  cornbine avec la potasse a u  f u r  et A mesure de sa mise en 
liherti:, d e  sorte qut: la ri:;tction t«t,ale est représent6e par la for- 
mule ci-dessous : 

(3) 2Kl+Hs02 +SO41I2=SO4K2 + 211'0 + 12 
hprés  s'Stre assuré que la quantité d'iode libéré est fonction 

d e  la proportion d'oxygène actif contenu dans l'eau oxygénée, 
M. Plenès a songé à utiliser cette réaction pour  doser colorirné- 
triquement l'eau oxygénée. 

On peut se servir,  comme liqueur d e  comparaison, d'une solu- 
tion d'iode N/10,  dont 1 cc. 8 contient O g r .  022837 d'iode, 
c'est-&-dire la quarititt qui  peut  étre mise en liberté par 1 C C .  

d ' o x y g h e  
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Pour faire l'essai, on prépare, a u  moment du  besoin, une  solu- 
tion aqueuse d'iodure de  potassium à 10 p. 200 et  une  solution 
aqueuse de SOiI12 à 8 p. 100, les titres de  ces solutions étant  cal- 
culés d'aprks les données de l'équation (3) .  

On prend 2 tubes bien calibrés et d'égal diamètre, dans l 'un 
desauels on verse de la soliition d'iode 1V/10. Dans l 'autre tube,  
on verse fi cc. d'eau oxygi:riCte, adilitiorink de 9 fois son volume 
d'eau distillée ; on ajoute 3 cc. de la solution d'iodure de potas- 
sium à 10 p.  100 e t  1 cc. de SO'IIe k 8 p. 100. L'égalité de  teinte 
n'est obtenue d'emblée qui  si I'eau oxygériée titre 1 0  volumes, 
c'est-k dire si elle es t  capable de dégager 10 fois son volume 
d'oxygéne actif. 

S'il n'en est pas ainsi,  or] applique soit la formule suivante, qu i  
convient au  cas oii la liqueur dans  laquelle l'iode a été mis e n  
liberté est moins colorée-que la liqueur type : 

soit cette autre  formule, qui convient a u  cas où la liqueur type 
est la moinscolorée : 

Dans ces formules, x représente le volume d'oxygène dégagé 
par le 11-2 cc. d'eau oxygénCe essayé, et 9 le volurne d'eau distill6e 
ajoutée pour atteiridre l'uniformité des teintes. 

En tenant compte d e  la prise d'essai, le ti tre de  I'eauoxygénFe 
en volume sera représenté p a r  2 x. 

Ce procédé est approximatif e t  convient pour l'essai d e  l'eau 
oxygén" par  le pharmacien. Si l'on veut  procéder plus rigou- 
reusement, on se sert d u  colorirnètre, e t  l'on emplclie 20 cc. 
d'eau oxyg6née (diluée cornme précéderriment), 12  cc. de solu- 
tion d'iodure de potassium e t  4 ce. de solution de SOhHZ. 

E p u r ~ t i o n  et rr~erliismtion den eaux pmr le perosytïe 
de cnleiarii (procede I"imeyasiugc; ct Roche). - M M .  L .  
Freyssinae et Raoul Roche ont propoijé d'employer, pour l 'ép~i-  
ration et la stérilisation de  I'eau potable, le peroxyde de calcium 
ou bicalcite préparé p a r  eux. Nous erripruntons a n  Bulletin des 
scirncrs ph~ir~n~~cologiques de  décernhine 1904 les conc:lusions d 'un  
article dans lequel M. Bonjean, chef du  Laboratoire du ComitB 
consultatif d'hygiéne: apprécie la valeur de  ce procédé. 

i La stérilisation des eaux,  au  mojer idu peroxyde decalcium 
F R  ou bicnlcite, d'aprés le procédé Freyssinge e t  Roche, peut 
être obtenue dans  les conditions suivantes : 

c Employer, pour 1 litre d'eau, de  30 à 50 centigr. de per- 
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oxyde t i t rant  20 p. 100 de bioxyde d'hydrogène ; agiter et laisser 
en contact pendant 2 ou 3 heures ; :ipr$.s ce terrips et suivant les 
besoins, filtrer sur  du  bioxyde de mangnnése, de  facon que Ir. 
bioxyde dhydrogène  soit totalement dFtruit. 

(( L'action du hicalcit,e se rn:iriifeste progr~ssivernrnt  ; le noni- 
bre des Sermes va trcs rapidement en diminuant. 

« A la dose de 50 centigr. ,  le coli-bacille, l e  hacille pyocya- 
nique, introdnits en ahoridance dans  les eaux, sont tués en trois 
heures, ainsi que les autres germes communs. Le bacille typhi- 
que est tu4 en "L1eurr:s. 

u Le pouvoir stérilisant du  peroxyde FR est de  beaucoup 
supkrienr à celni de qiiantittis kgales de hioxyrle d'hydi-ogkne 
provenant des solutions cornirierciales d'eau oxygc!riée. 11 est très 
siip6rieur à celui de la chaux  ; celte activité antiseptique doit 
ètre attribuée. selon nous, k l 'état naissant du bioxyde d'hydro- 
gène.  

(( I m  propriétés organoleptiques des eaux fortement souillées 
(odeur, couleur) peuvent ètre améliorées p a r  ce traitement. 

(< Abstraction faite d u  peroxyde d'hydrog&ne, qui doit Ptre 
totalement dkcornposé, l'eau ne renferme, B In fin du  traitement, 
aucun produit nuisible ou capable d'entraîner des troubles dans 
l'organisme 

Les seules variations chirniqiies susceptibles d e  s e  produire 
concernent le carbonate de  chaux,  produit normal des eaux pota- 
bles, qui peut subir une 1égi:r-e a u p e n t a t i o n  daris les eaux peu 
miriér:rlisi;es, ou, au contraire, une  diminntion dans les eaux 
dures e t  calcaires. 

« L'eau peut &tre conservée stérile pendant tres longtemps en 
la laissant en contact avec le bioxyde de calcium FR. ou bical- 
cite ; il suffit, suivant les usases ,  d e  filtrer dans  les conditions 
voulues, sur  d u  bioxyde dc manganèse. 

a Dans tous les cas, l'eau traitée ne doit plus renfernier de 
peroxyde d ' h y d r o g h e  avant  d'btre employée pour l'alimenta- 
tion ». 

Hecherwhe de  petite9 quantités de mercuire dai~s 
l'urine. - M. SON4III-BIORET (Bdlet in des sciences phannaco- 
logiques de noverribre 190-4). - 11 Sonriié-Jloret n eu l'occasion 
de recht:rctier le mercure dans l'urine des malades qui recevaimt 
des irijectionsintraveirieusesde cyanure de  mercnre 11 aeinployé 
le prncédk siiivnnt : 

11 corninence piir détruire la m:itih-e o r q i n i q u e ;  à cet effet, i l  
prend un mntras M, d 'une c:ipacité de 2 1itr:s l / 2  3 litres, dans 
lequel il introduit environ 1.700 k 2 . 8 0 0 ~ ~ .  d 'ur ine;  il a,joute 
GO à IOUcc. environ d'lIC1 ( D  = 1,171 (celte quantité d'acide doit 
tltre augmentée si la denaité de l'urine dépasse 1028) ; il  ferriie 
le matras  avec un  bouchon de cnoutcliouc percé de deux trous, 
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par l'un desquels passe un  tube rie verre T,  d 'un diarnétre inth- 
iieur de 7 rnillirriétres environ, qui plonge presque au fond du  
r n a t r : ~ ~ ,  t a n t l ~ s  qiie l 'autre tube I L ,  d e  plus petit diarriètre, es t  
incliné dans la position qu'indique In figure et doit &tie  mis eri 
cornrnunication avec un réfrigCrarit h reflux. Le tube T est relik 
k uu p l i l .  ballori R ,  dorit ori a &tir+ le col, de rnüriière que  celui-ci 
puisse entrer d m s  Ic tube d c  caoutchouc qui relie ce ballon avec 
le tube T. Ce hallcin eb t  tlest,inB B renfermer 2 2 à 2 5 g r .  de chlo- 
rate d e  potasse grossiéremerit pulvérisé, et on le soutierit pa r  
un moyen quelconque dans  la position qu'il occupe dans la 
figure. 

On  plonge le matras  dans  l'eau d'un bairi-rilarie, qu'on chauire - .. 

proaressivement ; lorsque celle-ci entre 
en ébullition, on soulève le hallon B, de 
rnanikre B faire tornher peu a peu le 
chlorate dc, potasse dtins le liquide du 
matraç par  le tube T ;  on met une heure 
environ à faire passer tout le  chlorate 
de potasse d a n s  le niatras; on chauffe 
ilinsi pendant 7 & 8 heures ; a u  hout de 
ce temps, on enlève le hallon B, et l'on 
fixe, sur  le tube eri caoutchouc qui sur- 
monte 'i', un appareil producteur de  
COa ; on fait  passix. pendant  d ix  nii- 
nutcs environ. d:lris le  liquide encore 
chaud du matriis, un couritrit de  CO2 
assez vif pour  chasser le chlore libre 
contenu dans le  liquide; on laisse re  
froidir le  liquide, qui est devenu inco- 
lore el da.ns lequel les rria tièrrs orgaiii- 

'qum ont suhi une  destruction suffisante 
pour que les opérations ultkrieures puis- 
sent sletYectiier d a n s  d e  bonnes condi- 
tions. 

Un ajoute dans le  liquide refroidi une quantité de  soude suffi- 
sante pour  neutraliser la presque totalité de l'acide. 

On prend un grand entonnoir en verre, muni  d'un robinet; on 
découpe, d'autre, part,  dans  une toile rnt;tallique e n  cuivre dont 
les miilles correspondent à celle q u i  porte le  no  30 dans le corn- 
merce, un rectangle de  11 centirnktres d e  longueur sur  4 centi- 
métres de  largeur, qu'on roule en cylindre dans  le sens de la 
longueur. Ce eglindre doit &tre fait de telle sor te  qu'il puisse 
eritrer daris la doiiil~e de I'eritonrioir. Ori lave ce cyliridre-A l'ai- 
cool et à l 'éther, afin de  le débarrasser de  la matière g rasse ;  on 
le di:carie avec IlCl dilué. e t  on l'introduit. daris la douille del'en- 
torinoir, lequel est placé sur  un  support ;  on remplit l 'entonnoir 
du liquide décoloré et  légèrerilerit acide ci-dessus prkparé ; on 
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règle l'écoulement d u  robinet de  l'entonnoir, de  rnani8r-e que le 
liquide coule gnulle à gou1t.e et lt:nlerrieril. 

hl. Sonnié-Rloret repasse une  fois Ic liquirlc s u r  l'entonnoir; 
aprhs ce deuxiérne passage, le liquide ne contient plus qu'une 
trks fiiible proportion de  rrierciire: afin de fixer la totalitk du 
mercure, il serait  peut-ètre préférable d'employer nne toile d'or 
ou de platine, mais  les résultats obtenus avec une toile de cuivre 
sont assez satisfaisants. 

Après que le liquide a passé une deuxième fois sur  le cylindre 
de toile de  cuivre, on fait passer dans  l 'entonnoir de l'eau dis- 
tillée tiède. qui enlève le  chlorure de sodium et  les aiitres sels 
dont  la toile est imprégnke. 100B 125gr.  d'eau suffisent, si on ne 
la laisse s'kcouler p a r  le robinet q u e  goutte à goutte. Apres le 
lavage, on retire le cylindre, qu'on essuie avec d u  papier à 
filtrer, et on le place dans iin exsiccateur h S04H2 : on I'intro- 
dui t ,  lorsqu'il est bien sec, dans un tube de  verre fermé d'un 
côté et  dont on Mire l'autre hout e n  u n  tube effilé à l'aide d e  la 
flamme d u  chitliime;~ii ; on place ce tube de manière ;i pouvoir le 
chauffer l'aide d'un bec de Bunsen;  on é l h e  progressivement 
la température jusqu'à commenc~nien t  de ramollissement et de 
déforniation d u  ver re ;  le mercure se volatilise et va  se déposer 
d a n s  la partie froide et effilée d u  tube,  sous forine d 'un anneau 
miroitant; si le mercure est en quantité très minime dans le 
liquide, l 'anneau apparaî t  sous forine d'une Iégére buée gris8tre. 

On coiipe iilors la partie d u  tube qiii contient. I':inrieaii, e t  l'on 
soumet ce fragment de  tube à l'action de vapeurs  d'iode qui se 
dégagent d'un tiil-ie contenant un  cristal d'iode. Au bout d'un 
temps assez court,  l 'anneau prend une couleur rouge, s'il était 
constitué par  du  mercure. En le chauffant avec précaution, à cet 
état,  on le fait passer a u  jaune .  Il doit disparaître au contact 
d'une solution d'iodure de potassium. 

Ce prockddC, tout imparfait  qu'il est, a permis de  retrouver le 
mercure dans 1 . 8 0 0 ~ ~ .  d 'ur ine qui contenaient 4/10 dc milligr. 
de mercure. 

Les essais faits p a r  M. Sonnié Moret lui on t  permis de cons- 
ta ter  que le mercure introduit dans  l'organisme par  voie intra- 
veineuse semble ne pas s'éliminer aussi rapidement qu'on aurait 
pu le croire. II a constaté que,  après  une  injeclion de 1 centigr. 
de  cyanure de mercure, le mercure fut retrouvé dans les urines 
émises pendant les vingt-quatre heures qui suivirent l'injection; 
il fut  également caractérisé d a n s  les urines émises pendant les 
vingt-quatre heures suivantes. 
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Nooveuu prnci.dé de préparation d e  I'h ydrogiine . 
- M .  IIELRIG (Hnsseqm mineraria, 1905, p .  11). - Ce procédé 
est hask sur  la réaction suivante : 

Pour obtenir I métre cuhe d ' h y d r o g h c ,  il faut 810 gr. d'alu- 
miniuni et 3 kil. 600 de soude caustique. En admettant que l'alu- 
minium du cornmerce renferme 99 p.  100 d'Al et la soude 77  p.  100 
de NaOH, il faut.  a u  total, 5 kil. 483 de mntiere première pour 
produire 1.000 litres d'hydro, "ene. ' 

Avec le fer e t  SOiII" il fitut 6 kil. 930 de matiére, d'où écono- 
mie de 20 p .  100 avec le procédé k l 'aluminium. 

D'autre part ,  l'hydro$ne est plus  pur .  A. D.  

Hechcrohe d e  I'urnenio d a n s  l e  f e r  rkdui t .  - h;I;If. 
HILL et CMNEY (Phnrmaceutical .lournal. 1904, II. p. 500). - 
Chauffer dans un  ballon O g r .  10 de  fer réduit avec O gr .  10 de 
chlorate de potasse et 1 cc. d'IIC1. Lorsque tous les produits 
chlorés se sont  dégagés, on ajoute 11 cc. d'IIC1, 7 cc. d'eau et 
4 gr.  de sulfate ferreux ; le ballon est adapté à un rkfrigkrant à 
reflux et chiiuffé au  bain-triarie pendant une h e u r e ;  on distille 
ensuite, et  l'on reciieille 17 cc. d e  liquide. auquel on ajoute du 
brome jiisqn'b coloration persist,:inte ; on d h l o r e  avec: une  solii- 
tion de chlorhydrate d'hydroxylarriine. Tout l'arsenic est alors à 
l'état d'acide arsénieux, qu'on peut  doser p a r  l e  procédé de  
Gutzeit ou celui de hlarsh-Berzelius. A .  D. 

lIetliorle tl'ctnalync qua1it;itivr deu kI<.nicnls prk- 
clpitmblcn pnr I'hydi-ngèaie su l~ i i i - i . .  - hI. A .  PU'OYES 
(Comptes rendus du Ve Corigris dr chimie appliquée). - Cette 
mkthode permet, suivant l 'auteur, d e  déceler rapidemerit 1 ou 
2 inilligr. de chaque C1i:mcnt en présence des divcrs autrcs. 

Afin d'essayer l a  sensibilité e t  l'efficacité de cette mtthode,  
quinze analyses furent faites par  quatre  personnes différentes, 
dont denx.n3avaient,jamais pratiqué cette méthode. Chaque ana- 
lyse comprenait tous lcs éléments mentionnés dans  le tableau, 
sauf l'osmium, le  gerrnaniurn, l 'argent e t  le thallium. La quan-  
tité d e  chaque élément oscillait entre  1 et  Omilligr ; quelques- 
uns, en  différent,^ cas, furent  a jout& en qiinntités at te ignant  
100 h 500rnilligr., afin de déterminer leur influence sur  la déter- 
mination des corps presents en petite quantité. Ces divers essais 
furent absolument satisfaisants à la dose d e  I milligr., sauf 
pour le mercure, Le cadmium et  le rhqdium. qui purent etre déce- 
lés à la dose de 2 rriilligr. 
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Emploi d'one anode rotative pour le détermiun- 
tloii iilreti.elgtirlur? do ziuc. - 31. LESLIE Il .  INGHAM 
(Journnl of' arner. cl~cmi(:d Societg, 1 p .  136'3). - I.'auteur 
a obtenu de bons rtisultrits, pour  le dépOL électrolytique du  zinc, 
en eniployanl. corrirne anode une spirale de platine pouvant  tour- 
ner à une vitesse (le 230 à 360 tours par  niiniitx La cathode 
corisistait en unr, capsule de  platiiie, daiis laquelle le zinc était  
dissous a p r i s  cfiilque cxpkrience par  SWiIQiu 1/50. En employarit 
un c5lei:trolyte c:oriten:rnl de l'ai+t.ilte de  soiilic, Ogr 90 de zinc 
peuvent étre corripli.tcment dkposés en 50 minutes, en utilisant 
un courant rle 4 a i r i p .  el 11 vilts. Avec des solutions de soude 
caustique, Ogr.25 de zinc peuverit étre dGposés e n  Fi0 rriiriutes 
avec un courant. de 5 ainp. e t  6 volts. 

Avec des solutions cont.enitnt du foririiat,e de soude et légère- 
ment acidifikes par  l'acide formique, Ogr. 29 de z inc  peuvent 
Ctre rlkposks cri 20 niiiiilt,i:s, (:ri eriiployarit un  courant (le 5 iIiïip. 
e t 8  volts. I m  solutions tlc cyanurc: ne donnent  aucun  résultat 
satisfaisant. 

Les solutions d'acétate ou de forrniitte de  soude ont  étC tout  
spécialerrient troiiv6es applicables au dosage du zinc dans  la 
blende, et le leirips exigé pour  une semblable analyse, en 
employant Ogr. 50 de  miiierai: n'a pas dkpassk d c u x  heures .  

Le fer est bliniiiié à l 'état d e  forrriiatk ou d'acétate basique, et 
lefiltratum est souiiiis à l'élect,rolyse avec un  courant de fi a m p .  
el 3 volts. I I .  C.  

Sépai-ationn électrolytlqiics avec une aiiode roln- 
t h e .  - M. I)OK.ALD S. ASllUIlOOB (Joum. of. amer. chernicul 
Society, 4904, p .  2983). - - I,':iuteur a ernployé u n e  anode  rota- 
tive à i : ~  vitesse de 300 k 400 tours par  rriinute, pour eff'ectuer la 
skparat,ion électrolytique d 'un  grand nombre de  nîtttaux. La 
dilution, dans chaqiie cas, titait d e  .iPJcc. e t  la surface de la 
cathode 100 cenl. ca1,rés. 1)aris urie solution de sulfate coritenant 
Ogr.38 de chaque ~iikt;il  e t  I cc. de  SO'+Hi libre, le cf~ivl-e peut être 
coiriplèterrient si!park en 20 rninutes, cri employant lin courant de 
4 k 5 rirnp. et 1 h 4,s volts. d'avec le fer, le chrome, le zinc, le 
iiiarigankse et l'urariium, rnais nori d'avec le nickel e t  le cobalt. 

E n  employant urie solution de nitrate, coritenant 1 cc. d'AzO3ll 
libre, e t  uii courant d e  3 arrip. et 4 oii Fi volts, la rriérrie q u a ~ i t i t é  
de cuivre peut ktre corripl~tement si:parée, en 20 rninutes, d'avec 
le  cadrniurri, l 'arsenic, l e  fer, le chrome, l 'uranium, le nianga- 
nEse et le iriagnésiurri. 

En ernployarit une solution coritenant IOcc. d'acide phospho- 
rique (D = 1.085) et 50cc. d'une solution à 1 0  p .  100 de  phos- 
phate d e  soude neutre et un courarit de 5 arnp. et Gvolts, le cui- 
vre peut klre complèterrierit si:paré, en 20 rninutes, d'avec le fer, 
le chrome, le zinc et  le magnésium, mais non d'avec le nickel et 
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le cobalt; le dépot, d a n s  chaque essai, contenait une trace de 
phosphore. 

II n'a pas été possible d e  séparer  le  cuivre d'avec l'antimoine 
e n  solution tartrique. 

Dans une solution contenant 25 cc. d'ammoniaque et 2gr .5 de 
nitrate d'ammoriiaque, en employant u n  courant de 3 amp. et 
7 volts, le cuivre a été coniplèteirient séparé, en 50 rniriules, 
d'avec l'arsenic. 

Avec le plomb en solution nitrique, le cuivre n'a pu &tre 
skparé complEtement; l 'auteur a toujours obtenu, dans ce cas, 
des  résultats trop faibles. 

E n  ernployant des  solutions similaires, il a ét6 possible de 
séparer complètement, en solutiori sulfurique, le  cadmium d 'a~ec  
l'alumiriiiirn. le fer,  le  magnhsium, le mariganhse et le nickel, 
mais  nori d'avec le chrome, qui  donne des résultats t rop faibles, 
n i  d'avec le cobalt e t  le zinc, qu i  donnent  des résultats trop éle- 
vés. Le courant erriployé était  de 5 a m p .  e t  5 volts e t  le temps 
10 rriiniites. En solution phosphorique, en employant un  courant 
d e  5 arnp. c t  i volts,  le cadmiurii était complètement séparé, en  
10 minutes, d'avec l 'aluminium, le chrome, le fer, le magné- 
s ium et  le rrianganése, mais non d'avec le cobalt, le nickel et le 
zinc. 

En solution nitrique, l'argent peut étre quantitativement séparé 
d'avec I'alurriinium, le  cadmium, le chrome, le cobalt, le fer, le 
plomb, le magnésium, le nianganèse, le nickel e t  le zinc, le cou- 
r a n t  employé étant  de  3 ainp. et 3 volts. e t  le temps exigé 
50 minutes. II n'a pas  été possible d'employer une solution de 
cyanure de potassium comme électrolyte. 

Le mercure a ét6 séparé, e n  solutions sulfurique et  nitrique, 
d'avec l 'aluminium et le magnésium, mais  non d'avec les autres 
métaux. H. C. 

l é t h o d e  de dosage d a  soolfre dans les fers et les 
aciers. - M .  H . 4 .  PIJI,SIFF,R (lron and Skel Mag., 1904, 
p .  313j. - Deux mCthodes sont priiconisées : la méthode k 
l'acide nitrique et  la méthade Bamber. Elles ont Cté criti- 
quées p a r  MM. Ford et  MTiiey dans  u n  article du Journul of 
the american chernical Societg. D'après l 'auteur, elles manquent 
d e  rapidité d'exécution, si l'on exige des résultats précis. Pour 
remédier à cet inconvénient, il propose la  méthode suivante : 
2 gr. 5 sont introduits dans un  vase conique, puis humectes 
d'eau et attaqués p a r  20 cc. d'acide chlorique (D = 1,12) avec 
t rés  peu d'acide fluorhydrique En 43 secondes, l'action hergi- 
q u e  qui a lieu disparaft ; on ajoute alors 5 cc. d 'HU concentré; 
o n  couvre a l'aide d 'un  verre  de montre, e t  l'on fait bouillir pour 
chasser l'acide fluorhydrique ; on  filtre s u r  u n  filtre de  7 cenli- 
mètres ; on lave deux ou trois fois avec u n  peu d'eau ; on ajoute 
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au filtratum 20 cc. d'HC1 concentré, e t  l'on fait bouillir en agi- 
tarit. cnrist.arrirri~:rit jusqii'ii consistance s i rupeuse ;  on attaque 
ensuite le résidu insoluble dans  un  creuset de  nickel de 20 cc. ; 
on couvre de peroxyde de sodium ; on reprend la masse fondue 
par 50 cc. d'eau ; on ajoute HCI, e t  l'on filtre s u r  le vase conte- 
nant le liquide de la première at taque ; on compléte & environ 
100 cc., e t  l'on précipite p a r  le  chlorure de baryum dans  les 
conditions connues. 

Le dosage s'effectue en 20 niinutcs. P. T .  

Reolierelie du pi-otoxyde de fer en  présence dii 
pel-oxyde. - M .  L .  BLUM (Zeits. f .  analytische Chem., 1905, 
p. 20). - L'auteur utilise la méthode de recherche des nitrates 
au rrinyeri di1 sulfate ferreux et de  S0"112. Ori traite une partie de  
In solntion à. examiner par  son volume dc SOL112 e t  ~$~clqucs 
gouttes d'Az0311, sans rrièlangei les liquides ; il se d h e l o p p e  
une coloration rose ou brune ,  suivant  la quantité de sel ferreux.  

11 peut arriver que la color;~tion ne se  produise pas, soit parce 
que les liqnides se  inélangent, soit parce qu'il se produit u n e  
élévation de  temp6ratuie On évite ces inconvénients en rempla- 
çant Az03H par  u n  cristal de nitrate de potasse, qu'on fait glisser 
sur la paroi du tube où l'on fait l'essai. 

En pri.sanc:r. des chloriires, la. rkactirin rie se produit pas ; il 
faut alors faire bouillir la solution sulfuriquc a v t h t  de  prockder 
à 1'esç;~i. L .  G. 

1)osnge d u  chloi-e dans I'liypcrahlarite de chaux. - 
M. SCIIUI,'i'% (Zeits. f .  aualyt. Chem.. 1904, p. 714). - On pèse 
exactement 5 g r .  d'hypochlorite de chaux,  qu'ori malaxe avec d e  
l'eau distillée dans u n  mortier (le porcelaine ; on amEne k 
1000cc. dans un hallon jaugé par  addition d 'eau;  on prend 
1001:1:. (le c:ett,t: solutiori, auxquels on ajoule 25 cc. de KI k 
5 p. 100 et  25cc. d'acide acétique k 50  p.  1 0 0 ;  on  titre ensuite 
avec une  solution d'hyposulfite de soude (préparée de  telle sor te  
que i cc. corresponde à O gr .  005 de Cl), qu'on ajoute jusqu'à faible 
coloration jaune, et, lorsque cette coloration se  produit, on  
ajoute quelques gouttes d 'une solution d'amidon fraîchement 
préparée ; on continue alors le titrage avec u n e  solution d'hypo- 
sulfite de soude 10 fois plus faihle que la prkéderite,  jusqu'a 
disparition de la couleur bleue. Si l'on acidule avec 20cc. d'llC1 
concentré. la couleur bleue réapparaît et la quantite d'hyposul- 
fite qu'il faut ajouter pour  décolorer l a  solution donne le chlo- 
rate et l'oxyde de fer. 

L'auteur recommande aussi cette methode pour le dosage d u  
chlore daris I'hypcickilorite de  chaux  qui  se  trouve daris les eaux  
désinfectées ; on opérc alors de  la manihre suivante : o n  prend 
100cc. de ces eaux, auxquels on ajoute 5cc. d'une s01ution.de BI 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



et, ~ C C .  d'acide :icétiqu'e ; le  ti trage se  fait  avec une solutiori 
d'hyposulfite de  soude ( 4  cc. = Ogr. 0005 de CI). Si les eaux sont 
trés impures et contiennent des inipuretés colorées, on titre 
jiisqu'h. kgalité de teinte. Le titrage est considéré comme fini 
lorsque, après  5 rniriutes de  repos, il n'y a plus de changement 
de coloration. L. (3. 

m:mai do cmltatr? de qoininc. - 31. IIlRSClISOHS 
(Phnwn. Centl-alh., 1904, p. 887). - Ori prend Ogr .2  du sulfatede 
quinine à essayer e t  5cc.  d 'un mélange de 30 volunies d'éther de 
pétrole (1) O,ô8) avec 70 volumes de  chloroforrne ; on agite for. 
ternent ;  on filtre, e t  l e  tiltralum est additionné de  3 fois son 
volurne d éther  de ptitr.ole. 

Si le sulfate de  quinine est pur, le liquide reste limpide, tandis 
quelles sulfates des autres alcaloïdes donnent  un  trouhle ou u n  
dépdt. Avec cette méthode, l 'auteur  est arrivé déceler0,i  p.100 
d'alcaloïde autre  que la quinine.  . 

L. C.  

lnliuenoe de  l'acide boriqoe et do horax  RI^ la 
digestion et la santé. - M. H.-W. WILEY (U. S. Depart- 
ment of agriculture, Bull. no 84, part.  1,  p. 244). -L'auteur, avec 
l'aide de quelques collabor;iteurs, a institué urie stlrie d'expé- 
riences a y a n t  pour but  de dékrmirier  I'efYet des agents coriser- 
vateurs e t  des rnatihres colorantes artificielles sur  la digestion 
et  la santé de  l'homme. Le borax e t  l'acide borique, qui  sont 
actuellement les plus importants parnii les différents agents de 
conservation, ont  été choisis comme premiers sujets d'études. 

Le borax e t  l'acide borique ont été administrés mélangés avec 
du 11eurre et orit été presque eritièrerrierit éliriiiriés par  les reine 
(83,05 à T5,17 p .  100). 11 est  probable q u e  le  reste est éliriiiné 
principalement par  la transpiration On n'en a trouvé que de 
petites quantités dans  les féces. 

Dans chaque serie d'expériences, on a observé que ces pro- 
duits avaient une  tendance marquke à diminuer  légèrement le 
poids du corps. 

Ces agents rie produisent qu 'une  trks ItSghre variatiori daris le 
poids des aliments consommés, comparés avec le poids du corps. 

ÇalculEe s u r  matière séche, la quantité d'alirrients consommés, 
p a r  rapport  a u  poids d u  corps, est la suivante : 

Période précédant l'expérience . . 0,96 p .  100 
PEriode expkrimentale. . . , . O,99 - 
Période suivant l'expérience . . . 1,01 - 

Les expériences, en ce qui  concerne l'influence du borax et de 
l'acide borique sur le nombre des globules du sang et sur la 
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quantité d'hémoglobine, n'ont conduit à aucun résultat régulier. 
La quantith d'eau des fèces augmente légerement. 
Elfets du borm et de l'acide borique sur Pu?-ine. - Ces substances 

diminuent le pmrcentage  d'azote éliminé et  augmentent  l'aci- 
dité urinaire. Dans le cas de l'acide borique, les urines posté- 
rieures aux expkriences sont fr6qiiernnient plus acides et,  a u  
contraire, dans celui du  borax, I'aciditr5 des urines est dirni- 
nuée, et ménieparfois elles deviennent alcalines, ce qui  tend à 
prouver qu'une grande partie de ces corps est élirninke sans 
changement de composition chimique. 

Ces corps ont une tendance diminuer légèrement la quantité 
d'urine excrétée, ainsi que les matiéres solides. 

Dans les cas où  les urines étaient faiblement alhumineuses, le 
borax et l'acide borique ont  augmenté la quantité d'albumine 
durarit et aprés la période exp6rimerit,ale. 

En ce qui concerne les Blérnents microscopiques d e  l 'urine, 
savoir : acide urique, oxalnte de  chaux,  phosphates cristallins et 
amorphes, cellules Rpithéliales de  toute espèce, leiicocytes, glo- 
bules rouqes, cylindres etc.,  les résultats obtenus sont contra- 
dictoires ; tantOt il y a diminution, tantôt il y a augmentation. 

La plus forte élimination d'azote a lieu dans la période qu i  
précède l'expérience, e t  la plus petite dans  la période qu i  suit la 
phase expérinientale, la quantité exerktée duran t  cette dernière 
étant intermédiaire. 

Hri  ce qui touche l'élimination de  l'acide phosphorique, l'acide 
borique et le borax ont urie tendance marquée à l 'augmenler 
durant la période expériint:ntnle 

I x u r  effet, sur  I'élirniriation des grïiisses, n'est pas I.rk niar- 
q u i ;  il y a une Iégkre tendance k dirriinuer l'oxydation des pro- 
duits oxydables du sang ,  B augmenter les matié-res solides e x m -  
tées dans les fèces et  diminuer celles éliminées par les urincs. 

I'kriode pr8cédant. l 'expé- 
15ence. . . . . .  

Période expérimentalc . 
Pér,iode suivant I'expé- 

rience. . . . . .  

Ilorsque l'acide borique ou son équivalent en borax est pr is  

I ~ I . I M I N A T I D N  nE : 

Matières Matières 
solidcs des solides des 

ïèües urines 

(3) (4) 

dans les aliments en n'excédant pas 1 gr., il ne  se pro- 
duit aucun effet immédiat.  

4 5 . 6  
28.6 

2 8 . 3  

97 3 
103.1 

64 .48  
59.37 

56 .20  

4.2 
4.0 

- - 
9 7 .0  l 4 . 2  
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11 se manifeste, la fin d'une courte période à fortes doses ou 
d'une plus longue à petites doses, une  diminution de l'appétit, 
aveo pesanteur e t  malaise d'estomac, a l lant  jusqu'à la nausee, 
avec une  tendance générale à la production d 'un  mal de tète 
persistant. Quelquefois apparaissent des douleurs d'estomac 
vives et localisées, mais  interinillentes. 

Les résu1t:tts des  expériences d e  l'auteur démontrent que 
0 gr .  50 ingéré quotidiennement est nuisible. Pendant iine 
période limitée de  temps, cela peut Stre w n s  danger. 11 parait 
donc démontré que le  borax e t  I'acido borique, lorsqu'ils sont 
absorbés p a r  petites doses (beurre conservé, viande, etc.) pen- 
d a n t  une longue période ou en grarides quantités pendant u n  
t emps  plus court,  amènent  des troubles de l'appétit, de la dises- 
t ion et de la santé générale. 

P. T. 

E a ~ a i  c o m m e r c i a l  d e  l ' a l d é h y d e  formiqne. - 
RlV. W. FRESENILS ET L. GRI!KHl:T (Zelts .  f .  a n ~ l l ~ t .  Chmue, 
1905, p. 13). - Les  meilleure^ mkthodes, pour  établir le tilrede 
l'aldéhyde formique, sont,  d'aprés MM. W. Fresenius et Grünhiit, 
la méthode p a r  I'eau oxygénée et  l a  méthode iodométrique. 

Méthode par l'enu oxyginée - Cette méthode a été indiquée par 
Blank et  Finkenbeincr e t  modifiée ensuite p a r  MM. W. Fresenius 
et  L. Grünhut . 

L e  rnécnnisrne de la réact.ion est le suivant  : 

(a) H-COH + Na011 + 1140" II-C02Pu'a $ 2t120 
jb) 2 B C O A  + 2KaOH +- HQ2 - 2 1 1 C O e N a  + 2B'O 

Le titrage se fait  comme suit : 
On pPse 3gr. d'aldéhydc forrriiqiie d:iiis un pèse-tiihe hniich0, 

et, d'autre part ,  on introduit 25à30cc .  de soude double noriilale 
dans  u n  vase d'Erleriineyer de 500 cc. ; on ajoute l'aldéhyde for- 
~ r i i q u c q u ' o n  vient d e  peser ; on mélange par  agitation et l'on 
ajoute ensuite, au rnoyen d 'un  entonnoir,  JOcc. d'eau oxyyhéch 
3 P 1 0 0 ;  cette ophal.iori duil. dure r  e n  tout 3 rriiriules ; oii hisse 
en contact pendant 2 A 3 minutes ; si le produit à exaniiner rcn- 
ferme moins de 30 p. 100 de  formol. il filut prolonger le contact 
pendant 10 minutes ; on lave l'entonnoir avec de I'eau exemple 
de COL, et l'on titre l'excés d e  soude p a r  SO'IIS normal, en se ser- 
v a n t  d u  tournesol comme indicateur. 

Si le formol et  I'eau oxygénée sont un  peu acides, on dcter- 
mine cette:icidité p a r  nne solution de soiide déci-norinnlc, et l'tlri 
en tient compte dans le  calciil. Afin d'avoir le pourceritiipr, eii 

volume, on détermine la  densité k 1Y au  rnoyen du picnoinéti'e. 
Il  ne faut  pas ajouter t rop vite l'eau oxysénée, parce que  I F S  

résultats qu 'on obtient a lors  sont  t rop  faibles et tr6s diflérents. 
Avec cette méthode, on dose, e n  mème temps que l'aldéhyde 
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formique, son produit de  polymérisation, la paraformaldbhyde, 
mais le trioxyméthylène échappe au  dosage. 

Mélhode iodométrique. - Cette méthode est due à Romyn et 
a été modifiée par  les auteurs  nommés plus haut .  Voici en quoi 
elle consiste : on pAse %cc.  de  formol dans  le pèse-tube fermé,  
et on les transvase dans  iirie fiol~: jaiigke de FjOO (x:. ; on compléte 
le volume avec dc l'eau ; on prcnd 5cc.  de  cette solution, qu'on 
introduit dans une  fiole bouchée à l 'émeri ; on ajoute rapidement  
30cc. de soude normale ; on  agite, et l'on introduit 50cc. d'iode 
N/5 jusqu'à ce que le liquide soit franchement jaune ; or1 bouche 
la fiole; on agite encore pendant  une  demi-minute; on acidule 
avec 4Occ. d'SOiHe normal, et l'on titre I'excbs d'iode (aprEs quel-  
ques instants de repos, la fiole étant  t.ou,jours bouchée) avec u n e  
solulion décinormale d'hyposulfite de soude. 

2 c:qilivalerits d'iode = 4 Equivalent d'aldéhyde, comme le 
montre la rCaction : 

I n )  21 + 2 ~ a b ~  = Na01 + Nat f 11'0 
( b )  H-COI1 f Ka01 +3aOH = II- C02Na + Ka1 + HaO 

Cette méthode est inapplicable lorsque l'aldéhyde forrnique 
renferme de l'acétone ou  d e  l'alcool é thyl ique;  dans ce cas, leur  
présence est t rahie  p a r  la formation de l'iodoforme. 

L. G. 

Recherclic de la parnphénylèna-dlnmine dan@ 
les miatnres destinées R la coloration des cheveux. 
- M. J .  THO41.W (Journal suisse de chimie et de ph arma ci^, 1904, 
t. XLII, p. 680). - L'auteur propose le procédé suivant pour  la 
recherche de la paraphényléne-diaminr: dans les mixtures desti- 
nées à la color;itiori des  cheveux ; au  lieu d'isoler la paraphény- 
Iéne diamine en agitant la niixture avec de l'éther. on emploie 
le sulfhydrate d'ammoniaque ; on évite ainsi la formation de 
produits d'oxydation. En subliinûnl la substance isolée, on 
obtient des cristaux incolores, fusibles h 140% qui ,  au  contact de  
HC1 et d'un excris d'hypochlorite de  soucle, donnent  H l'ébullition 
un précipité blanc, floconneux, suscrptible de cristalliser dans 
l'alcool en longues aiguilles fusil>les 124O (qiiinone-dichlori- 
mide). 

Ces mèmes cristaux donnent, avec le perchlorure de fer e t  
l 'hydrogène sulfuré, en chauffant Iégéreinent, une coloration 
violette (violet de Laulh) .  

Les cristaux en question, en solution étendue et faiblement 
acide, donnent, avec l'aniline et  le  perchlorure de fer, u n e  colo- 
ration bleue (indamine). 

Ces deux dernieres réactions sufisent  pour conclure & l a  pre- 
sence de la paraphényléne-dia~riine. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



TCmplol d m  rkfraretom+tre pour la rccheinchc du 
niouillape du lait. - MM. A.-E.  LEACH et  H.-C. LYTIIGOE 
Jown. of amer. chernicd S~iciety, 1904, p. 1293). - Ile norrihreuses 
tahles mont,rent les r h l t a t , ~  obtenus p a r  les auteurs sur  des 
laits purs  et des laits additionnés d'eau. lJ ' instrument employé 
est le réfractornktre B immersion d e  Zeiss, mais on  peut employer 
aussi le réfractornétre d'Abbe. 

Le mode opératoire est le suivant  : à 100 cc. de lait, dont la 
tempkrature est d'environ 20°, on ajoute 2 cc. d'une solution 
d'acide acélique k 25 p. 100 (Il = 1,035) ; le récipient contenant 
le lait ,  couvert avec u n  verre de  montre, est chauffé dans un 
bain-marie pendant vingt minutes à la ternpkrature de  70° ; a u  
bout de ce temps, le récipient est place dans  l'eau glacéepen- 
dan t  10 minutes, et la s«liition est filtrée ; on examine ensuite 
le liquide a u  moyen d u  réfractomètre. . 

Dans le  cas d'un lait pur ,  le sérurn ne donne jamais au  réfrac- 
tométre deZeiss moins de 39O à l a tempéra turede  200. Cn sérum 
de ,lait  donnant  4 P 4 ,  m d a n g é  avec 10 p. 100 d'eau, donne 
3!1°iCi, et ,  avec 00 p .  200 d'eau, il donne 3G090. 

I l .  C. 

Rechcrehe de I R  R R C C ~ ~ F ~ U C  dams les vlns. - $1. Ed. 
K X K A Y  CHACE (Joiiriz.  of amer. chemical Society, 2904, p. 26'27). 
- 50 cc. de vin sont traités p a r  l'éther, et le résidu de l'évapo- 
ration de In liqueur éthérée est repris p a r  la gazoline ; on éva- 
pore; l 'extrait est traité par  10 cc. d'ean e t  1 cc. deSO'ITg ail 1/3, 
et I'ori fait  bouillir. s i i l  existe de l'acide salicylique. on traite le 
rnc!larige par  un  excès de  solution de permanganate de potasse à 
5 p.  100, et l'ébullilion est inaintenue pendant  une  minute ; si, 
au  contraire, il n'existe pas d'acide salicylique, cette ébullition 
n'est pas nécessaire. Tandis que  la solution est chaude, on l'ad- 
ditionne d'une petite quantité de  soude caustique en plaque, et, 
a p r h  qu(:lqiies rriiriiites, le prtScipil.ti tic: rriarig;irii?st: est fill.r6 ; le 
filtratum, qui doit être forternent alcalin, est transvasé daris un 
creuset en argent,  puis évaporé à siccité e t  chaufïé vers 210 k %iO 
p m d a n t  "2 minutes ; on  dissout dans un peu d'eau le résidu de 
cette attaque ; on acidifie la solution avec SO"Ia (;in 1/3) et l'on 
extrait  avec l'éther ; l 'extrait éthéré est  agité avec O cc. 5 d'une 
solution d'alun de fer,  e t  il donne la réaction de l'acide salicy- 
lique. 

En faisant de nomlrenx  essais sur  des vins additionliés de  
quantités dtiterminties d e  saccharine, cette méthode a accusé une 
sensibilité égiile à Fi rnillig. de saccharine par  litre en l'absence 
d'acide s;rlicylique. En présence de 0 g r .  20 d'ncidc salicylique par 
litre de  vin, on n'a pu retrouver la saccharine qu'& la dose de 
10 milligr. par  litre. IL. C.  
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. h d y s e  dew crspfaaiiiles - M. D. BASIL. W. ALEXANDEI1 
(Comptesrendus du Ve Congrés ilttcm. de chimie, vol. II, p .  699). - 
La méthode que decrit l 'auteur est celle pratiquée dans  les labo- 
ratoires d'essai et de contrôle de New-York. 

Dosage de l 'humidité. - On pulvérise l'échantillon refroidi, s'il 
est, nécessaire, pour  le rendre plus friable, et oii le met  d a n s  u n  
eusiccateur jusqu'à poids constarit. On doit éviter de chaufrcr :ifin 
de ne pas chasser les hydrocarbures légers. 13. Clilïord Richard- 
son dit que, dans  l e  cas de l'asphalte de la Trinidad, deux  
broyases et deux expositions successives dans  u n  exsiccateur 
sont sufiisants pour ctiasser toute l'hurnidii,é. 

Dosagz du bztunle total. - On introduit 1 gr. de l'échantillon e n  
menus morceaux dans u n  vase d'Erlenrneyer ; on le couvre d e  
900cc. de sulfure de  carbone ; on agite de  temps à autre ,  e t  on 
laisse reposer pendarit. une  riiiit; on décante sur  un creuset de  
Gooch taré ; on lave le résidu avec d u  sulfure de  carbone, en 
agitant et  laissrint reposer d e  nouveau ; on dkcarite comme pré- 
cédernrnent, e n  f:tisnnt passer le résidu s u r  l e  creuset ; on lave 
jusqu'k ce que le Liltratum passe limpide ; on s k h e  le creuset, e t  
l'on évapore le filtratiim dans une  capsule de platine. Le biturne 
obtenu est calciné et le résidu de la calcination est ajouté au  
contenu du creuset, qu'on chauli'e A i O O O  et  qu'on pèse. 

Matières minerales. - On calcine dans un  creuset de  platine 
taré. 

Matières organiques insolubles dans le sulfure de carbone. - Sous 
cette désignation s o n t  comprises toutes les matières "kgétales et 
le carbone finement divisé, provenant de la décomposition des 
liytlrocarhiires supérieurs en hydrocarhiires irif6rieiirs. 

Pétrolène. - Lc bitunie pur  peut é tre  considCr6 cornrne formé 
de deus  portions : la preiniPre, molle et volatile ; la deuxième, 
dure et friable. La prernikre est le pe'lrolène, e t  sa détermination 
se fait comme celle d u  hiturne total, mais en employant le naphte 
léger cornrile dissolvant. au lieu du siilfure de carbone. 11 faut a u  
moins P jours de digestion. On emploie, pour les asphaltes Iiqui- 
des, du naphte à 88 degrés B.; pour les asphaltes durs ,  l e  
naphte doit avoir 62 degrés B .  Lorsqu'on examine u n  asphalte 
inconnu, il est bon d e  faire les deux essais. 

Asphaltke. - II est obtenu e n  détruisant le pétrolènedu bitume 
total. On exprime ordinairement ces deux corps, pétrolène et  
asphaltène, en fonction d u  bitume total. 

11 est bon que les cinq dosages pr6céclents soient. conduits s u r  
une m&nie portion d'asphalte, soit 1 0 g r  bien mélangés. 

Cn~,bune fim. - Cette déterrriiriatiun est faite s u r  les hases 
fournies par  le Cornité d'analyse des charbons de I'American 
chernical Society. On introduit 1 gr. de bitume pur  dans u n  creu- 
set de platine pesant 20 5 3 0 g r .  e t  ayant  un  couvercle fermant  
très bien; on chauffe à pleine flamme d'un bec Bunsen pendant  
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7 minutes. Le creuset est supporté par un triangle de platine, le 
foud étant à 7 ou 8ceritimètres du sommet du brûleur. La flamme 
doit avoir 20 centirnétres de hauteur. L'essai doit être fait dans 
un endroit dépourvu de tirage d'air. 

Point de fusion. - L'asphalte finement divise est tamisé avec 
.un tamis convenable, sur une lamelle couvre-objet, laquelle 
llotte sur du mercure contenu dans un cristallisoir supporte par 
iiri disque d'amian1.e ; on couvre le cristallisoir avec un enton- 
noir, dont la tige est partiellement coupée, de façon à permettre 
le passage d'un thermorriétre,et l'on chauft'e le tout l'aide d'une 
lampe à alcool, de façon à élever la température d'environ 
2 degrés par minute. On note la température 2 laquelle l'asphalte 
passe du  brun au noir. 

Si l'asphalte ne peut pas être pulvérisé, on l'étend en une cou- 
che de 1 millirriètre d'épaisseur, dont on coupe quelques petits 
cuhes, lesquels servent pour la détermination. 

Pe'ndl-ation. - Se détermine à l'aide de l'appareil de M.  II.-C. 
Uowen (décrit dans School of Mines Quavkdy )  ; elle est basée sur 
la pénktration d'une poin1.e de  poids dkt.ermirié, agissant 2 la sur- 
face de l'asphalte à une certaine température (i8" Fahrenheit) 
pendant un temps déterminé (1 seconde). 

Préparation de bitume pur. - JI est quelquefois nécessaire d'ex- 
traire le bitume d'un asph;ilte, lorsque la nature de celui-ci est 
telle que ses caractéristiqu~s p u v e n t  ètre masquées par la pré- 
sence d'autres produits. On a constaté que le bitume, apriis 
extraction, est plus fluide qu'il ne l'est réellement dans l'as- 
phalte. Pour corriger cette erreur, on fait en même temps un 
essai semblable sur un  bitume de  consistance connue; on prend 
une quantité suffisante d'asphalte pour fournir un extrait attei- 
gnant 25gr. de bitume ; on l'introduit dans un vase d3Erlenmeyer, 
et l'on recouvre avec 200cc. de sulfure de carbone rectifié ; on 
laisse reposer, puis on décante, et l'on répète l'opération jusqu'k 
obtention d'un liquide limpide. La solution de bitume est cen- 
trifugbe, afin de separer les fines particules de matière minérale 
entraînees; on distille les deux solutions, celle de l'échantillon 
analysé et celle du type;  on chauffe en immergeant le ballon 
dans u n  bain-marie muni d'un appe~idice latéral pour chauf- 
fage. Le bitume est ensuite versé dans une capsule chauffée au 
bain-marie, afin de chasser le reste d u  sulfure de carbone ; on 
chauFe ensuite les deux bitumes A 160-170" a u  bain de sable, 
en agitant contiiiuellement. Ils sont alors prêts pour l'essai de 
pknétration. P. T. 

Noovelle réaetion do lactose et d o  maltose. - 
M .  A .  WOHLK (Zeits. f .  anulyt. Chernie, 1904, p. 670). - Si 
l'on prend une  solution contenant 0gr .5  de lactose, qu'on 
l'dditioune de 10cc. d'aminoniaque B 10p,  200 et qu'on chauffe 
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pour chasser l 'arr~niori ia~ue,  sans  toutefois amener l'ébullition, 
il se développe urie colorittion rouge après  15 h 20 minutes. 
Le maltose se comporte de la mérne fsçon, tandis que  les 
autres sucres. dans les riit?mes conilitions, donnent i peine une  
faible coloration jaune paille. Le maltose se dissout bien 
chaud dans l'alcool, tandis que le sucre de lait se dissout trks dif- 
ficilement, de sorte que la reaction ci-dessus peut servir pour  
identifier les deiix siic:r~:s. S'il y a i l ' a u l r ~ s  hydrates de carborie, 
la réaction marche encore bien, niais la présence des sels miné- 
raux ou des acides organiques empkche la réaction, e t  il faut  
alors les séparer avan t  de caractériser les sucres. 

L. G. 
- 

BIBLIOGRAPHIE 

Cours de  chimie a l'usage des 6tudhnts  d n  
ID. C .  N.,  par R. DE FORCRASD, correspondant de l'Institut, prot'essmr 
h la Faculté des sciences, directeur de l'Institut de chimie de 1'Univer- 
site de Montpellier. - 2 vol., t .  1 : Gene~.alites. Chimie miaémle ,  
325 pages; t. I I :  Chimie o~.ganiqzte. Chimie analytique, 317 pages 
(Gauthier-Villars, Gditeur, 55, quai des Grands-Augustins, Paris). 
Prix de chaque vol. : 5 fr. - La pensre daris laquelle l'auteur a conqu 
ce1 ouvrage se trouve iodiquec dans un avant-propos oii il dit: 

I( 11 m'a semblé que la plupart des ouvrages dejii publiés etaient ou 
n trop éIérrieritaires ou trop complets, et je [rie suis attaché A doririer à 
N chacun des chapitres un di?veloppenient tel que ce cours puisse être 
« enseigne en une année en tiére, t~ raison de trois leçons par semaine, 
I( comme le veut le programme officiel. Je me suis abstenu, en outre, 
« d e  donner aucun détail sur les applications medicales ou pharma- 
11 ceutiques des substances decrites. 

a En un mot, j'ai pensé que le certificat P. C. N .  n'était ni un  bac- 
« calaurlat, ni une licence, mais un intermediaire entre les deux, et 
11 que, d'aprhs l'esprit de notre programme, les leçons qui s'y prepa- 
a rent devaient êtrc c:xclusivement scientifiques.. . u. 

D i j h  les circulaires ministérielles indiquaient que cet enseignement 
ne s'adressait pas seulement aux futurs étudiants en  mddecine. Cer- 
taines rkforrnes récentes, relatives aux bourses de licence, à I'Ecole 
normale supérieure, aux agrégations de philosophie et de sciences 
naturelles, ont corifirrué cette riiariière de voir. 

C'est pourquoi ces leçons pourront être utiles tout étudiant qui, 
possédant dejà les counaissances élémentaires du baccalauréat, désire 
pousser plus avant. Ceux qui se préparent aux grandes Ecoles, ainsi 
que les eleves des Ecoles spfk-ides (Agrieiilturct, Pharmacie, Com- 
inerre, etc.) 3 trouveront aussi des enseignementsutiles. 

lnfiuence of ïood preservativen and artifieial 
colors on digestion and health. - 1. Bode aold and 
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borax, par H.-W. WILEY. - 1 brochure de 477 pages. Department 
of agriculture. Washington. 

Cette hrochure fait I'ohjet d'une analyse dans ce Reciieil (p 160). 

Ve Congrès international de ehiiiile nppllqn&e 
teoo à Berlin en 1903. - Comptes rendus publiés par le pre- 
sident du Congrés, hl. le  Dr OTTO N. WITT et le secrtitaire genkral, 
M. le Dr G. PUI.VEHMACHIIR. D e ~ ~ t s c h e r  Verlag. Berlin, 1904. Prix : bro- 
che 60 marks .  

Les comptes rendus du Congrés de  Berlin forment  4 gros volurnes 
comprenant pliis de 4.000 pages et  de  nombreuses tables e l  planches; 
or> peul se rendre compte,  en  les feuilletarit, de l 'importance prise par 
les Congrès internationaux de  chimie appliquée. 

Ces comptes rendus constituent une  importante ricolte scientifique, 
dont la partie essentielle, inserbe à la fin d u  dernier volume, consisle 
dans les decisions prises h la séance d c  cldturc, qui forment le plan de 
travail du prochain Congrès de  Rome. 

NOUVELLES ET RENSEIGNEMENTS 

ERRATUM 
Dans l'article de M. Bodgan, publie dans  le no  de  mars, lire à la 

p .  92, ligne 21 : tr compvis eulre 0,0185 et 0,0215 dynes par cc. » 
a u  lieu de : e compvis entre 0,0185 et 0.0215 par cc. ) I .  

DEMANDES E T  OFFRES D'EMPLOIS. 
Sous infornions nos lecteurs qu'en qualilé de secrétaire général du Syn- 

dicat des etiiniistes, nous nous cliargeons, lorsque les deniandes et les 
offres le prrrnettent, de procurer des chimistes aux industriels qui en on1 
I~esoin et des places aux cliirnistes qui sont à la recherche d'un emploi. 
Les insertions que nous faisons dans les Annales sont absolument gra- 
tuites. S'adresser à M. Crinon, 45, rue Turenne, Paris 30. 

Sur la demande d e  M. le secrétaire de l'Association des anciens @lèves 
de l'Institut de chimie appliquée, nous informons les industriels qu'ils 
peuverit aussi deniander des chimistes en s'adressant 2 lui, 3, rue Miche- 
let, Paris (@). 

33 ans, conriaissarit les 3 langues, Ires bons certificats, can- CHIMISTE naissant travail usine, cherche emploi. - Adreaser les 
offres au Bureau des Annales de chimie analytique, 45, rue de Turenne, 
Paris. 

halance Becker, sensible au 115 de rnilligr., & Ubau court, A VENDRE ayant servi 3 peine un mois, un mouiie et un bain-marie 
en cuivre. La boite de poids comprend une serie de 400 gr. en cuivre et les 
divisions du grainme en platine. - S'adresser M. Bazilet, 283, rue du 
Jardin Public, Bordeaux. 

-- 

Le Gérant : C. CRINON. 
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TRAVAVX ORIGINAUX 

Nouvel ayprreil pour I'aualyse den gaz, 

Par M. le D r  G. I 1 u ~ ~ a c ü i .  

Cet appareil comprend : une burette e n  verre n, de  1 métre d e  
longueur, dont la moitié supkrieure est capillaire et  divisée, s u r  
2 cc.,  en 200 divisions ; l a  moitié inférieure a un  diamètre 
intkrieur de  2 cm. et  est diviske en cc. Autour d e  la burette, se  
trouve un manchon b e n  verre, rempli d'eau température 
constante pour maintenir l 'atmosphère de la burette A cette tem- 
phature. Un tube de  caoutchouc c met  en ço~nrriuriication le 
fond de la burette avec une boule mobilc d contenant du mer- 
cure ou de l'eau, suivant  le gaz & analyser. Dcux supports e et f ,  
portés par une tringle en fer 9, permettent d'élever ou d'abaisser 
la boule d .  

A l'extrkmité de la hiirett.e, un boiir,hon à I ' h e r i  8,  percb d'un 
seul trou (voir fig. 2), permet d e  met t re la  burette en communi- 
cation successive avec quatre  tubes capillaires i, 1, m et  n, sou- 
dés à angle droit.  

Le tube i sert à introduire le gaz & analyser ; les autres ser-  
vent k conduire le gaz d a n s  les tubes à absorption. 

Une petite cuvette O peut  renfermer du mercure pour rendre 
la fermeture étanche. 

Le manchon b est port6 p a r  deux pincesp, q, mobiles sur  un 
support en fer  r ,  à large pied. 

La pincep porte trois petites tiges fixes s, qui  permettent de  
soutenir les tubes à absorption qu'on relie & 1, ml a, par  des 
tubes capillaires en caoutchouc. 

1 est la pipette simple de  Lempel. 
II est la pipette double. 
II1 est la pipette poiir corribiistion. 
Mode opiratoire. - Soit à analyser les gaz provenant  de  l a  

végbtation d'une plante : oxygène, anhydride carbonique, gaz 
combustibles et azote. 

On introduit; d'abord, dans  la pipette 1 une solution tri% con- 
centrée d è  potasse ou mieux de baryte. En xnantr,uvranl la 
boule d, on aspire le liquide jusqu'au tube 1. 

La pipette II contient d u  pyrogallate de  potasse, e t  la pipette 
111 renferme du  mercure. 

Une manœuvre de la boule d permet de  remplir de mercure 
f i l  1905. 
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la burette et le tube i. Sur le tube 2, on place l'kprouvette de  gaz 
à analyser. On tourne le bouchon k ,  afin de faire communiquer 

la burette avec l'éprouvette : cn abaissant alors la boule d ,  on 
introduit dans la burette une quantitk de gaz mesurée. Ce gaz 
est alors successivement mis en contact avec les liquides absor- 
bants ou soumis ti l'klincelle daris la pipette eudiomètre. 

A. 1). 
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Ibthodc igPfr~atométi-iqiie rapide d'anelyne 
de IH hiére A l'aide d'uni culcolateor aoton~atiqac, 

Par le Dr R .  ACKFRMANN, ch imi s t e  r an lona l ,  ?i Genéve. 

J'ai prkcédemmcnt publié, en collnboration avec M.  O. v. Spind- 
ler I I ) ,  la description d'une méthode réfractométrique de déter- 
mination d e  l'extrait sec de  la bière. Cette rnéthnde, basée s u r  un 
calcul analogue à celui employé pour 1:i détermiriation indirecte 
du résidu sec du  vin b. l 'aide de la formule de  Tabarié, consiste 

multiplier par  un certain facteur la différmce entre l'indice de 
réfraction de la bière et celui du produit de sa distillation ramené 
au volume primitif. Le coefficient par  lequel doit étre rnultiplidc 
la différence des indices avai t  étB déterminé expérimentalement 
sur un grand nombre d'échantillons de biére. 

Cette nouvelle méthode présentait ,  sur  celles employées jus- 
qu'alors (par  pesée directe de I'extrait ou indirectement à I'aide 
du poids spécifique de l a  biére privée d'alcool), certains avan-  
tages que j'avais signalés, et. entre  autres, celui d e  l'économie 
de temps. 

M. le Dr Fries, directeur de la station scientifique suisse de 
brasserie à Zürich, a, lors d e  ma premihre publication, attirC 
mon attention s u r  la possibilité qu'il y aurait  d'utiliser le réfrac- 
tomètre immersion de Zeiss, reproduit ici, d'un emploi si 
pratique, pour  l'analyse de la tiiére d'aprFs la méthode réfracto- 
aréométrique de  Steinheil e t  Schwarz ou celle de  Tornoë. Je 
saisis cette occasion pour exprimer ici à ?VI. l e  Dr Fries mes 
vifs rernercîments pour l'idée qu'il m'a  suggérée. 

Les méthodes en question, quoique méritant une grande con- 
fiance & cause de  leur caractère scientifique rigoureux, ne  se 
sont, malgré tout,  que peu répandues dans la pratique. Tornoë 
a repris, s u r  l a  demande du  gouvernement norvégien, les essais 
des deux auteurs  prkcités, afin d'établir pour  les douanes une 
méthode simple e t  rapide d'analyse d e  la tiière. Il est. arrivk, en 
calculant des tables complétes, à rendre sa  méthode applicable 
dans la pratique et il a ,  dans ce domaine, rendu u n  signal6 
service. 

La m a n i p l a t i o n  peu pratique du  réfractomètre employé par  
Tornoë et la difficulté d e  son emploi pour des analyses en série 
doivent certainement avoir nui h l'extension de l'application de  
sa methode. Le réfractomètre à immersion de  Zeiss ne présente 

(2) Annales de chimie analytique, 1904, no 9, p. 338 et Journal suisse 
de chimie et de pharmacie, '3903, no 30, p ,  310. 
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pas ces incanvénients e t  répond admirablement aux exigences 
de la pratique. II est. pa r  sa forme, trés maniable;  les ohsrrva- 
t ions se foiil L'la IurriiPre du jour, tandis  que  les auifes rkfrncto- 
mètres exigent la lumière du sodium; u n  dispositif permettant 
de réaliser un  achrornatisrne complet e t  l'emploi d'une vis 
microm~tr ique  pour  rendre In lecture plus  précise font qu'il est 
possible de  déterminer rapidement e t  exactement l'indice de 
réfraction jusqu'ù la cinquième décimale. 

Corrime ce dernier réfractomètre, en raison de  ses qualités, 
est très commode pour effectuer des déterminations en série, il 
m'a semblé qu'il serait  avantageux d e  chercher  k utiliser cet 
instrument daris une rnéthode d'analyse présentant les avan- 
tages de celle de  Tornoë, sans en avoir les inconv6nients. Je 
crois avoir résolu ce pro1)li:rrie p a r  la construction d'un calciila- 
teur  automatique permettant,  é tant  donnés la densité et le degré 
réfractométrique d'une biére, de trouver instantandment et 
avec une grande précision sa teneur en extrait  et en alcool. 
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Comme on le sait, la détermination d e  ces deux constituants 
de la bière permet aisdrnent de  calculer son extrait  primitif et 
son degré de fermentation. 

Lc principe s u r  lequel est hasée la  méthode est celui indiqué 
tout d'abord par  Steinheil, plus tard par Schwarz, e t  enfin Btudié 
plus en détail p a r  Tornoë. En voici la description : 

Les constantes physiques d 'une sciiution (dans le cas  spécial, 
le poids spécitique et  la réfraction) sont égales L l a  somnie 
aly5briqiie des constantes de tous les composants de la solution. 
Pour la biére, les composants L prendre e n  considération sont 
l'eau, l'alcool e t  l 'extrait .  Ce dernier,  comme Tornoë l'a démon- 
tré, peut, dans cette méthode d'analyse, être considéce comme 
un corps homoçène. 

Au sujet des relations entre  la composition d'une solution et 
son poids spécifique ou sa réfraction, Tornoë donne les formules 
suivantes ( i )  : 

dans lesquelles : 
S = poids spécifique ; E = extrait  ; n = indice de  réfraction ; 

A = alcool ; ci ,  c2,  c3. cb sont des constantes qui r e p r s e n t e n t  les 
variations que subissent le poids spécifique ou la refraction 
lorsque la teneur en alcool ou en extrait  slél&ve de 1 0/0 dans  !a 
solution. 

Torno8 a déterminé expérimentalement la valeur des cons- 
tantes c i ,  c2, c3 ,  C( en prkparant des solutions types à. l'aide 
desquelles il a pu fixer l'influence d e  la teneur en alcool ou en 
extrait sur  le poids spécifique et  sur  la réfraction. Il a consigné 
les résult,ats ainsi obi.enus d a n s  une table t rès  volumineuse, 
qui est vendue par  la maison Schmidt e t  Haentsch, de  Berlin. 

Pendant que, comme on vient de le voir, Tornoë, par tant  de 
considérations théoriques, étudiait l'influence de  chaque facteur 
sur les propriklSs. physiques de  In bière et en déduisait les 
constantes de sa furmule, j'ai entrepris,  en collaborat,ion avec 
JI. le Dr Th. Itenard, de résoudre la question d'une autre  
manière, e t  cela en nous basant sur  les résultats que m'avaient 
donnés les applications de  la  géométrie analytique dans mes 
travaux antérieurs. 

( 1 )  Zeitschrift f .  d .  gesamte Rranznesen, 1897, p. 373. 
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Cette maniére de  se représenter les élémenls d u  problème mit 
en Iiimiére d'une mariihre si claire les ri:liitions ent.re les diffé- 
rentes valeurs en jeu qu'il nous parut  qu'il serait  possible de  cons- 
truire un  appareil permettant de déterminer directement, sans 
aucun calcul e t  sans  employer de tables, l'alcool et l'extrait, con- 
naissant les d e u x  constantes physiques, densité e t  réfraction. 
Cette idke d'une machine à calculer ne me vint  pas spCci:~lr.ni~nt~i 
l'esprit l'occasion de  l'analyse de la biEre, niais me fut sug- 
gérée par  l'emploi d u  calculateur automatique que j'avais 
proposé en 1895 pour le calcul de l'extrait sec du  lait au  niogen 
de  la formule de  Fleischmünn (appareil fabriqué par la irinison 
Auer et Cie, de Zürich). Cepend:rrit, dans  ce dernier instrument, 
il ne s'agit que  de resoudre une équation à une inconnue, 
tandis que, pour  Ja bière, les équations rksourlre par l'appareil 
comportent d e u x  inconnues,ce qui  donne lieu de plus scandes 
difficultés. Nous avons réussi it les surmonter par la construc- 
tion de  l'appareil figuré plus loin. 

La méthode piirement empirique que nous avons employ6e 
pour I'établisscrnent des constantes de  notre appareil présente 
certains avantages s u r  le procéd6 de TornoC, attendu que nous 
n'avons pas été obligés, comme cet auteur, d'npporler des cor- 
rections a u x  résultats finaux e t  que  nous sommes arrivés direc- 
t,emr:nt à des chilyres qui  correspondent alisriluriient. k ceux qii'on 
doit obtenir au moyen de  méthodes conventionnelles d'analyse, 
mQthodes qui  pourraient,  d u  reste! étre modifiées, si, par hypo- 
thfise, les procétlésgénèralement admis  venaient a etre remplacés 
ou corrigés. II suffirait, dans  ce cas, de chariaer la graduation 
çorrespondarit à l'extrait, pour obtenir des résultats absoluinent 
e n  harmonie avec ceux des méthodes officielles 

Voici cornment Prior  s'cxprirriait ?i 1'asseml)lée de la Freie 
Vereinigwlg Iinyerischer Vertrckr der nn,qrwa~îdie Chemie, tenue en 
4897, A Landshut ,  a u  sujet du procedi refractornétrique de 
Tornoë : 
, (( Cr, prncktié est d 'une graride viileur pour les Iiiliori~toires 
(( aymotecliniqiies, en ce qui concerne la déterinination rapide 
(( de l'extrait e t  de l'alcool, ainsi que d e  celle du degré de fer- 
CI mentation, d e  l'extrait primitif e t  pour  le contrôle d e  la 
(I fabrication ; cependant, les analyses de bière que le chimiste 
(( analyste a u r a  à exécuter devront être faites par voie gravirné- 
a trique jusqu'au moment où les tables d e  Rüber-ïornoi seront 

reconnues ou  que d'autres correspondant a u x  méthodes gravi- 
(( métriques adoptées auront  été établies. Dans ce dernier cas, 
(( je  recommanderai sans arrière-prisée et imrnddiatement 
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(( l'introduction de cet instrument  dans les laboratoires pour 
u l'analyse des denrées alimentaires ... I 

Comme le r6fractoniètre est  un appareil spécialcrnent cons- 
truit pour un  usage pratique et  que le calculateur propos6 i m -  

place trés avantageusement les tables de TornoC, on peut 
admettre que les conditions posées p a r  Prior sont remplies et 
que l'usage de la rriéthode aréo-réfractométriclue dans  les 
laboratoires d'analyse de denrées est recommandable tous 
égards. 

Kous nous sommes basés sur  les considérations suivantes 
pour la mise au point d u  calculateur. Les indications de  ce der- 
nier doivent, avant  tout, coricorder avec les i~ésuliats obtenus 
par les méthodes scientifiques Etiiblies. Voila pourquoi le poids 
spécifiqu: de la biCre h analyser est resté celui de ln bière 
à 15' par rapport l 'eau à 15O ; on  sait que cette opération doit 
&tre efïectuée en tous cas dans  chaque analyse. D'autre par t ,  les 
chiffres exprirriaiit l 'extrait indiquent celui-ci en granirnes dans 
100 gr .  de bière, comrnc le donne la table d e  Windisch recon- 
nue officiellement. 1)e mêrrie, l'alcool est exprimé en poids dans 
100 gr .  d'aprhs la nouvelle table d u  mSme auteur .  L'étendue des 
graduations est faite de  telle sorte que l'appareil donne les plus 
fortes et les plus faibles quantités d'alcool ct d'extrait constatées ' 

d'aprés les analyses de bière publiées dans le livre d e  Kouig, 
tome Pr. 

Description de l'appareil à calculer.. - Celui-ci est composk d'un 
disque métallique mobile, grad116, e t  d 'un autre disque plus 
grand, fixe et également métallique. Lü graduation extérieure 
est wir le disque fixe, e t  la graduation intérieure sc trouve sur  la 
partie pkriphérique du disque mobile. Ces deux bchelles gra-  
duées sont en regard l 'une de l'autre et séparées seulement p a r  
le très petit espace d e ~ t i n é  à permettre la rotation de la partie 
mobile devant la partie fixe. Le tout est placé sur  un bâti e n  
fonte et protégé en dessus p a r  une plaque de verre ?i t ravers  
laquelle passe l'axe du disque mobile, ce dernier axe étant relié 
avec un  levier extérieur, qu i  permet de  faire tourner ce disque. 
Le bâti repose sur  trois pieds, et un dispositif permet de suspen- 
dre l'appareil contre une paroi. 

La graduation fixe- extérieure comporte trois échelles. La 
première, avec la désignation : réfraction, représente les cin- 
quii:rries d e  degrés du  réfractométre & immersion d e  Zeiss, soit 
les degrés 60 k 34; la deuxikme indique les poids spécifiques 
de 1,0050 k 1,0310 et, pour  plus de commodité, ne porte que  les 
2 ou 3 derniers chiffres de  la densité. La troisième est, e n  sens 
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inverse, la méme que la p r e rn ih  (degrés 34 & 60). mais divisde 
en dixiémes. 

La division sur le disque mobile n'es1 constituée que de deux 
échelles. La plus longue donne les extraits en grammes dans 
100 gr. de biPre, correspondant à ceux obtenus selon les pres- 
criptions allemandes unifiées pour l'analyse et l'appréciation des 
denrées et concordant avec les résultats de In table des extraits 
de Windisch. Cette échelle va de 4,O & 8,6 010 d'extrait, et un 
intervalle correspond $I 0,02 010 d'extrait. 

L'autre graduation, moins 6tendue. est celle de l'alcool indi- 
quant les résultats de 2 à 6 gr.  pour 100 gr de bière ; comme 
un degré de cette échelle Bquivaut 0,10/0 d'alcool, on peut, 
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en estimant les dixibmes de degrés, a p p r k i e r l a  quantité d'alcool 
& 0,01 010 près. E n  outre, le disque niobile porte une  flèche. 

En comparant, sur  105 analyses, les résultats obtenus par la  
méthode aréo-réfractoinétrique, appliquee 5 l'aide d u  calcula- 
teur, et les résultats des méthodes ordiriüires officielles, on  a 
constaté les diffërences moyennes et  rnaxirria ci-aprés : 

Extrait : difftirence moyenne. . . O gr .  24 en moins 
)) >I maxima . . . Ogr. 8 >1 

Alcool : >, moyenne. . . 0,003 0/0 1) 

1) » m a x i m a .  . . 0,17 010 u 

Marche de  l'analgse d'une bitire par la  mithode a w o - r b f ~ a c t o m è -  
triqzts. - O n  dkbarrasse la bière de  son acide carbonique en l a  
portant ii la tempkraiiire B Iiiquelle on doit la mesurer ; on 
agite vivement dans un ballon spacieux et  on la filtre p a r  lrois 
fois. 

On détermine alors, selon le procédé habituel, la densité 
Ù 1 5 0 ,  jusqu'à la quatrième décimale et p a r  rapport  B l'eau 
à i5o. 

Cette opération peut s e  faire soit a u  picnométre, soit plus  
rapidement à l'aide d'un aréomi:tre exact (tel que ceux qiie la 
maison Zeiss fait fabriquer et qu'elle livre avec le  calculateur). 
D'autre part ,  on prend le  degré dé réfraction de la bière B 1705 
avec le réîractornètre & irnintmion. 

Ces deux données, poids spécifique e t  degré réfractométrique, 
pcrrncttent de lire directement sui. le cûlculateur automatique e t  
la teneur eri alcool et celle en extrait .  

Poids spécifique = 1,0149 
Ex"'@ ' Degré r6fractoniitrique = 43,80. 

On place, l'aide du levier extérieur, la flEche du  disque 
mobile vis-il-vis d u  chiffre de la gradu:~tiori fixe représentant le  
poids spécifique, soit, dans ce cas, s u r  le chiffre 149; on regarde 
sur l'échelle de  gauche quelle e ~ t  la quantitA d'extrait  indi-  
quée en regard de  la partie de la graduation fixe correspon- 
dant B un degr6 r6fractoinétrique de 4 3 , 8 ;  on trouve de  la 
iii2rrir: façon 1;i qiiitriliti: d';ili:ool vis-à-vis d u  degré 43,8 de 
l'échelle fixe de droite. Le résultat est : 5,56 0/0 d'extrait e t  
3,92 0/0 d'alcool. 

Afin de soumettre la méthode et l'appareil à l 'épreuve d'un 
contrôle absolument objectif, j'ai fait les essais suivants : j'ai 
prié deux chirriistes (1) de rri'r:nvoyer de petites qiiiiritit6s de 

(11 J'exprime ii:i a M. lc Dr Frir.9, de  Ziirich, e t  à M. le professeur Iircis. 
de Bàlp,  mes vifs  remerciiiient.s pour  lcur  aiiiiable cuncours en cettc 
circonstance. 
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bière que ceux-ci avaient d6jà analysées, en m'indiqii:int seule- 
ment  leur poids spécifique ; j'ai déterminé la réfraction ; j 'ai 
calculé, d'aprés ces donn4es: l'alcool e t  l'extrait, et, une heure 
après l a  réception des échantillons. j'ai adressé le résultat à Ines 
co l lèges .  Le jour suivant , je  recevais d e  mes correspondants les 
résultats d'analyse obtenus par les procédés ort1in:iires. La con- 
cordance des chiffres trouvés p a r  les deux  méthodes a toujours 
bté remarquable. 

Voici quelques exemples comparatifs des rGsul1al.s obtenus : 

fi, ,59 
5 , 3 7  
6.41 
li, 37 
4, i7 
4 ,55  
5,20 
5,70 
5,10 
4.95 
6,2O 
7. 86 
5 , s  
5, O0 
5, 60 

- - - 

m 
4 

4 *  0 = Différences 
r d  

a 
z.232 
,, , i / i00  O 0  
c " b  
"2 

Les bières qui m'ont servi p o u r  apprécier l'exactitude d u  
nouveau procédé comprennent toutes les bières débitées 
Genève, c'est-2-dire les bières les  p lus  diverses de la Suisse, les 
principales hiéres de Miinich et rle Pi lsen,  une  biére d'Augsbura, 
des bières Siilvator e t  Dock, enfin d e s  bières fortement ferrncntks 
et des bières jeunes. 

Les expériences se sont a insi  é tendues sur  un nombre de  cas 
suffisants pour  qu'il soit permis d e  prétendre que, eu égard aux 
résultats constatés, la méthode ne laisse rien k désirer au point 
de vue de son application k tous les  cas e t  de son exactitude. 

I l  ne reste qu 'k  ajouter que la maison Zeiss, 2 Iéna, a acquis le 
brevet du calculateur automatique e t  qu'elle l'a mis dans  le 
commerce sous u n e  forme élégante e t  pratique. 
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Noaveao pruc~dé dc recln~rehe de I'ainnioiiiaque ; 
appliaation pour caract&i-iwer la pni-et6 des eaux, 

Par MY. TRILLAT e t  T U R C ~ E T .  

La pr6sence de l'ammoniaque étant considérée comme u n  
indice de pollution, s a  caractérisation a toiijours fixe l'attention 
des hygiénistes. 

En dehors de la méthode classique de M. Schlcesing, on utilise 
couramment, comme procédé rapide, la rni:,thode de  Nessler, qu i  
consiste k former d e  l'iodure de  tétramercure-ammonium, lequel 
communique à l'eau une  coloration jaune ou forme u n  prkcipité 
de mdme couleur. 

Au cours de recherches s u r  la sensibilité de ces méthodes, 
nous avons constath que l'emploi d u  riackif de  Kessler peut. dori- 
ner lieu des interprétalions erronées, à moins de recourir k la 
distillation, ce qui est une complication ; tel est le cas lorsqu'on 
opere sur  des eaux bicarbonatées, calcaires, sulfiireuses ou s u r  
des eaux chergries de matihres ~Ibuminoïdes .  C'est ainsi que  
nous avons été amenés à rechercher une nouvelle inétliode, pré- 
sentant plus de sécurité, tout e n  conservant la sensibilité e t  
l'instantanbité du  r6actif de  Nessler . 

Lorsqu'on ajoute, à u n  liquide contenant d e  l'arnrnoniaque, d e  
l'iodure de potassium en solution, en mème temps qu 'un hypo- 
chlorite alcalin, il se forme instantanément une coloration noire 
intense, qui se résout e n  u n  précipité dont  les propriétés ont p u  
&tre identifikes avec celle de  I'iodure d'azote décrit p a r  Gay- 
Lussac. 

Notre procédé repose s u r  la remarquable propriétéi que  pos- 
sède I'iodure d'azote de  communiquer 2i l'eau une  coloration 
noire qui est encore nettement visible a u  4/500.000. 

On ne peut réussir à former I'iodure d'azote en mettant en 
contact directemerit de l'iode ou de I'iodure de potassium avec 
des traces d'amrrioniaque Par contre, si l'on provoqne la forma- 
tion interniédiaire de chlorure d'iode, la réaction a lieu instanta- 
nément en présence d'une petite quantité d'alcali. La réaction 
peut &Ire exprimée ainsi : 

La mise en muvre d e  cet.t,e rkictiori es1 exl.i~&merrierit simple, 
comme on le verra plus loin. 

La précipitation instantanée de l'iodure d'azote provient bien 
de la formation d'un chlorure d'iode ; en effet, les solutions 
aqueuses de protochlorure et de trichlorure d'iode produisent 
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immédiatement, après  IégEre alcaliiiisation, le m8nie précipité 
d'iodure d'azote que d a n s  la niéthode précédente Ces solutions 
ne présentent, toutefois, aucun avantage  sur  les premiers réac- 
tifs, qui  son t  d'ailleurs plus faciles à se procurer. 

Il faut,  pour  la bonne réussite d e  la réaction, se conforiner aux 
prescriptions suivantes, le précipité d'iodure d'azote disparais- 
sant  dans  un  excès de  réactif. Voici comment  on  peut opérer 
pour  rechercher les traces d'ammoniaque d a n s  l 'eau : dans un 
tube k essai, on  met 20 à 30 cc. de l'eau à analyser; on ajoute 
3 gouttes d'une solution concentrée d'hypochlorite alcalin (nous 
avons employé l'eau de  Javel du  commerce) (1). 

L a  coloration noire se produit immédiatement (2) et  est assez 
stable pour  permettre des évaluations colorirnétriques. Dans ce 
cas, on prépare, comme dans le procédé de Nessler, une série 
de  types conlenarit des doses coriniles d'am~rioriiiiqiie, variant 
par  exemple a u  1/10.000, l 'erreur d'évaluation colorimétrique 
n'étant pas  supérieure à ce chiffre, e t  l'on compare les colora- 
tions. On a soin d'opkrer sur  la meme quantité de  liquide dispos6 
dans des tubes à essais bien calibrés et  de  méme nuance. 

Nous avons constaté, par  une  série d'essais faits à part,  qu'en 
opdrant dans les cnnditioris qui  viennent d'CStre decrites, aucune 
coloration noire, semblable à celle d'iodure d'azote, n'est fournie 
par  d'autres corps que l 'ammoniaque ; nous avons notamment 
expérimenté les amines de  la série grasse et  de la série aromati- 
que,  les amides, les uréides, les dérivés pyridiques, les nitrates 
e t  les nitrites minéraux e t  organiques P a r  contre, l a  réaction est 
obtenue avec tous les sels ammoniacaux. 

La salive humaine,  l 'urine, le suc gastrique, les jus de viande 
fournissent abondamment, meme en solution aqueuse très 
etendue, la coloration noire de l'iodure d'azote, provenant de 
leurs sels ammoniacaux ; la méthode colorimétrique permet d'en 
évaluer l'ammoniaque en présence des substances qui les accom- 
pagnent ,  avec, hien entendu, les erreurs  inhérentes a tous les 
procédés colorirnétriques. 

Nous avons appliqué spécialement notre méthode la caracté- 
risation de la pureté d'une eau potable. 

Voici les résultats qu'elle a donnés en opérant comparative- 
ment  avec le prot:i:dé Kessler s u r  une eau contenant 1/100.000 

(11 Nous nous sommes assurcis qiie cette eau de Javel ne contenait 
ni ammoniaque libre ni sels ammoniacaux. 

(2) Dans les cas douteux: pour ne pas confondre avec la coloration due 
h l'iode mis en liberté, on ajoute un trhs lbger excbs d'hypochlorite, qui 
dissout l'iode. 
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d'ammoniaque, additionnée de diverses substances et  en compa- 
rant les colorations. 

- - - - 
Esu bicarbonatée. . . . . . . 0 . altenuée atténuée col. nor. 
Eau sulhreuse. . . . . . . . O 0 atténuée atténue? 
Eau calcairc. . . . . . . . . atténude atténuée atténube col. nor. 
Eau chargée de chaux . . . . Id .  Id.  Id. Id. 
Eau avec rnatibre albuminoïde O Id. I d .  Id. 
Eau additionn6e d'urine . . . atténude Id .  col. nor. Id. 

Iodure d'azote 

iji0.000 1/50.000 1/50.000 11200.000 
- - - - 

Eau bicarbonatée . . . . . . col. nor. col. nnr. col. nor. col. nor. 
Lau sulfureuse . . . . . . . Id .  Id. Id Id. 
Eau calcaire. . . . . . . . . atténuée Id .  Id. Id. 
Eau chargée de chaux. . . . Id.  attenuee Id .  Id. 
Eau avec rnatibrealburninoïde Id. col. nor. Id. Id. 
Eau additionnee d'urine . . , col. nor. Id .  Id. Id. 

Dans beaucoup de cas, les eaux suspectes contiennent de la 
matière albuminoïde; elles peuvent être chargées plus ou moins 
de siilfures alcalins, dont l'&xurnulation peut faire échec k l a  
réaction de Kessler. Le tableau ci-dessus indique que l'influence 
des su1fu1'es est nulle avec notre méthode.  

Enfin, nous avons corriparé, comme procédé quantitatif, les 
doses d'ammoniaque contenues dans  les eaux d'égolii. qui nous 
ont été fournies p a r  le service des e a u x  d e  Montsouris; on a 
comparé les rksultats avbc ceux provenant  des mêmes dosages 
effectués avec les ruéthodes de Schlcesing et Nesslcr. 

MCthodes 
# 

Extrait à 100" à l'iodure 
par litre Schltcsing Nessler d'azote 

Eaux d'egout gr. mgr. mgr. mgr. 
- - - - - 

Bassin de Clichy . . . 2,lZ 23,Y 9 18 
Région de M\léry. . . . O,84 21,4 13 23 
Conduite sous Poissy . 2,98 25,2 10,s 17,s 
Collecteur de Trie1 . . n 27,2 i1,4 23,40 

En résumé, la réaction d e  l'iodure d'azote peut rendre service 
dans beaucoup d e  cas pour  déceler l 'ammoniaque; elle est spé- 
cialement k recomrriander pour  caractériser la pureté des eaux 
et y déceler les inriltrations de matières organiques en tlécoinpo- 
sition . 
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F a l d f i c n l i a n  d e n  niibsLanr!cs n l l m ~ n t ~ I r e s  
par les coques d'amandes p i i l v é r i s é e s ,  

Par M. EUG. COLIAM. 

Les lecteurs des Annales de ch,imie a n n l y t i p e  (1904, p. 423 ; 
1905, p .  108) ont  pu apprécier le d igré  d'aiidiice d e  certiiins 
falsificateurs, qiii, pour  faciliter la vente  de produits truqués et 
manipulés, n'hésitent pas à solliciter des attestations émanant 
de  chimistes, et qui  vont jusqu'à dériaturcr ct t ruquer  ces altesta- 
tions Ces faits, signalés p a r  les Annales,  visaient un produit qu'on 
présentait  comme u n  succridan6 du  paivre et  qui  n'était autre 
chose qu'un m6litrige corriposé, eri grande partie,  d c  vesce coin- 
m u n e .  

Dans les mêmes Annales (2904, p .  4 9 3 ,  nous avons pu voir 
qu'un autre  commerçant,  aussi peu scrupuleiix, mais moins 
habile, avait poussé l'inconscience jrisquYA s'adresser à un de rios 
experts les plus honorables de Paris  e t  à solliciter son concours 
rerniinPrk, comme rnbatleiir, pour  le placement d'un lot assez 
considérable de Coques d'amnndcs piiluirivées, des~ineés à êtwmèlon- 
ge'es frnudulez~serne~~t a m  biscu i b s ,  à la poirdve de cacao et au chocolat, 
ou  à être introduites dans IPS  vins et les alcools pour les vieillir et  les 
al-omatiser. On a pu lire l a  verte réponse faite p:tr l'expert au  
commerçant qui ,  vraisemhlahlement, n'a pas dû la  communi- 
q u e r  B ses c:lierit,s n i  I'insPrer diiris st:s prospec:I.iis. 

Comme son collEgue le marchand d'erviop ou poivre nouveau, le 
marchand de coques d'amandes pulv6risées cst, rion pas un inven- 
teur ,  mais  plutût u n  rénovateiir. Il a s implemrnt  tenté de renou- 
veler un  genre de fraude qui a donné lieu k plusieiirs procès 
t rès  retentissants e t  entraîné des condamnations extrêmement 
sévères à une  époque où les rnagislrats ne se contentaient pas, 
comme aujourd'hui,  d'infliger a u x  fraudeurs des amendes déri- 
soires que ceux-ci peuvent réeupbrer a u  bout d'une semaine d e  
l eur  mEtier innvouah1e.A la suite do ces procès,dont les débats sont 
encore présents d a n s  la mémoire de quelques épiciers-droguistes 
d e  Paris,  la poiidre d e  coque d'amandes tomha e n  défaveur; i l  
n'en est guErefait  mention,  d a n s  la dernière édition di1 Diction- 
naire des fahifications de  Haudrimont, qu7B propos d e  la falsifica- 
tion de la poudre d e  cannelle. C'est probablement la prédilection 
manifestee depuis quelque temps par  les professionnels de la 
fraude pour l'utiiisatioh des résidus industriels d'origine v6g6tale 
(,grignons d'olives, poudre de coyi~es de cacao et d'rirachîd~s) qui a 
ramené l'attenlion s u r  la coque d 'amandes? qui  6tait discrtditée. 

Comme nous avons  pu en juger  p a r  les termes d e  la lettre que 
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I'indnstriel en question envoyait en même temps que s a  requate ,  
I'eniploi de cette substance inerte, comme agent de falsification, 
doit être assez irriportarit et se prtSle à des uszges aussi multiples 
que variés, car il est fait mention, d a n s  cette lettre. d'un lot de  
200.000 à 300 000 kilos dc coques d'amaiidcs pulvérisées qui  cxis- 
ternit encore en magasin pour  la campagne 1905-1905, aprbs avoir 
exécuté les commandes envoyées p a r  le rahat teur  des pâtissiers 
et cliocolaticrs, qui ,  de ce filit, a réalisé une commission de 1.000 
francs. 

D'iiprè~ les Echantillons que  nous avons p u  nous procurer, la 
poudre de coques d'amandes coinporle trois qualités différentes, 
qui diffèrent sensiblement a u  point de  vue de  leur finesse et de 
leur coloration : la preriiière est une poudre impalpable, p s & e  a u  
taniis de soie no 180, dont l a  teinte rappelle assez celle de  la pou- 
dre de  belle cannelle de  Ceylan. L a  seconde, sensiblement moins 
fine,passée au  tarnis no 100, se rapproche, par  s a  fiilesse, des 
poudres employées dans  les hôpitaux de Paris  et désignées, dans  
le commerce de la droguerie, soiis l a  mention de poudres no 2 ; 
elle est plus foncée en coulcur que la prerriiére et se rapproche, 
par sa nuance, de la poudre de cannelle de Chine. La troisikrne 
qualité, de teinte encore plus  foncke, a été passée a u  tanlis de 
crin ; elle est assez uniforme dans son apparence et ne  se com- 
pose pas, comme les poudres communes, de f r a p e r i t s  t rés  
variables au point d e  vue de leur ténuité ; elle ressemble plutôt 
aux poudres dites gramlees ; les éléments qui la constituent sont 
très homogénes et  ont une grosseur qu i  ne dépasse pas celle des 
graines de pavot. Ces trois poudres sont dépourvues complète- 
ment d'odeur et  de  saveur ;  Ics deux prerniéres ne prksentent pas  
d'i.léments trés résistants sons la dent,  tandis que la troisiéme 
croque fortement e t  se laisse difficilemerit dissocier. Cette diver- 
sité d'apparence et de forme permet d'affecter ces trois poudres 
à des usages très dilïérents. Si les deux premières s e  prèterit 
aisément à la falsiijcation des biscuits, de  la poudre de  cacao et  
du chocolat, la troisihme ne  peut, sans Bveiller de suite l'atten- 
tion du consommateur, Stre adaptée à. cet usage. 

Tandis que les deux premières peuvent être examinées direc- 
ternent sous le microscope. la t r o i s i h e  ne  se prate pas à cet 
esaiilen k cause de la dureté et de  la grosseur de ses éléments, 
qui restent opaques ou nairs et brisent les lames de  verre  entre 
lesquelles on les renferme ; aussi,  pour l'observer a u  microscope, 
faut-il dissocier cette poiidre a u  moyen d'un corps résistant ou 
la pulvériser dans un  mortier métallique. 

A l'état frais, le ph icarpe  de l 'amande se  compose d'un &piF 
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carpe dur ,  r u p e u x  ; d'un mésocarpe parenchymateux dans sn 
partie exttrieure, qui- est sillonnée par u n  grand nomlire de fais- 
ceaux fibro-vasculnires et  scl6renchymateux ; dans sa partie 
intérieure, ce mksocarpe est limité inthieuremeii t  par un endo- 
carpe dur ,  souvent presque lisse. C'est cet erirlocar~ie qui c,nristi- 
tue essentiellement la coque. Dans les amandes les plus com- 
munes, elle est très dure,  fort épaisse, presque entièrement 
sclérifiée, percée de  trous ; dans  les belles amandes, dites nman- 
des pr inc~sses ou f lo ts  de Provence, la coque est bien moins épaisse, 
rugueuse, non perforée, fongueuse d a n s  ses couches exthieures, 
qui  son t  ~iarerichyiriatc:usr:s, plus dense dans  sa  partie sclérifiér, 
qui est réduite à une  faible kpaisseur. 

Fig. i. - Corjiics d'amandes pu lvér i s~es .  
f fv ,  débris de faisceaux fihro-vaqcirlaires ; scb, cellules sc1i:reuses brisées: 

sce, cellule!: sclEreuces entitires e t  isolies ; scg, cellules sclereuçes 
groupées ; t p ,  debris du tissu parenchymateux. 

Ces diverses coqiies, soumises au  broyage! donnent des pou- 
dres q ~ i i  d i f i r e n t  notablement dails leur poids, leur couleur et 
leur apparence, selon leur degré de finesse, selon le nombre, 1s 
nature et la consistance des élémcnts qui  y prédominent. c c  
qui  frappe, au premier ahord, lorsqu'on examine ces poudres, 
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c'est l'abondance et  I'extrGme varibti  des cellules pierreuses 
qui constituent la partie sclérifiée des coques. Cette parliculüritti; 
s'explique p a r  la consistance différente des coques utilisées. . 

Dans la poudre no 1, qui est extrl2nienient fiiie,les cellules sclé- 
reuses sont le plus souvent isolées, entiéres ou brisées ; elles 
rev&tent les foriiies les plus  diverses, coriiiiie on  peut  s'en con- 
vaincre par  l'examen e t  la corriparai.jon de  celles qui sont repro- 
duites gauche de la figure ci-contre ; elles sont taritôt ovales, 
allong6es, triangulaires, anguleuses, sinueuses, fusiforines ; elles 
affectenl des dimensions t r h  variables ; leurs parois sont plus  
ou moins épaisses et diversement canaliculées ; leur cavil,6 
est parfois très large et. ponctuée, incolore oii forterrierit colorée 
en brun ;  d'autres fois, elle est linéaire, punctifornîe, à peine 
apparente. Quant a u x  éléirients les plus ténus, nous nous abste- 
nons d'en parler el i n h e  de les figurer, il caiisr, de la niultitudç 
des formes qu'ils peuvent revStir. A cbté de ces cellules entières 
et divisées, on en trouve u n  grand nombre qui sont agglorriirécs 
en groupes relativeinent peu volumineux ; ça et  lh,  on  observe 
des fragments de  faisceaux fibro-vasculaires (ff'v) et des débris 
assez rares de  parenchyme provenant de  la partie extérieure des 
coques. Ces déliris sont composés de cellules polygonales, isodia- 
mbtriques ou allongées, qui  sont  g6néralement colorées e n  brun  
plus ou moins foncé. 

La poudre no  2 présente tous les éléments qu'on rencontre dans 
la poudre i i o  1 ; elle e n  diirére, toutefois, p a r  la prédominance 
des massifs scléreux, qiii sont parfois trés volumineux et com- 
posés dc l 5  k 20 celliiles fortement agglonîérées. La partie droite 
d e  notre dessin donne uric idée assez juste de  la grosseur, de 
l'apparence et de l a  nature des é l t h e n t s  scléreux qui constituent 
la plus grande partie de  cette poudre. Sa coloration, plus  brune 
que celle de la poudre fine, tient ce qu'elle renferme une  plus 
forte proportion délEinerits cellulaires provenant des  couches 
extérieures et non sclérifiées des coques minces.. 

Quant k la poudre no 3,  nous avons dit plus haut  qu'elle rie 
peut ètre observée directement sous le microscope, cause de  
la grosseur et de la dure16 de  ses élkrnents. Dissociée p a r  une  
no~ivelle pulvérisation, elle se  compose presque exclusivement 
de cellules sclireuses affectant toutes les formes que nous avons 
reproduites. Constituée essentiellenient par les parties les plus 
dures de  la coque, elle ne  renferme que  peu ou  point de débris 
parenchyinateux; on n'y trouve pas d e  füisceaux fibro-vsscu- 
laires. 

On pourrait  objecter que beaucoup de  ces i:elliiles sclkreuses 
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s e  retrouvent dans  plusieursorganes végdtaux, nutainnient dans 
le  péricarpe ou les noyaux de plusieurs fruits, et que cette 
ressemblance peut je ter  qiielqiie doute d a n s  l'esprit d'un expert. 
Tout en reconnaissant la justesse de cette observation, nous 
ferons remarquer  que  ,jarnais ces éléments ne se retrozrve~lt sirnulta- 
nthent en aussigi-avtde abondance et avec autant de ,variété ; c'est pr& 
cisément ce qui constitue l'élément essentiel de la détermination 
d e  la poudre de coqiies d 'amandes.  

Nous ne pensions pas  q u e  l'emploi frauduleux de cette siihs- 
tance était susceptible de prendre au tan t  d'importance, et noue 
n'aurions jamais  songé Ii. aller l a  rechercher dans la pLtc des 
biscuits e t  des nombreux @teaux secs qui ont envahi le com- 
merce de 1'Cpicerie. Sans excuser l'inconscience avec laquelle le 
commerçant détenteur d'un lot important  de cette poudre a 
offert d'intéresser à son industrie un expert des plus honorables, 
nous lui savons gré d e n o u s  avoir révilé indirectement les appli- 
cations nombreuses de sa n1:irchandise II a pu ainsi éviter pour  
les experts des rechèriihes souvent longues et minutieiises ; i l  
nous a fourni l'occasiori d'apporter une  c:o~itriliuLiori nouvelle A 
l 'étude des falsifications des substances alimentaires. 

Yur l'absorption d i a  brome par les eorps g r a s ;  
uunvelle m&tliosle poar I n  détermination rutiun- 
nelle de  l'indice de broiiic, 

Par M. FERNAIID TELLE, 
Chimiste au Laboratoire munic-ipal de Reims. 

On sait  quelle importance on attache, dans l'analyse des 
matières grasses, B la détermination des  indices de brome et 
d'iode. C'est préférablement l'indice d'iode qu'on détermine, ii 

cause de sa plus  g rande  facilité d'exécution et  des résultats plus 
constants qu'il fournit.  

Il est h i d e n t  que,  pour que cette constance des résultats 
existe, il faut  que  l'indice représente l a  quantité totale d'halo- 
~ E n c  fixé par  simple addit ion sur  les acides gras  non saturés. Si 
cette fixation p a r  addition est incornpléte, si, d'autre part ,  il y a 
substitution plus ou moins profonde, les résultats sont évidem- 
ment  variables e l  arbitriiires. 

Si donc les déterminations des nombres d'iode ou de brome 
étaient parfaites, les  indices trouvés seraient dans le rapport 
des poids atomiques : 

B r  80 --- - 
1 127 
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Or il est loin d'en être ainsi.  L'indice d'iode est  généralement 
trés fiiible par  rapport  k I'iritiicx d e  brorrie. On voit, pour les 
huiles ayant  environ le mêrne indice de brome (amandes douces 
0,644 ; coton 0,645), des indices d'iode différant de  10 unités 
(amandes douces 98,25 ; coton 108,74) ou encore l'indice d'iode 
variant en sens inverse de  l'indice de  brome. 

A quelles causes at t r ibuer  ces anomalies ? 
1" .4ux pertes d e  brome presque inEvitables dans  le  procédé 

Levallois ; 
2" la formation d e  composés de  substitution, qui  serait 

plus facile avec le hrome qu'avec l'iode; 
3" A la fixation incompléte et  variable de l'iode d'addition, 

puisqu'en effet cette fixation n'a lieu qu'en présence d u  hichlo- 
rure de mercure et p a r  u n  mécanisme encore peu connu.  

Le brome, a u  contraire, se fixe sans  le concours d'aucun adju-  
vant, et ,  rien qu'à ce point de vue,  son emploi semble plus  
riiticinriel, k la condition qu'on pare  a u x  d e u x  causes d'erreur 
citées plus hau t  : perte de brorne d'une f q o n  quelconque et  for- 
mation de composCs substitués 

En vue d e  ce résultat,  des modifications du procédé primitif 
de Levallois ont été imaginées, notamment  celle de  MM. Schlag- 
denhaufyen et Braun, pour  parer  a u x  pertes de brome, e t  celle 
de M .  Halpheri, pour tenir  compte d e  l a  fcirmatiori de  composés 
substitués. 

Nous sommes en droit de  penser que ,  si l'on a cru obtenir des  
produits de  substitution d a n s  l'action du brome sur  les corps 
gras, c'est que les dissolvants employés (alcool, sulfure de  car- 
bone, etc.), par  eux-mèmes ou p a r  leurs impuretés, ont  con- 
soinmé du broine ou que  le contact d u  métalloïde e t  des  corps 
gras a été prolongé d'une façon exagérée. Nous montrerons plus  
loin qu'on peut obtenir la Jixation totale du brome d'addilion sans 
formation sirnultnn8e de composés substitués. 

Décrivons, d'abord. la technique du procédé que nous em- 
ployons ; n0u.s donnerons ensuite les résultats que nous avons 
obtenus en l'appliquant soit a u x  acides gras  purs, soit aux corps 
gras d u  comrner'ce. 

PnocÉoÉ P O U R  L A  U E ~ H M I N A T I ~ X  DE L ' I S D I C E  D E  B R O M E .  - 
Ce procédé est une modification d e  la méthode que  nous avons 
indiquée pour le dosage de  l'acide salicylique par  la mesure d u  
broine absorbe ; i l  consiste essentiellement employer, pour  
la réaction, le brome naissant dEgagé d 'une solution acide d e  
bromure d e  potassium p a r  une  solution titrée d'hypochlorite 
de soude. Nous avons déjk at,tiré l'attention des analystes s u r  
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les avan ta ies  précieux que  prken t ,e  l'emploi de cette solution 
dans les analyses bromom6triques. 

Les solutions nécessaires son t  les m&mes que pour Ic dosage 
de 1'a:ide salicylique : 

" 

.Io Solution d'anhydride arsénieux, dont  u n  litre est oxydé 
par  1/10 d'atome de  brome, soit 8 gr .  On la prépare en dissol- 
v a n t  4 g r . 9 3  d 'anhydride nrsenieux p u r  et  sec dans  10 cc. de 
lessive des savonniers; on  transvase la solut,iori diiris une carafe 
j a u g i e  d 'un litre, e t  l 'on complète ce volume après avoir sursa- 
tu r6  p a r  100 cc. d'acidc chlorhydrique pur .  

On peut remplacer cette solution par  la liqueur chloromBtrique 
.de  Gay-I,ussac, dont  1.000 cc. correspondent à 7 g r . 1 4  de brome. 

2 0  Soliitiriri d ' h y p o i r i t  tie soiiilf:, prépar6e cn riilunrit, 
jusqu'au volume d 'un litre, 35 à 40 cc. d'hypüctilorile de soude 
 cornm merci al IL 30.1 chlorométriqiies. Un litre de cette solution 
peut déplacer, en solution acide, environ 8 g r .  de hroine ; on 
e n  fixe le  titre de la  façon suivante : 

Diiris 20 cc. d e  la sciliition :~rsénic;ili: indiquée pllis haut ,  addi- 
tionnés de 5 cc. de  solutiori de IiBr h 10 p. 100, on verse la solu- 
tion d'hypochlorite contenue dans  une  hurette graduée ; le 
hrorrie niis en liberté est immédiatement absorhé, et le terme 
de  la réaction est annoncé p a r  la persistance d'une faible teinte 
jaune,  due k une trace de brome en e x c h .  

S8it C le nombre de cent.imètres cuhcs employé ; on en déduit 
O gr. 160 

que  1 cc. de la. stilution d'hypochlorite dkplnce - 
C 

de 

brome ; ou,  si l'on a fait  usage de la liqueur d e  Gay-Lussac, 
Ogr. 1428 

C 
D C T E ~ M I N A T I O S  DE L A  Q U A N T I T ~  nE BiiOMli, FIXÉE PAR U N  

c o n p s  G R A S .  - On pEse exactement 2 gr .25  d'huile (pour les 
huiles siccatives, ce poids s w a  réduit de  moitié, soit O gr. 629) ; 
il est 'commode d'effectuer cette peske dans u n  minuscule vase 
cylindrique, 1i bec, de  23 m m .  de  hauteur  s u r  18 mm. de dia- 
métre, qu'on peut faire soi.mi.rne avec u n  tube à essais. 

On dissout cette quantité d e  corps gras  dans  d u  chloroforine 
p u r  ou mieux dans du tCtrachloriirc de carbone (i), et l'on 
a m h e  le volume de la solution à 50 cc. 

On p r é l h e  10 cc. de cette solution (correspondant B Ogr.25 
do corps gras  nu Ogr. 123 d'huile siccative) ; on les introduit 
dans  un vase dqErlenmeyer bouchant A l'émeri, d'une contenance 

, 
(t).Purifici i i n r  l'e proccidci'que le Codex prcscrit pour le rhloroforme. 
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de  300 cc. ; on y ajoute successivernent 5 cc. de  solution de  bro-  
mure de potassium IO p .  i O J ,  2 cc. d'HC1 pur ,  pu is  lentement 
et en agctant çonstammmt, u n  volume connu de la solution d 'hy -  
pochlorite de soude titrée. P o u r  ne pas  avoir  un t rop grand  
excès de brome, ce volume sera suporieur de 5 ou 6 cc. & celui 
que consoinrnera la matière grasse ; on emploiera donc pour  : 

Les hiiileq de foie d e  morue et d'amandes douces.  . 30 cc.  
Los autres huiles en général . . . . . . . . .  25 cc. 
Les saindoux. les margarines . . . . . . . .  20 cc. 
Les bcurres, lcs suifs . . . . . . . . . . .  15 cc. 
Le beurre de  coco . . . . . . . . . . . .  10 cc 

En opérant ainsi,  aucune vapeur  de brome ne colore l'atrno- 
sphtke du  vase d'Erlerirrieyer ; la presque tolalilb du rri&lalloïde 
se lrouve dans  le tétrachlorure de  carbone, en contact, pa r  con- 
séquent, avec le corps g ras .  On place l'essai B l'abri d e  l a  
lumibre, et on l'abandonne, sans  renouveler l'agitation, pendant  
vingt minutes environ, l'influence du  temps ne  se faisant pas 
seritir, rrir?rrie p u r  des variatioris d 'une  certaine arnpIit,iid[:, airisi 
que nous le montrerons plus loin. 

Au bout de ce temps, on procède a u  dosage du brome en 
exc8s ; pour cela, on introduit,  d a n s  le vase d'h-lenmeyer, 2@ cc. 
de la liqueur arsénicale qui a servi h fixer le titre de la solution 
d'hypoctiloritc de soude ; on agite vivement, afin de  diviser le  
tétrachlorure de carbone dans le liquide ; le brome en excEs est 
absorbé par  1':icide nrsénieux, ct il restc alors un  excFs de  ce 
dernier. 

Avec une burette graduée, on ajoute ensuite la solution d'hy- 
pochlorite de soude ; l 'approche d e  la  fin de la réaction s'an- 
nonce par  une disparition moins rapide du brome déplacé ; 
enfin, l'opération est terminée lorsque la  solution aqueuse prend 
une teinte jaunâtre qu 'une  vive agitation fait  passer d a n s  le  
tétrachlorure de carbone ; une seule goutte d'hypochlorite de 
soude e n  excès suffit pour  amener  ce rbsultat.  O n  lit le nombre 
de centimètres cubes employé ; en dkduisant d u  volume total  
d'hypochlorite de soude mis  en œuvre celui qui est consommé 
par les 20 cc. de liqueur arsenicale, on a le volume correspondant 
au hroirie absorbi: p a r  O g r .  25 d'huile non siccative ou Ogr. 123 
d'hui le  siccative. 

Par  exemple, on a une  solution d'hypochlorite de soude dont  
18 cc. sont nécessaires pour oxyder 20 cc. de solution asénicale ; 
1 cc. de cette soTution déplace donc : 

0.160 - = 0,0088 de brome. 
18 
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Or, pour Ogr. 25 d'huile d'olive, avec la  dose initiale de 25cc. 
d'hypochlorite de  soude, reprise p a r  20cc. de  liqueur arsénicale, 
on a d h  ajouter. pour  finir, 7cc.7 d'hypochlorite de  soude; 
l'huile en a donc consommé : 

25  + 7,7 - 1 8  = 14 cc. 7. 

100 g r .  d e  l'huile essayée fixent donc : 
0,0088 x 14,7 x 100 = 52 gr .  22 d e  brome. 

0.25 

L'indice de brome de cette huile est donc 52,21.11 nous semble 
préf6rable d e  le rapporter à. 100  gr., comme pour  l'indice d'iode, 
plutBt qu'à 2 g r .  ; les diRérences numériques sont  ainsi plus 
sensibles à première vue.  

C'est donc 1 A  u n  procédé très rapide et  trhs exact pour la 
détermination d e  l'indice de  brome. 11 ne nécessite que deux 
liqueurs titrées. faciles à préparer ,  dont l'une, qui est inalté- 
rable. peut ètre tout simplement la liqueur chlorométrique de 
Gay-Lussac, qui existe déjà d a n s  tous les laboratoires. 

Voyons maintenant  les résiiltats obtenus 21 l'aide de  ce pro- 
cédk. 

ARSOIIPTIOX D U  R I I O M E  PAR LES A C I D E S  G R A S  PURS.-NOUS avons 
prépare de  l'acide oléique tout  h fait pur ,  exempt d'acides con- 
crets et d'acide oxyoléique, e t  de l'acide stéarique purifié parplu- 
sieurs cristallisations dans l'alcool. 

Nous avons déterminé la quantité de brome aljsorbée par le 
milliénie du  poids moléculaire. 

~ ' 8 1 1 ~ ~  = 28- 
~ ~ ~ 1 1 ~ ~ ~  = 284 

Ogr. 282 d'acide oléique absorbe, en 15 minutes, O gr. 1596 de 
brome. 

Cette quantité est encorela  inéme, au bout de  30 minutes, au 
bout d'une heure,  e t  elle est  k peine modifiée a u  bout de deux 
heures  d e  contact. 

Donc une molicule d'acide oléique absorbe 159 gr. 60 d e  brome 
(théorie 2Ur = 160). L'absorption est donc thèorique et indépendante 
du temps, au moins dans  u n e  assez large mesure. 

Pour l'acide stéarique nous obtenons : 

En 30 ruinutes O gr. 284 d'acide stkarique absorbent Ogr. 0004 da brome. 
Eri i heure II n Ogr. 0006 D 

En 2 heures r> Ogr.0006 u 
lin 4 heures n P Ogr. 0006 )I 

Etant donné que cette absorption, qui n'augmente plus avec le 
temps, peut provenir des  erreurs  de mesure inévitables, on est 
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eu droit de  conclure q u e  l'acide str'nrique n'absorbe pas de brome 
dans ces conditions ~t qu'il n'y a pas d'absorption par substitution. 

Nous pourrons donc, à l'aide de ce procédé, déterminer rigou- 
reusement l'indice d e  brome rkel, c'est-&-dire la quantité d e  ce 
métalloïde fixCe p a r  simple addition. 

I I  était du plus grand intérêt de comparer ces résultats avec 
ceux que donnerait la méthode de Hübl appliquée a u x  memes 
acides gras  Voici les résullals obtenus après  un  terrips de con- 
tact de 3 heures, avec les meilleures conditions d'exactitude : 

Ogr. 282 d'acide oléique absorbent Ogr.  248 d'iode, soit 248 gr. 
par molécule (théorie 1254) ; 0 gr. 284 d'acide stéarique absorbent  
Ogr. 007 d'iode, soit 7 gr  p a r  molécule (theorie O ) .  

La fixation de l'iode d'addition n'est donc pas complkte en 
trois heures, bien qu'il semble y avoir déjh absorption p a r  sub-  
stitution. h ce point de  vue, la dhtermination de l'indice de  
brome. comme nous la pratiquons, semble préférable, d 'autant  
plus qu'elle est infiniment plus rapide et plus commode. 

Nous avons remarqué que les acides gras  préparés sans  pré- 
cautions spéciales, à la filçon ordinaire, et séchés k 1050, absor- 
bent moins rapidement le bronie ; ainsi l 'absorption totale, qui 
se produit avec la matière grasse neutre en 15 minutes, demande 
jusqu'à une  heure  loraqu'on opère sur  les acides g ras  ; peut-être 
faut-il attribuer ce fait i un commencement d'oxydation des 
acides non saturés ou, suivant l'hypothèse déjk émise par  
M. IIalphen, à la polyinérisation de ces acides, que détruirait  un 
contact plus prolongé avec le in6talloïde. Aussi préférons-nous 
opérer plus sirrip1t:rrient siir la matière grasse neutre. 

Nous aurions désiré nous rendre compte de  la façon dont les 
acides possédant plusieurs liaisons éthyl6niques se comportent 
au point d e  vue  de la  fixation du  brome ; mais, défaut d'acide 
linoléique, qu'il nous n. semblé illusoire d e  chercher obtenir 
parfailerrienl pur ,  k cause de  sa grande altérabilité, voici ce que  
nous avons obtenu pour l'indice de brome d 'une huile de lin bien 
purifiée : 

Aprbs 15 minutes d e  contact . . . 95.83 \ ditference de O cc. 05 
Apres 30 minutes )) . . . 96,45 d'hypochlorite d e  soude. 
hprris 1 heure n . . . 99 97 
AprBs 2 heures 1 . . . 103,52 

Cet indice va ici en croissant avec la duree de contact ; néan-  
moins, comrrie il est sensiblement constant pendant  la premi%re 
demi heure,  nous conservons le temps moyen de 20 minutrs ,  que 
nous avons adopté. 

II en est  de  mème, mais à un plus faible degré, pour  les huiles 
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à. acides hydroxyl6s : l 'huile d e  ricin donne un  indice de J%,24 
aprEs 20 minutes de contact ; aprés  une heure,  on obtient 53 ,5 i .  

Nous donnons, pour terminer, u n  tableau des indices de 
broine (rapportés. à 100 Sr. de corps g ras  neutre) que nous ont 
fournis les principaux corps gras  alimentaires, pharmaceutiques 
et iriduslriels. h pr,opos de  cette tiernihre cntc:gorie, nous ferons 
remarquer  que notre procédé de déterminiition de l'indice do 
brome pourrait ,  en raison de son exactitude, étre considCr4 
comme u n  véritable procédé de dosage de l'acide oléique et rein- 
placer avec avantage, pour  les suifs par  exemple, les procédés 
quelquepeu empiriques ac:t.iic:llernerit en usage dans  l'industrie. 
L'indice de  brome étant  trés facilement déterminé sur  la matiére 

282 
grasse elle-rnênie, il suffit de  le multiplier p a r  - = l .i62 pour 

1 GO 
avoir la richesse en acide oléique correspondante, e t  ce nombre, 
soustrait de 93, donne 1ii proportion p. 100 d'acides concrets. 
Cela aurai t  encore, s u r  la détermination dut i t re ,  l 'avantage de l n  
rapidité. Ajoulons que nous avons obtenu des variations pro- 
duites par  la purification, à. l'aide de  l'alcool, des graisses B 
analyser, prockdé que  nous considkrons d'ores et dijà coinmc 
étant de nature à modifier les constantes chimiques des corps 
gras. 

Les résultats consignb,~ dans le tableau suivant  sont ceux q i i ~  

nous ont fournis,  parmi les huiles du commerce, celles qui nou? 
ont semblé réunir  les garanties de  pureté et  d'authenticité dési- 
rables : 

Tableau des indices de brome. 

Corps gras alimentaires. 

. . . .  Huile d'amandes douces no 1 (Grasse) 
Y P n" 2 . . . . . . .  

. . .  r d'arachide de Gambie ( 1 1 8  pression) 
r de  coton . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . .  n d'milletto no 1. 

. . . . . . . . .  z II no 2. 
r d'olivcs rin l . . . . . . . . . .  

. . . . . . . .  n n 0 2 . .  
. . . . . . .  n n n o  3 (Grasse) 

. . . . . . . . .  x de  sésarne n' l 
n n no  2 . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . .  

i . . . . . . . . . .  
no 1. 

Saindoux ng 2. 
no 3 .  . . . . . . . . . .  

. . . .  

i . . . . . . . . .  
des environs de Reims.  

Beurres de l'Aisne 
. . . . . . . .  des Ardennes 

0160-margarine . . . . . . . . . . .  
neurro de coco (vbgdtaline). . . . . . . .  
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Corps gtsas pharmaceutiques. 
. . . . . . . . .  Huile d e  ricin (extraite a froid1 

blanche ambrée . . . . .  
Huile de foie d e  moruo . . . . . . . .  1 brune 

. . . . . . . . . . . . . .  Beurre de cacao 

Corps gras industriels. 
. . . . . . . . . . . . . . .  Huile de  lin no l 

)> n n . 2 .  . . . . . . . . . .  . . 
n de colza. . . . . . . . . . . . . . .  

dc pieds de  monton . . . . . . . . . . .  
25,4L j acide ulkique . . . .  Suif Ilo 4 .  . . .  . . .  acide stkariquc. 

. . . .  S u i f n o 2 .  23,86 { acide oléique . . .  . . .  acide stkariqiie. 

Dosage dm euivre et de la iiiattc lihrc 
~ A I I S  leci scories, 

Par M. VALLETY. 

Avant eu à doser le cuivre e t  l a  matte  entraînés mécanique- 
ment  dans les scories, j'ai été arnen'é à rechercher l'action de  
I'azotate d 'argent  s u r  les divars produits de  la rnt5tiillurgie d u  
cuivre. C'est ainsi que j'ai constaté : 

Que le cuivre déplacc totalement l'argent de  ses solutions ; 
2O Que l'oxyde d e  cuivre donne, avec les solutions d'azotate 

d'argent, un précipité d'azotate hasique,soluble dans l'acide azo- 
tique k Fi p .  100 ; 

3" Que l'azotnte d'argent donne une  double décomposition 
coniplEte avec la matte (CuZS igné), e n  donnant  de l 'argent,  d u  
sulfure d'argent et de  l'azotate de cuivre ; 

4" Que l'azotate d'agent ne  donne aucune réaction sensible 
avec le  silicatt: d a  cuivre. 

Ces résultiits m'ont conduit à l a  méthode suivante : on prend 
5 gr .  de scories (0,75 p. 100 de Cu entraini:), qu'on traite p a r  
100 cc. d 'une solution d'azotatc d'argent à. 50 gr .  p a r  litre,  puis 
on ajoute 5 cc. d'acide azotiqiie; on laisse digérer pendant  
2.4 heures ; iiu lioui. de [:(: terrips, nri filtre ; »ri lave à l'eau azoti- 
que B 3 p. 100, et  l'on dose le cuivre dans  la liqueur filtrée p a r  les 
méthodes usuelles. 

Cette méthode m'a fourni des résultats toujours comparables. 

Sur le dossage d u  m ~ l t o s c  nu clin glacoae eu préscuee 
do I'einpols rl'~inldon, 

Par M .  J. WOLFF. 

Au cours d'une étude s u r  la saccharification de  divers empois, 
e t ,  e n  pnrticulier, d e  l'empois de fécule, par  les extraits diastasi- 
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ques d e  l'orge et  du blé non gerrnks, nous avons été conduit à faire 
des  dosages d e  rnaltose en présence d'un grand excEs d'amidon 
encore B l 'état d'empois, et nous avons rencontré, de  ce fait, de 
sérieuses difficultés. 

Nous croyons iitile de rappeler,  ë ce propos, que  les macéra- 
tions tl'orgeet de  1116 rie renferment pas, comme les extraits dias- 
tasiques d e  malt ,  de diastase liquéfiante. Les difficultés que nous 
avons rencontrées pour  l'orge et le  froment n'existent donc pas 
lorsqu'on étudie l'action diastasique des macérations de malt sur 
les mèmes empois. 

Le dosage du  rriall.ose o u  de toiit,e au t re  siibstiirice rt:ductrice, 
p a r  l a  liqueur cupro-potassique n'est pas  possible en présence 
d'empois, parce que l'oxydule de cuivre qui se  forme reste en 
suspension dans  le liquide visqueux et  masque la fin de la réac 
tion. Nous avons pu remédier à l 'inconvénient résultant de ce 
filit eri rr~odifiarit li:g(Srerrit:rit le niode cipératuirc? usuel. 

Il s'agissait, daris le cas particulier qui a fait  l'objet de notre 
btude, de suivre la marche de  la saccharification pendant des 
temps relativement courts (20 à, 30 minutes).  

Expérience A .  - 50 cc. d 'un  empois d e  fécule B 4,s p. 100 
étaient soumis à l'action de 1 ou 2 cc. d 'une macération d'orge 

1 0  p. 100 (10 parties d'orge moulue pour 100 cc. d'eau), ili la 
ternperature conslante de  4s0, pendant  30 minutes ; au  hout de 
ce temps, on plongeait le ballon renfermant  l'empois dans I'eau 
bouillante, e t  on l'y maintenait pendant  5 minutes, de façon 
détruire la diastase ; rairienant ensuite au volunie de 100 cc., on 
dosait le maltose par  la liqueur de Fehling ; mais, ici, l'empois' 
n'étant pas  liquéfié, on se heurtait  k la difficulté signalée plus 
haut  ; pour la tourner, on prépare:  1 0  u n  ballon, qu'on soumet 
au  mkme traitement qu'en A ,  et l'on a soin, après  l'avoir retiré 
de l'eau bouillante, de l e  refroidir vers 70" ; 2" un  ballon servant 
de témoin e t  de correcteur, contenant 50 cc. d'iin empois 
4,s p .  100. On plonge les d e u x  ballons dans un bain réglé à 72", 
et, lorsque les 2 empois ont atteint cette température,  on ajoute 
simultanément d a n s  chacun d'eux Occ. 5 d'une macération 
de malt à 10 p.  100 ; e n  agite, e t ,  au  bout d e  7 à 8 riiinutes, 
on coristate q u e  l'empois des denx balloris est liquéfié ; on arrête 
imrnétliatement l'opération, en plongeant de  nouveau les 2 empois 
dans I'eau bouillante pendant quelques minutes ; aprEs refroi- 
dissement, on dose le maltose dans  les deux ballons p a r  la liqueur 
cupro-potassique, et ledépbt d'oxydule de cuivre se  fait alors sans 
difficulté ; on défalque le chiffre fourni p a r  le hallontémoin du nial- 
tose total fourni p a r  Vautre ballon, e t  l'on a ainsi le  résultat désiré. 
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Conme la quantité de  maltose d u  ballon témoin est mininle,il ne 
faut pas, pour exécuter les dosages, dbpasser I cc. de liqueur 
de Fehling (du type usuel) à 5 p. 1000. Quant  au  dosage d u  mal- 
tose dans le ballon principal qui  a été soumis h l'action de I'ex- 
trait d'orge, il doit s'effcctucr e n  étendant le liquide à 100 cc., e t  
l'on a soin d'opSrer s u r  10 cc. de  liqueur bleue. 

Voici quelques résultats obtenus p a r  cette méthode : 

cc. d'enipois de  fi:cule 50 cc. d'empois d e  riz Maltose 
a 4,5 p. 1 0 ~  à 4 3  p. 100 en gr. 

Uallon A avant  r e ~ u  1 cc. 
d e  macciration d'orge ... 

T ini~iri  B . .  . . . . . . . . . . . . . .  
Résultat. .  ........ 

On voit qu'il y a des différences notables pour  les empois de 
fëcule et de riz, lorequ'on fait agir l'extrait d'orge. 

Ballon A' ayant  rcqu 2 cc:. 
de riiar8ration d'orgo.. . 

Témoin B. .  .............. 
Kesultat.. . . . . . . . .  

Avec 1 cc. d'extrait  de malt, agissant pendant  le même temps 

0.785 
O, 046 

0,739 

et à la même température s u r  les empois de fécule et de riz, on 

i ,  O50 
O, 046 

i ,OQI 

trouve le même rSsultat pour  les deux,  c'esl.-à-dire Ogr. 750 d e  

Hallon D avant  requ i cc. 
d c niac8rntion d'orge. 

................ Tér~iuiri C 
Résultat . .  . . . . . . .  

maltose. 
Travail du Laboratoire de brasserie de l'lnstitict Pasteur. 

0,823 
0,062 

0,861 

flüllon D' ayan t  reçu 2 cc. 
de  macératiijn d 'orge. .  . 

Ternoin C . .  .............. 
........ Résult.at.. 

Ileolierches sur l'action exercée par diffkreiiis 
mgeute pliyslques ct chiinlquea mur le gluten tlcu 

1,183 
O. 062 
1,121 

îariueri de blé; oenditioiiu da close(qe de cet el&- 
nient, 

Par M. E. FLECRE'IT, 
Professeur au Conservatoire des Arts-et-Métiers. 

(Suite) (1). 

II. - ACTION DES EAUX CHARCÉRS DE DIFFERENTS SELS CALCAIIIES 

Sun 1.s DOSAGE DU GLUTEN.  

Dans les recherches auxquelles j'ai fait  précédemment allu- 
sion (Z), j'ai montre  quel r2de jouent les sels de  chaux  s u r  les 
propriétés agglutinatives de  la gliadine et  la nécessité de  la pr& 
seme des sels calcaires dans  l'eau ernployée a u  malaxage d u  

(4 )  Voir Annales de chimie analytique, 1905, p. 129. 
( 2 )  Annales de l a  science agronomique française et etranyère, 1898. 
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pâton de farine ; j'ai indiqué, dès  cette kpoque, le chifire de 
100 rriilligr. de chaux  par  litre comme éniineriirrierit î avo~ïh le ,  
sans  cependant spécifier sous quelle forme cette chaux  devait le 
plus nécessairement se rencontrer.  Diverses observations m'ont 
montré que  l'acide auquel  l a  chaux  est combinée n'est pas indif- 
férent ; dès lors, pour  fixer les idées ?L ce sujet, j 'ai entrepris 
l 'étude in6thodique dont les expériences qui  vont  suivre moritre- 
ront l ' importance a u  point da vue analytique. 

J 'a i  étudié successiverneiit l'action d e  l'eau chargée : in de sul- 
fate de chaux  ; 2 O  de  chlorurc dc calcium ; de bicarbonate de  
chaux  ; 40 d'un mélange de chlorure d e  calcium et de bicarbonate 
de chaux, de sulfate et  de bicarbonate de  chaux  ; ces sels ont clé 
employés en proportions variables, et cornparativerrient avec 
l'eau distillte et l 'eau ordinaire du  robinet d e  mon laboratoire. 

Action de l'eau distil1ie.- Iles dosages suivants rendent compte 
de  l'action de  l'eau distillée, con ipa~~at ivement  avec l'action de 
l'eau ordinaire, s u r  la quantité de gluten qu'on peut extraire des 
divers échantilloris de farine : 

Gluten sec p.  100 

Eau ordinaire Eùu  d i s t i lG  

Ce tableau montre que le malaxage à. l'eau distillée donne tou- 
jours des résultats inférieurs h ceux obtenus au  moyen de l'eau 
ordinaire et que, p a r  conséquent, l 'eau distillée ne doit jamais 
être  employée a u  dosage du g lu te~ i ,  ainsi que, d'ailleurs, je 
l 'avais  déjà indiqué. 

-4clion du sulrale de chaux. - Le tableau suivant  rend compte 
de  l'action de I'eau, chargée de  difrérentes proportions de chaux 
à l 'état de sulfate, coniparat iven~ent  à l'eau ordinairc. 

Gluten 
- 

Eau ordinaire. . . . . 8,59 p. 100 
Gluten 

Eau dist. contenant O gr. 010 de Ca0 par litre à l'ktat de sulfate. 
- O gr. 020 - - 
- O gr. 030 - - 
- O gr 0 4 0  - - O gr. 050 - . - - O gr. 070 - - 
- O gr. O80 - 
- 0 gr. 090 - - 
- O gr. l u 0  - - 
- 0 gr. 110 - - - O gr. 180 , - - 
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'Ce tableau montre : 1" que, dès que I'eau distillée contient 
20 milligr. de chaux B l 'état de  sulfate, u n e  partie d u  s lu ten  est 
entraînhe dans l'eau de lavage ; 2"ue cette quanti16 s'élbve pro- 
gressivement avec la  concentration de  la solution, pour  rester 
sensiblement fixe des qu'on atteint la teneur de 100 milligr.  d e  
chaux par  litre. Dans les échantillons soumis a u x  analyses pr6- 
cédentes, échantillons qui  représentent les types moyens d u  
commerce français. cette proportion de  gluten entrain6 oscille 
entre 0,34 et 0,45, soit O, iO p .  100 en moyenne. 

Action du. chlorure de calcium. - Pour l'étude de l'action d u  
chlorure de  calcium, on a organisé deux séries d'cssnia : 

Gluten - 
Eau ordinaire. . . . . 7.95 p. 100 

Gluten 
- 

Eau dist. contenant O gr. 100 de Ca0 par litre à I'étiil de clilorure. 7,48 p. 100 
- O gr. 200 - - . 7.36 - 
- O g r  400 - - . 7 3 5  - 
- O gr. 500 - - . 7.57 - 
- 1 gr. 000 - - . 7.80 - 

Gluten - 
Eau ordinaire. . . . . 8,59 p. 100 

Gluten 

Eau dist,. contenant O gr. 010 de Ca0 par litre ài'8ta.t de chlorure. 8,49 p. 100 
- O gr. 020 - - . 8,39 - 
- O gr. 030 -. - . 8.47 - 
- O gr. 040 - - : 8,30 - - 0 gr. 050 - - . 8.21 - 

Des tableaux précédents on peut conclure : i 0  que,  dès que  
I'eau distillke contient 20 milligr. d e  chaux B l'état de  chlorure, 
uns  partie du gluten est entraînée pendant le malaxage, e n  même 
temps que l'amidon ; 2" que cette quantité augmente d'abord 
avec la concentration, jusqu'k ce que I'eau contienne environ 
400 milligr. de chaux  à l 'état de chlorure, e t  qu'elle diminue 
ensuite progressivement, a u  f u r  e t  h mesure que la  proportion 
de chaux dissoute se  rapproche de  1 gr. 

Dans les échantillons soumis au contrôle précédent, la quan-  
tité maxima de gluten entrairiS oscille autour  de  0,s p. 100 e n  
moyenne. 

Action du bicarbonnte de c h a u  seul et en me'lan.qe. - Ainsi que  j e  
l'ai dit  précédemment, la pratique m'avait montré que  I'eau qu i  
coule an rohinet d e  mon laboratoire jouit de qualités absolument 
parfaites pour  le  dosage d u  gluten. Les expériences que  j'ai 
exposées en 1 viennent, d'ailleurs, appuyer  péremptoirement 
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cette maniere de  voir. Plus  des 8/10 de la c h a u x  contenue dahs  
cette eau y existant à l 'état de  bicarbonate, il était permis de 
penser que  c'est à la présence de ce sel q u e  cette eau doit ses 
qualités particuliéres. P o u r  m'en assurer,  j 'ai dos6 le gluten d'un 
meme échantillon de farine avec: 10 de l'eau distillée additionnée 
de 100 milligr. d e  c h a u x  à l'état de bicarbonate ; 2O avec la même 
eau d a n s  laquelle 25 milligr.  d e  chaux l'état de bicarbonate 
on t  kt6 remp1aci.s succcssivement par 25 milligr.  de chaux A 
l 'état de sulfate et  à. l 'état d e  chlorure : 

Glutcn 
- 

Eau ordinaire. . . . . . . . . . . . . . . .  7,80 p. 100 
E a u  distillée 

contenant O gr. 100  d e  Ca0 par  litre Q ' t i t a t  d e  bicarbonate. 7,77 - 
O gr .  075 de Ca0 - - bicarbonate. 

- 1 O gr. 023 d e  Ca0 - - sulfale . . 1 7.73 - 
O gr. 073 de Ca0 - - b~carbonate.  
O gr. 025 de Ca0 - - chlorure. . 1 i'66 - 

Ce tableau montre  netternent l'influence du bicarbonate de 
chaux et de l'action améliorante qu'il joue e n  présence de  doses 
de  sulfate de  chaux  et de chlorure de calcium dont j'ni précé- 
demment montré les ofrets nuisibles sur  le dosage du  gluten. 

Action du chlorure de sodiztm. - Quelques auteurs ont affirmk 
que l'action du  chlorure de  sodium est inverse de celle que je 
viens de faire constater pour  le  sulfate de  chaux et  pour le chlo- 
ru re  de  calcium, c'est-à-dire que le lavage d'un p%lon de farine 
a u  moyen de I'eau chargée de sel marin laisse toujours entre les 
mains plus de gluten que  le  lavage à I'eau ordinaire. 

Les expbriences suivantes rendent compte d e  l'action de ce 
sel : 

Gluten 
- 

Eau ordinaire. . . . . . . . .  . . . . . .  8,59p.100 
Eau distillée contenant O gr. 010 de ~ a ~ i  par  litrc . . .  8,31 - 

- O gr.  100 - . . .  8,Oi - 
- O gr. 500 - . 8,lY - 
- 10 gr.  OOD - . . .  7,88 - 

Ces résultats montrent qu?  le sel marin se comporte, en géné- 
ral,  comme le chlorure de calcium, et  que I'eau chargée de ce sel 
tend toujours à diminuer l a  proportion de  gluten extrait .  
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REVUE DES PUBLICATIONS FRANFAISES 

.Qnalywe den miiierais de fer et des scories. - 
RI. R .  NAMIAS (Monitezt?" scieiztifiqite d'avril 1905, p. 270). - On 
désagrége 2 gr .  de  niatiére p a r  fusion avec u n  melange de ear- 
bonates de  potasse et de  soude;  on sEpare la silice suivant la 
méthode usuelle; on amène la solution à u n  volume déterminé, 
et on la divise eri deux portions égales ; d a n s  une de  ces deux  
portions, on ajoute de  l'ammoniaque et  du  sulfure d'ammonium 
afin dc préc:ipil.er Fe, A l  el, Mn ; ciri aniérie à u n  voliime connu ; 
on filtre; on prend la moitié du volume (correspondant h O g r .  5 
de rnatiére), su r  laquelle on dose Ca et Rlg à l a  manière usuelle. 

Dans l 'autre moitié du  liquide, on ajoute de l'oxyde de  zinc e n  
excés, et l'on fait bouillir. Dans ces conditions, on précipite Fe e t  
-41, tandis que Mn reste e n t i h e m e n t  en dissolution; on filtre; l e  
prbcipitb est dissous dans IICI, e t  l'on précipite par  I'arnmonia- 
que .  Bien que. dans  ces coriditions. le zinc reste en solution, 
on peut redissoudre le précipité et le précipiter h nouveau par 
l'arrirrioriiaque ; on calcint: le précipili ; ou le pèse ; on le redis- 
sout ensuite dans  llCl chaud,  e t  l'on dose Fe par iodométrie (1). 

Daris ilrie partie aliqiiote du liquide pluvenant  d e  la skparation 
de Fe et AI? on dose Mn p a r  volumétrie a u  moyen d u  permanga-  
nate de potasse. 

Esmi des vriseïinea p~iurmeccntiquen. - M .  P ADAM 
(Jouvnnl de phnrmacie e t  de chimie du  l e i  m a r s  1905). - La vase- 
line est obtenue en chaufl'ant à l 'air ce  qui  reste du pétrole 
d'AmErique, après  qu'on a distill6 toutes les parties bouillant 
au-dessous de 360° ; on filtre le résidu S l 'étuve, un  grand nom. 
bre dc fois, s u r  de l'argile séche, e t  l'on ajoute ensuite 2 à 
5 p. 100 de  paraffine, selon la saison et selon la contrée ou  elle 
doitêtre employée. 

A côté des vaselines ainsi préparées, qui  sont les véritables 
vaselines, on prépa~:e  des vaselines artificielles, composées de  
vaseline, d'huile de vaseline et  de  paraf ine,  et aussi des irnita- 
tions plus oii moins grossibres, qui  renfemierit des matières rCsi- 
neuses, grasses ou hitumineuses, qui sont toujours acides. Ces 
dernières vasdiries duivent ètre rejetkes de l'usage pharmaceu- 
tique; d'ailleurs, il est assez facile de les reconnaître; il est plus 
difficile rie distingner les bonnes vaselines artificielles des vase- 
lines naturelles, et cela à cause de  la paraffine que  contiennent 
généralenient ces dernihres. 

Pour  essayer une vaseline, on en agite une portion au bain- 

(1) Voir Annàles de chimie analytique, 1904. p. 178, 
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marie avec partie égale de teinture de tournesol neutre ; l'émul- 
sion obtenue ne doit pas  rougir. 

Chauffée d a n s  une  capsule, l a  bonne vaseline doit se volatiliser 
entièrement e t  sans dégager de vapeurs  âcres. 

Si l'on chauf'fe 5 gr .  de  vaseline avec 20 gr .  d'eau contenant 
3 gr .  de  potasse caustique, le liquide filtré et acidifie doit rester 
limpide, mérne apri:s refroidissement. 

Chauffée a u  bain-marie avec SOq12 (D = 1,5O), elle ne doit 
pas se  colorer. 

Si l'on agite d a n s  u n  verre 15 gr .  de  vaseline avec 40 cc. 
d'AzO31I (D = 1,45), l'élévation de  temperature qui  se produit 
ne  doit pas dépasser 20 ; avec des vaselines artificielles contenant 
de la cérésine, des matières grasses ou bitumineuses, l'éldvation 
peut &tre de 30°. 

Ces caractères permettent de distinguer les bonnes vaselines 
de celles qui  doivent étre rejetées. II est plns difficile de distin- 
guer  les vaselines naturelles de celles qui  sont des mélanges de 
vaseline, de paraffine et d'huile de vaseline. On peut cependant 
les distinguer par  un  essai de l a  viscosité ; ?i défaut de viscosi- 
mètre, on opère l'essai avec u n  compte-gouttes ordinaire ; on 
prend un  tiihe à essais assez large et assez h a u t  pour pouvoir 
contenir le  compte-gouttes e t  u n  thermomEtre ; on place dans le 
fond de  ce tube une spirale de cuivre de dimension telle qu'elle 
puisse soutenir l a  pipette, sans que son orifice touche le fond du 
tube ; on emplit, l 'appareil de  vaseline type ; on y plonge un ttier- 
momètre;  on l ' introduit dans  un  bain-marie muni lui-mêriie 
d'un therrnomhtre ; on maintient la température du bain-marie 
à GO0.  Lorsque les thermomètres marquent  cette température 
depuis 20 minutes, on introduit le compte-gouttes chauffé 
et séché, e t  l 'on observe le temps que rriel l a  vaseline le rem- 
plir jusqu'au trait  supérieur. 

On répète l'expérience avec le même compte-gouttes sur la 
vaseline à essayer. 

L e  rapport entre  les nombres de secondes dans les deux cas 
est supérieur à 1,30, si la vaseline est factice. 

Oimervations sur les C R ~ ~ R  ; leur essai.- M .  BALLASD 
(Journal de pharmacie et de chimie du I l i  décembre 1904). - 
M. Ballarid dose l 'eau, les mati&res azotées, la matiére grasse, la 
cellulose, les cendres et la caféine. 

P o u r  le dosage de la cafkine, il prend 2 gr .  de  café (vert ou 
torréfié), préalablement moulu, qu'il  méle, dans une capsule de 
porcelaine, avec 2 gr .  de rriagndsie calciriée ; il ajoute ensuite 
150 cc. d'eau distillée, e t  il chauffe jusqu'à ce que le liquide soit 
réduit de moitié ; il retire d u  feu et il filtre ; il reprend plusieurs 
fois le  café, d'abord par  100 cc., puis  p a r  75 cc. d'eau,.et il filtre 
chaque fois sur  le même filtre ; à la dernière opération, il jette 
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le café sur le filtre, e t  il le lave plusieurs fois avec 50 cc. d'eau 
distillée bouillante. 

[l Cvapore erisiiite (t fcii r i u  les liqnides proveriarit des diver,ses 
filtrations, en ayan t  soin d'agiter pour  éviter la ciirhonisation 
sur les bords de la capsule ; lorsque le volume du  liquide est 
réduit S 50 cc., il ajoute environ 2 gr. de rognures de papier à 
filtrer, et il achève la dessiccation à l 'étuve ; après dessiccation 
cornplbte, le contenu de la  capsule est introduit dans un tube ef- 
filé ayant un  dinmè,tre intérieur de 1 centim. 1 /2e t  une  longueur.  
de 24 cenlirn., a u  lond duquel il a prCalnlilenient enfoncé d e  
l'ouate s u r  une 6paisseur de 3 centimètres ; il remplit  le tube  
d'éther, aprés avoir e u  soin de laver la capsule avec ce dissol- 
vant ; il bouche et, aprhs plusieurs heures de  contact, il laisse 
couler le liquide Cthéré dans un cristallisoir ; il r6pEte sept 3 
huit fois l'opération, ce qui exige environ 80 à 90 g r .  d'6ther ; 
aprEs évaporation de  l'éther, il porte le  cristallisoir k l'étuve ; il 
le phse, après  dessiccation complète ; il remplit le cristallisoir 
d'eau distillée avec une  pipette, afin de ne pas dissoudre la 
matiére grasse qu'a dissoute l 'éther en i n h e  temps que  la c a f h e  
et  qui adhère a u x  parois ; il dkcante; il sèche à l'étuve et  il 
pèse de nouveau ; la difiërence dorine la caféine contenue dans  
2 gr .  de café. 

La caféine ainsi obtenue n'est pas  absolument pure, mais il 
faut remarquer  qu'il reste toujours des traces de caféine qui  
n'ont pas Bté entraînées p a r  les lavages à l 'éther et par  ceux à 
l'eau ; on peut donc admettre  qu'il y a compensation. 

Voici les chiffres extrhmes qu 'a  trouvés M. Ballttnd : 

Minimum - 
Eau . . . . . . . .  7.20 pour 100 

. . . .  Matiéres azotkes 6 15 u 

n grasses . . . .  3 . 9 8  D 

Cellulose. . . . . . .  8 . 6 4  B 

Cendres . . . . . . .  2 . 1 0  n 
Cafkine . . . . . . .  0.70 B 

Poids moyen dc 100 grains. 8 . 4 0  a 

Maximum - 
43.50 pour 100 
1 5 . 5 8  n 
11.60 n 
16.15 » 
5.10 B 

2.05  r 
27.90 u 

La plus forte proportion dc matiéres azotées a 6té trouvée 
dans un  café de  l a  Martinique et  la plus  faible dans u n  café sau- 
vage d e  Mayotte. Dans les cafés d u  corrimerce, elle est ordinai- 
renient de 1 0  p. 100. 

Le maximum de  matiEres grasses a été r e n c o n t d  dans u n  
café de Madagascar, et le minirrium dans  le rrième café de  
Mayotte, pauvre en niatibre azotée. 

Les cendres contiennent des traces d e  manganese et  une petite 
quantité d'acide phosphorique. 

Le sucre total atteint a u  maximum 6 p.  100 dans les matiéres 
extractives. 

L'acidité varie de 0,106 b 0,165. 
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La caféine oscille entre O,70 e t  2,05 p, 100. Le café de l'île 
Comore n'cn contient pas ,  a insi  que  l'a constaté JI. Bertrand. 

Le ,Libéria, qui  passe p o u r  n e  pas contenir d e  caféine, en ren- 
ferme une moyenne de 1,55 p. 100. 

I l  n'existe aucune relation entre la valeur  commerciale des 
cafés et  leur teneur  en caféine. 

La quantité d'eau contenue dans  les cafés torréfiés cst très 
variable ; elle est presque nulle immédiatement  après  la torré- 
faction, mais  elle s'étend progressivement jusqu'à 4,30 p. 100. 

[,es rriat.ières azot.6es et l a  cafkirie s e  retrouvc:riL k peu près eri 
iriCrrie proportion dans  les cafes torrkfiés que dans  les c a f k  verts 
n u  même taux  d'hydratation. Il e n  est de méme pour  la cellulose 
et les cendres. 

Les matière8 extractives sont partiellement détruites par la 
torréfaction ; le sucre a r r i h e  entiéremerit disparu. 

Les matières grasses sont ,  ail contraire, e n  plus forte propor- 
tion. Il y a donc, daris les cafés verts ,  des principes gras iriso- 
lubles dans  l'éther, qui seraient décompos6s pendant la torré- 
faction et  transformirs en principes solubles 11 y a,  d'ailleurs, 
plus d'essences volatiles dans les matières grasses des cafés torré- 
fiés que d a n s  celles des cafés ver t s .  

L'acidité organique est kgalement plus  élevée dans les cafés 
torréfiés. 

Le rendement. des  cafés verts e n  cafés torr6fiCs est variable ; 
il est lié à la quantité d'eau contenue dans  le café. 

Le poids des grains  diminue pendant la torréfaction, et la dif- 
férence d e  poids observée permet d'estimer exactement le ren- 
dement. E n  rnéine temps que le poids des grains  diminue, leur 
volume augmente.  

Les pellicules qui  se détacherit d u  café a u  cours de  la torré- 
factiori peuvent. être évaluées à 4 g r .  p a r  kilos. Ces pel1ic:ules 
contiennent presque autant  de caféine et  d e  matibrcs grasses que 
le café ; elles sont plus riches en cellulose 

L'infusion obtenue dans  les  conditions ordinaires avec la 
poudre de  café contient environ la moitié de  la  caféine et des 
matikres rninérales et le tiers des matiéres grasses. 

Il senible avéré que les cafés se bonifient en vieillissant. 
Les tablettes de cafb en usage dans l'armée française sont 

obtenues p a r  simple compression de la poudre dc café torréfié, 
sans addition d'aucune matiére étrangére. L'aciditi! va en aug- 
mentant dans ces tablettes au fur  et à mesure de  leur vieillisse- 
ment. Cette augmentation de l'acidité est duc à des acides gras 
dont la saveur est désagréable et qui se forment a u x  dépens de 
l'huile de caf6. 
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Progrès de la chimie analytiq l:e m n x  Etats-Unis 
depuis 1900. - M. W .  F. HILLEURAND (Comptes rendus du 
Ve Congris iiniernational dr c h m i r ) .  - L'auteiir, aidé par  de nom- 
breux collahrirateiirs, présenLe, en une série d e  coiirt,es notices, 
les progrès tic l'analyse chimique aux  Etats-Unis. 

1 0  Méthodes de titrage des solutions acides. - JI. Meade prkpare 
des solutions titrées de  SOY2 e n  prkcipitant le cuivre d'une 
solution d'une quantité connue d e  sulfate d e  cuivre p u r  e t  en 
diluant à la concentration requise. IICI e t  AzOW se prbparent B 
l'aide de SOhlls e t  de  chlorure ou nitrate de baryum. 

M. Ilopkins ( J o ~ ~ r n a l  o f  ana. chem. Society, 23, 727) emploie la 
inkthode gravimetrique au  chlorure d'argent pour Cl, a u  sulfate 
d'ammoniaque pour SObI12, etc. 

M..Shiver trouve la méthode a u  sulfate d'ammoniaque aussi 
shre, plus sirriple et plus rapide que  celle au  chloriiri: de biiryiirri. 

20 Dosage de l'eau oxgge'née. -- RI. l losch propose une mbthode 
gravimktrique indirecte pour le dosage de H 2 0 2 ;  i l  se sert d 'un  
appareil Schrcetter, tel qu'il est employé pour le dosage d e  
l'acide carbonique d a n s  les carbonates. Le tube à acide contient 
une sol~ition de permanganate de  potassium. La moitié de I'oxy- 
@ne de  l'eau oxygénke se dégage et est estimée par  perte d e  
poids. On peut employer une solution faible de soude et  u n e  
solution saturée de chlorure d e  chaux.  

3" lllétuux alcalins.- Browning (Am. J .  Science, 12, 301) dose le 
casium e t  le  rubidium sous forme de  sulfates acides e t  le potas- 
sium et  le sodium sous forme d e  pyrosulfates. Le lithium ne 
forme ni u n  sulfate acide, n i  un pyrosulfate, lorsque ses sels 
acides vol;itils sont. 6vaporés avec S04H2. 

Dosage d u  cuiure. - Pour M. v a n  Name, la pesée directe du  sul- 
focyanurede cuivre est un procéd6 satisfaisant. Ida précipitation 
est complète, même avec un excès d'acide ou d e  sels arnmonia- 
caux, pourvu qu'il y a i t  un  excès considkrable de sulfoeyanure 
d'ammonium. 

Avec un constant e t  léger excés de sulfocyanure d'ammonium 
et  e n  présence du bisulfite d'ammonium de SOL1l', d'HG1 ou 
d'acide tartrique, le cuivre se  sépare facilement d e  l'arsenic et  
de  l'antimoine. Pour le bismuth et l'étain (celui-ci doit-&tre au  
rriaximu~n d'oxydation), le  précipitant doit être en assez notable 
excés. 

M. P a r r  (1) précipite le  cuivre sous forme de sulfocyanure 

(1) Anîz'ales de chimie analytique, 1901,  p .  306, 
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cuivreux, filtre sur I'asbeste, reprend par la soude caustique et 
titre au permanganate de potasse. 

Lorsque de nombreux essais doivent Ctre exécutés quotidien- 
nement, BI. Guess, filtre le sulfocyanure cuivreux sur u n  filtre 
en papier u t  til.rc: le siilfocyiiriiire alcalin ;tu p:rrri;t~igariiite tilré 
à l'aide de cuivre pur ct de la meme manière. 

M. Peters (1) dose volumétriqiiernent le cuivre sous forme 
d'axalate, avec séparation du cadmium, de l'arsenic, de l'étain 
et du  zinc. ~ ' o x a l a t e  de cuivre est ensuite titré au permanganate 
de potasse. 

M. Perkins (Journal of amer. chem. Society, 24, 478)  modifie la 
méthode de Low en employant l'aluminium au lieu du zinc 
comme précipitant du  cuivre, filtrant et pesant sur un creuset 
de Gooch. 

M .  Low décrit de nouveau sa  méthode à l'iodure (Journal of 
a w r .  chem. Societg, 24, 1083) en éliminant les légères source; 
d'erreurs qii'elle contenait. 
M. J .  D. A .  Smith (2)  (l'rans. of Ana. Ins. Min. Eng., 30, 8 3 )  

filit un type séparé pour chaque série d'essais colorirnétriques. 
M. Thom Smith (Eng. and min,  Journal, 74.  521) décrit le 

dosage colorimétriquc du cuivre dans les scories, tel qu'il est 
pratiqué à Ducktown (Tennesée). 

M .  Ilenth (Journal of amer.  chcm. Society, 24, 699i décrit l'cs- 
sai par voie sèche, tel qu'il est pratiqué au Lac Supkrieur pour 
le cuivre natif et les minerais oxydés, carbonatés, silicatés, purs 
de soufre. Cet essai n'a aucun   oint de contact avec l'essai 
empirique de Cornouailles en usage à. Swansea, mais c'est une 
méthode industrielle suffisamment exacte pour la pratique 
courante. 

Dosage de l'argent et de l'or. - M. Andrews (Amer. chena. J o u r -  
nal, 24, 256) a 1nodifi6 la n16thode de Pisani, en dosant l'argent 
par une solution d'iodure d'amidon en pr6sence du carbonate 
de chaux. La méthode s'applique aux chlorures, cyanures, etc. 

M. Heath (Truns. of Anc. Inst. Min. Eng., 31, 48'k), dans le 
dosage de l'or et de l'argent dans le cuivre métallique. saupou- 
dre de plomb pulvérisé le chlorure d'argeri t ,  pendant qu'il est 
encore humide sur le filtre. 

RI.  Swift (Eng.  and nin. Journal, 7 4 ,  650), dans une mithode 
d'essai des lingots de cuivre. préconise l'arnalgarnation du cui- 
vre Dar le nitrate de mercure-avant sa dissolution dans rlz031I 
dilué. Tout le soufre présent sous forme de sulfure est converti, 
pendant la dissolution du cuivre, en sulfure de mercure, qui, en 
prksence du nitrate de mercure, donne un sel double insoluble 
Qui s'empare de tout l'or ; on filtre, et l'on prEcipite l'argent dans 
le filtratum. 

( 1 )  Annales de chimie analytique, i901, p .  110. 
(2) Annales de chimie analytique, 1901.  p. 109. 
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M .. Godshall (Tram. of Am. Inst. Nin. Eng., 30, 529) discute 
l'essai par  voir. s k h e  et  l'essai par  voie rloiit,le des cuivres ; il 
propose l'introduction, d a n s  la solution des sulfates, d'une quan-  
tité d'hydrogène sulfur4 suffisante pour  prPcipiter tout l'argent 
et un peu de cuivre. Ce précipité entraîne tout l'or présent e t  
se filtre facilement. M. Whitehoad di t  qne cette mélhode donne 
de bons résultats si  la solution est froide et  exempte d'.Az0311. 

RIM. Fulton et Crawford (School of mines Qi~arte~ly,  2'2, 153)  
lrouvent que la scorification des précipités de zinc donne de fni- 
bles résultats, e t  la méthode au  creusct des  chitrres trop forts 
pour I'or. mais non pour l'argent. I k  hons r6sultats sont ohte- 
nus en traitant 1 , i  assay-ton avec 20 cc. S 0 4 B s  concentré (exempt 
d'AzO311) et 60 cc. d'eau. Faire bouillir u n e  heure ; refroidir e t  
diluer à 100 cc. ; ajouter 75 cc. d e  solution de chlorure de sodium 
et 20 cc. d 'une solution d'acétate de ~ l o m t i ,  e t  finalement scorifier 
avec 30 i i  40 g r .  de  plomb pauvre. 

Dans une recherche patiente. h l  Wiigoner (Trans. of A m e r .  
lrd. Min. I J I ~ , ~ . ,  31, 7 9 9  dose I'or e t  l 'argent daris l'eau de mer  
et dans les roches éloignées des veines ou  des terrains minéra- 
lisés. 

La méthode comprend l'emploi unique du plomb pur  comme 
flux, les procédés du chalumeau,  l'extraction par  le cyanure et  
la mesure des boutons a u  microscope. 

Le plomb spécialement préparé ne contenait que 0.0000047 
p. 100 d 'argent .  Tous les réactifs ordinaires qui  furent  essayEs 
contenaient, sauf l'acide borique, beaucoup plus d'argent que 
cela. 

L'auteur dit  pouvoir doscr I'or et l 'argent contenus dans 1 cc. 
d'eau d e  mer (sic), laquelle contiendrait suivant lui 1.900 milligr. 
d'argent e t  16 milligr.  d'or à la tonne métr ique.  

Dosa,qe de la chaux, de la bnryte et de la stronliane. - M .  Hesse 
enlève l'oxalate de  chaux   LI filtre, 'ajoute u n  mklange de 1 p d e  
nitrate d'ammonium et  2 p. de sulfate d'ammonium et, p a r  
calcination, convertit la chaux e n  sulfate p a r  u n  seul traitement. 

MM. Richards, CafTery et  Bisbee (Proc. Ann. Acad., 36, 377) 
ont constaté que l'oxalate d e  c h a u x  est suffisamment soluble 
dans l'eau chaude,  pour  que des lavases répétas inutilement 
faussent les ri..siiltats de l'analyse. 

RI. Praps (Amer. chem. Journal, 27, 2388) a étudié l a  solubilit6 
du siilfate de barvuin dans les solutions de chlorure d e  fer (maxi- 
mum), d'aluminium et d e  'rnagnésium. 

D(1sa.9~ du ylwinium. - M .  E. T. Allen (Joarnal of amer. chem . 
Society, 25, 491) a fait des  expériences sur  la séparation quanti- 
tative d u  gluciniuni, du  titane, d u  zirconium et  di1 t h o r i u m p a r  la 
phénylhydrazine et l 'aniline. Les résultats sont bons en pr isence 
des chlorures ou des nitrates. 

Dosage du zinc. - M. Babbitt (Journal of  amer. chena. Society, 
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24, 1811) sépare le zinc du fer de  la façon suivante : les metaux 
à leur maximum d'oxydation, dans  une quantitk minimum d'liCI 
(D i l,i), sont agités avec de l'éther dans u n  entonnoir ii sépa- 
ration. L a  couche inférieure contient tout le zinc. le cuivre, etc., 
avec une petite quantité de  f e r ;  après  décantation, la solution est 
analysée par  les procédés connus.  
M. Meade (Jo~crnal of  amer. chern. Societ?~, 28, 353) sépare le zinc 

sous forme d ' a r s h i a t e  ammoniaco-zincique, en solution faible- 
ment  acide, aprés  séparation en solution alcaline des arséniates 
doubles de  chaux  et  de magnésie. Le manganèse doit être siiparé 
p a r  le chlorate de potassium. 

Miller et Hall (1) (School of Mines Qwnrterlyj étudient l'action 
d e  certains sels d a n s  la méthode a u  ferrocyanure double de zinc 
e t  d'ammonium. 

Dosage du cadmium. - RIM. Miller e t  Pagre (Schotil of Mznes ' 

Qltarterly, 2?, 391) ont étudié plusieurs méthodes de dosage du 
cadmium. 

La méthode électrolytique est la plus satisfaisante. si l'on 
évite un grand excEs d e  cyanure de potassium et en I'at~sence 
d e  certains sels. La moins sbre serait  la méthode au  carbonate. 
Ils rejettent la méthode d'Austin. 

Le cadmium peut  être déterminé avec une  grande exactitude 
en le précipitant à froid, d a n s  une solution neulre, par un grand 
excès de phosphate acide d'ammonium et laissant reposer une 
nuit.  

Dosage du mevcure. - M .  Pretzfeld (Jonrnal of amer. chem. 
Societg, 25, 198) .  après  une étude des différentes méthodes ara- 
vimétriqiies pour la séparation du mercure, de l'arsenic, du 
cuivre et de l'antimoine, dit ,  que seules les méthodes de Vanino 
et  Treubert, de Rose, l'électrolyse (cyanure ou sulfure double) et 
l a  méthode B l 'arséniate donnent  de bons résultats. Cette der- 
niére ccinsiste à pri'cipiter, iine solution de riitrat,e merciirique 
par  I'arséniate de soude et  dessécher le précipité à 93-100 degrés. 

Dosage d u  bore. - M .  Ford (Amer J. Sri., 14 ,  440) a remarque 
que l'a&nib exige plusieurs fusions avec u n  carbonate ale;ilin 
pour  céder tout  sonbore ,  ce qu i  explique les différences souvent 
observées dans les analyses d e  borosilicates complexes. 

llosage de I'aluminizm - M M .  Allen et  Gottschalk (Amer .  
chem Journal, 24, 292) précipitent l'alumine sous forme de 
carbonate basique et  le convertissent ensuite en alumine hydra- 
tée, p a r  iibullition avec d u  chlorure ou du  nitrate d'ammonium. 
L'hydrate obtenu est  dense e t  facile h laver. 

M .  Allen iJournnl of amer. chnm Society, 25, 421) confirme la 
réaction de RIM. Hess e t  Campbell s u r  la skparatiori de  l'alumine 
d u  fer,  pa r  l a  ph6nylhydrazine, après  réduction du fer par un 

(1) Annales de chimie ~ n a l y l i q w ,  ISOf, p. 26. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



sulfite et indique les conditions nkcessaires. P o u r  u n  dosage par- 
fait, une double séparation est nécessaire. C'est une  méthode 
excellerite pour  déceler des  traces d'aluniine en présence de  
grandes quantités d e  fer.  

Dosqe du carbone. - hl.  Stillwell (Journal of am.  chern. Society, 
21, 759) dose le graphi te  d a n s  les minerais p a r  oxydation par  
l'acide chromique d a n s  des  conditions dblerrninées. 

Dosa,qe du titane d du zirconiuin. - M .  Allen (Journal of amer. 
chem. Societ!~, 25, 421) sépare le titane et le  zirconium d u  fer, 
seuls ou rrit!l;iri;.és. r n h e  e n  préserice de l'iilurriirie à I'iiide de la 
phénylhydrazine. Deux précipitations dans  les conditions indi- 
quées donnent une  séparation complète 

Dosn,qe du plomb. - RI. Liebschutz (Eng. and ntining Journal, 
72, 168) donne un  procédé pour la détermination de l'arsenic, de 
l'antimoine, de l'étain e t  du  bismuth dans le plomb pur .  

M .  Bull (Schoo: of mines Qunrtcrly, 23, 348) a fait I'exanien 
critique de hui t  méthodes de dosage du plomb dans les rnine- 
rais, y compris l'essai p a r  voie sbche, e t  il conclut q u e  seules les 
quatre rnkt,hodes vcilumétriqiies au  hichromate, d e  Konig, 
d'Alexander et au ferrocyanure méritent attention. 

P a r  l'emploi du  c y a n i r e  de potassium, dans  l'essai par voie 
sèche, après la fusion de la charge, M. Prost (En9 and miuinq, 
Journul. 73, 730) obtient des  r6sultat.s plus élevés avec des galè- 
nes k 40-60 p. 100 de plomb que  sans ce réactif. Les résultats 
correspondent exactement. dans ce cas, avec ceux obtenus par  
la méthode au rnolybdate. 

Do.:age du vanadtum. - M M .  Gooch et Gilbert (1) (Am J .  
scieri , 14, 205) discutent la précipitation d u  vanadium par  le 
chlorure d'airimonium et l ~ s  conditions de cette opération. 

MM Gooch et  Stookey ( A m .  -1. Scien., 14,369) ont constaté que 
la réduction de l'acide vanadique par  BCI concentré est complète 
en trois ou quatre  reprises. 

M.  Fritchle (2) (Eng. and mining Journal, 70, 548) a dkcrit une 
methode d'analyse des minerais de vanadium spécialement de 
la cnrnotite. 

Dosnye de l'arsenicet de Z'nntimoine. - M M .  Parsons and Stewart 
(Jo~crnnl of amer. chem. Socirt!g. 24, 100;) attirent l'attention sur  
le rale que joue le fer dans la methode de  Marsh et concluent que 
ce métal, soit allié a u  zinc, soit sous forme de sel soluble. peut 
retenir de l'arsenic et  doit &tre 6vité. 

MM. Skiririer et Hawley (En!!. und mining Journul, 74, 148) 
séparent l'arsenic par  distillation dans une solution chlorhydri- 
que de c:hl«riire de  cuivre soiis forme de trichlorure; pnis ils 
isolent l'antimoine en continuant la distillation dans un courant 

(1) Annales de chimie analytiyue, 1902, p.  429.  
(2)  Annales de chimie atialytique, 1 9 0 1 ,  p. 110. 
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d'HCI. La solution de  chlorure cuivrique est alors mélangée de 
chlorure de  zinc pour  élever le point d'ébullition. 

Dosage du bismuth. - M M  Warwick a n d  Kyle (1) (Eng. and 
mining Journal, 72, 439) emploient la mCthodc légèrement rnodi- 
fiée de Pattison Rluir. 

Dosage du soufre. - Se basant s u r  ce que, dans des conditions 
converiables, les sels de plomb ne réagissent pas  sur  les iodures, 
en présence des sulfates, jusqii'à ce que tout SO'llZ ai t  été préci- 
pit6 par  le  plrirrib. la c:olor;itiori jaurie de  l'iodure (le plomki 
devcnant alors visible, M. Yasujara Nikaido (Jourml of amer. 
chem. Soci~ty .  24, 774)  précoiiise ce principe pour  servir de base 
h une rnét.hode de dosage volumétric~ue de S04H'. Le titrage est 
fait  dans des solutions contenant 30 à 70 p. 100 d'alcool. 

M. Jackson (Journal of amer. chem. Society, -23, 799), pour des 
déterminations rapides, préconise la rriéthode photométrique. 
II dose airisi le soufre dans les cirnenls, les charbons et  les 
eaux,  en quelques minutes. 

Dosqr du molybdèntet du tungstène.- Gooch and  Pulman (Amer. 
J .  Sci., 12,  449) dosent l'acide molybdiq~ie après  réduction par 
l'acide iodhydrique. 

Ruegenherger et  Smith (2) séparent  le molyhdène du tungs- 
tène en utilisant la solubilité du premier d a n s  80"Iz. 

Dosage du monyanèse, du fer, du nickel rt du cobalt. - M M .  Hinds 
et Tullum (Journal of amer. chern. Society, 24, 848) !déterminent 
le fer photométriquenient, p a r  addition graduelle. à l'aide d'une 
burette. d 'une solution de  ferrocyanure de potassium D p. 100 
daris la liqueur ne conteriarit auciin autre métal précipitable par 
ce réactif. Un excès de réactif dissout le  prtkipité. 

Browning et IIartwell (Amer. J .  S c i . ,  10 316) ont perfectionné 
la methode de Clarke (Amer. J. Sci., 48, 67) (séparation du nickel 
et du  cobalt par  l'action de l ' a~nmoniaque  sur  les ferrocyanures) 
par  l'addition d'un sel d'aluminium. 

R l r r n i n t l i  dmnn I r n  p y r l t r m  de Apordn ; nndgsr?  d'un 
éc.haiitillon de p y r i t e .  - MM. I>lUriTI et  STOI'Phh'l (Ras- 
segna nzineruria, 2905, p. 5). . 

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Soiifrr 45.55 
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Cuivre. 1 , 5 3  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Fer.  38 53 
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Z i n c .  2.60 

. . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Arsenic. 1.17 

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Skleniiim O 90 
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Plomb. O . i s  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Bismuth. traces. 
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Silice 8.80 

Antimoine, sodium, potassium, aluminium, calciuni. traces. 

( 1 )  Annales de chimie analytique, 1 9 0 1 ,  p. 347. 
(2 )  Annales de chimie analytique, 1901, p. 301. 
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Après grillage, lixiviation k SULl12 dilué et traitement par  
les rognures de fer-blanc, on obtient un cuivre contenant 0.34 
p .  100 de bismuth.  

Aprés oxydation, un  traitement à chaud par  SObH2 dilué 
donne un r ts idu qui,  lavé k I'ean Lioiiillante e t  séché ii IOW, 
contient 2.14 p .  100 de  bismuth et qui ,  réduit p a r  le charhoii, 
donne 36,s p .  200 d'un alliage présentant la cornposition sui- 
vante : 

Étain (du fer-blanc) . . . . . . . . . . . . . . .  74.30 
Plomb . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  14.15 
Bismuth . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  7.03 
Cuivre. . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  ; . 1.65 
Fer. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  1.04 
Antimoine . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  0.65 
Arsenic. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  0.21 
Stilénium, silice, graphite. . . . . . . . . . . . .  0.97 

A .  D. 

Réuction colorée des sels ferriques. - M .  TH. DUN- 
LOP (Phnrmnceu.ticn1 Journal, 2905, I ,  p. 3%). - On observe que  
l'addition de  glycérine de la teinture de chlorure ferrique 
etendue d'eau donne lieu u n e  coloration jaune intense. Cette 
coloration parai t  due ?i la présence d'un composé azoté (?) L'au- 
teur pose la question sans  la résoudre. A .  D. 

Lm rC~ctlonn ,COIOI+C du ~ u I ~ o c ~ a n u r e  de potas- 
R I U ~ I I .  - M .  JOSE CARRACIDO (Anales de la Sociedud Espanolu 
de fisica y yuimzca, mai 1904). - Tous les ouvrages d e  chimie 
signaient la coloration rouge s a n g  que prend le sulfocyanure de 
potassium e n  présence des sels de  fer  au  maximum. 

Az03H produit ln nièrne rt.action, mais  elle est  plus fugace. 
On admet. dans  le premier  cas, l a  formation d'un sulfocya- 

nure ferrique. 
L'auteur ne pense pas,  cependant, que ce composé puisse 

prendre naissance d a n s  les conditions d e  l'expérience. Selon lui, 
il s'agit, dans un cas comme dans i'aiitre, d 'un  phénoméne 
d'oxydation, attendu que C l 2  (oxydant indirect) se comporte 
exacterrierit corrirrie FeC16 ou Aii03H. G. P. 

Tltrmgc alcdimétrique d e  l'iode. - M .  G.  BARBIER1 
(Bollettino çhimico farntnceuticcr, 1905, p. 6). - Dans u n  vase de 
200 cc., on introduit 30 cc. de  soude décinormale, 30 à 40 cc. 
d'eau oxygénée pure et  neutre et  2.7 cc. de la solution d'iode à 
t i trer (à 5 p. i000 environ) ; le liquide incolore obtenu est chauffé 
vers 1000 pendant  quelques minutes, afin de chasser l'excès 
d'eau oxygkrike ; I'exchs d 'a lwli  est alors t h é  avec S04Hs déci- 
normal (indicateur méthylorange). A.  U. 
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Essd de l'Iode. - M .  HENNECKE (Pharmaceutische Zeit . , 
i904, p .  957). - M. Weikind a montre (Phnrrnacrl~tis!:li,i: Zei t . ,  
1!)04, p. 814) que l'essai dc l'iode a u  moyen de l'hyposulfite de 
soude (O gr. 80 d'iode devant  consornmpr 15 cc. 6 de solution 
d'hyposulfite de soude N/iO) peut n'étre pas exact .  s i  l'iode con- 
tient du  chlorure d'iode, ce sel agissant s u r  l'iodure forme a u  
cours de  la réaction suivant  l'équation suivante : 

L'auteur a cherché une mkthode de dosage permettant d'évi- 
ter  cette cause d'erreur : il dissout O g r .  20 d'iode dans une fiole 
d'Er1enrrieyer à I'nirle de 1.5 gr.  de chlnroforrrie ; a p r k  .dissolu- 
tion, i l  ajoute la solution d'hyposulfite de  soude N/10 jusqu'k 
décoloration. . 

Métliade simple p e r m e ~ t ~ n f  de clécelei- la  présence 
du plomb tlniim I c n  Iiiituns et Irri bronzcrr. -M.  J .  G I R A L  
PEREIRA (Anales de ln Sociedad Espanoh de fiszca y yuimica, nu 6 ,  
30 octobre 1904). - On at taque O gr .  50 d'alliage par bz03H ; 
on ajoute au liquide filtré une solution de cyanure de potassium, 
jiisqu'k redissolution rlii prilicipité primitivement formé ; s'il 
persiste dans la liqueur quelques flocons blancs, c'est l'indice de 
la prksence d e  plomb. 

Eh soumettant 1i: liquide ?i l 'action d e  I'hydroi$ne sulfuré, ce 
dernier produit un précipité de  sulfure d e  plomb sans toucher 
a u x  autres métaux. G A  P. 

AltérahiIlté de I'ncide ehlorhyclrlque pur. - 
M .  MURXANN (OEster. p l t n m ,  Kait , 1904, no 42). - D'aprE~ les 
constatations de Cet auteur .  HCI p u r  trEs concentré, exposé pen- 
dan t  u n  ou plusieurs jours B la lumière diffuse du  soleil, donne, 
aprEs dilution et addition d'empois d'amidon ioduré, une faible 
coloration hleue ; s i  l'exposition dure  plusieurs semaines, la 
coloration bleue, après dilution, est assez intense. Le même acide. 
conservé a l'abri de  l a  lumi&re, ne donne aucune coloration. 
L'auteur recommande, e n  conséquence, d e  renfermer les flacons 
d'IIC1 p u r  et concentrt dans  des armoires obscures. 

C.  F. 

Damage da l'alcool mPth yllque dana la formol (Phar- 
naaceutische Centralhdle,  1901, p.  741) .  - On peut suivre la 
méthode indiquée p a r  MM. Stritar e t  Zeidler; on prend 5 cc. du 
formol essayer, qu'on additionne d e  100 cc. d'eau ; on ajoute 
10 cc. d'ammoniaque; on distille, e t  l 'on recueille 50 cc. de 
distillaturri, auquel on  ajoute de l'acide acktique, afin de neu- 
traliser l 'ammoniaque ; on continue l'opération en prenant 6 cc. 
de  liquide. 
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On peut encore doser l'alcool rriéthylicpe en ajoutant  a u  for- 
mol un corps susceptible de former avec lui u n  composé non 
volatil ; le tiisulfite de soiide remplit  ce but ; aprEs neiitralisation 
d u  mélange S l 'aide de  la lessive de  soude, qu'on ajoute jusqu'à 
réaction légèrement alcaline, on obtient, pa r  distillation, u n  
mélange d'eau et d'alcool mdthylique, dont  on prend exactement 
la densité; la teneur  en alcool est indiquée par  des tables spé- 
ciales. Le sulfariilate de soude a été proposé pour remplacer le 
bisulfite de  soude, mais il retient nioins bien le formol. 

1)oipage de l'nzoic c l ~ n s  lem mati6res o~*ganlqoes.- 
M M .  E .  DE KOKECK ET A .  ZOlILS (Zeits. f .  angeaandte Chemie, 
1904, p. 1093-1095). - La méthode consiste i brîller la sub-  
stance organique p a r  le peroxyde de  sodium en présencedu per- 
sulfate de pot:~ssiurn et de  l'acide Iartrique; e n  reprenantpar  I'eau 
le produit de la i:orritiusl,ii~ri, or1 a l'azote en solution sous forme 
d'animon iaque. 

Si l'on veut doser l'azote dans une  farine, par  exemple, or1 
prend .I g r .  de  farine skçhée, qu'on introduit dans un  cylindre 
en acier nickelé; on ajoute environ 18gr.  de peroxyde de  sodium 
et I gr.  d'un mélange d e  persulfate d e  potassium et d'acide tar-  
trique ; on visse le cylindre; o n  le trempe dans I'eau froid>e 
jusqu'h l'ouverture du  tube, et,  au  moyen d'un fil d e  fer rouge, 
on allume le mélange. 1,e produit de la rkaction est dissous dans 
l'cau. et l3amrnoniü&e formée est distillée 

Les auteurs présentent cette méthode comme plus rapide que 
celle de Kjeldahl.  L. G .  

Saccimarine. - 11. T. GIGLI (Giornale d i  farmacia di Triest?, 
1905, p. 33). - Unc riouvcllc corribinaison soluble de  saccharine 
est vendue sous le nom d'essence de hmnne.  C'est un  liquide 
presque inodore, d e  saveur  d'abord piquante e t  amère, à réac- 
tion franchement acide. Sa densité est de 1.1879 & 20 degrés. Ce 
liquide renferme 54 p.  100 de saccharine, combinEe h une base 
qui ressemble beaucoup à la pyridirie. A. D.  

B a l ~ t ~  - F.-O. TAYLOR (Pharmacezctical Journal, 4904, 11, 
p. 705). Le latex du  Mimusops balata est u n  produit analogue B 
la gutta-percha. Il donne. à l'analyse : 

Pour 100 - 
Cendres . . . . . . . . .  0 2  
Eau . . . . . . . . . .  

. . . .  Soluble au  chloroforme 82,7 
. . . . . .  - au benzol 84.7 

. . . . . . .  Indicc d'acide 5% 

Il ne contient pas  d'éthers. A.  D .  
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RPactioa ceraoterintiquc de l a  quinaphhine .  - 
?il. le Dr MIRAYDA ( f ievista fiwn. Chilena, no 5, septembre  1904). 
- L e  persul fa te  d e  soude  o u  d ' ammoniaque  d o n n e  u n  précipitk 
b lanc- jaunat re  a b o n d a n t  avec  les  solutioris aqueuses  d e  quina- 
phén ine ,  ac idulées  p a r  l ' ac ide  sul fur ique .  

Cette réac t ion '  est  différentielle p o u r  l 'aristoquiri ine,  l'euqui- 
n ine .  la sa loqu in ine  e t  l e s  d ive r s  sels d e  quinine .  G .  1' 

B I B L I O G R A P H I E  

Elémeotm de chimie inorp;ctniquc, par le professeur 
W. Os , rwa~n ,  traduit de l'allemand par L .  LAZARD. - P volume : 
métaux. - 1 vol. de  k21 pages, avec 17 figures (tiauthier Villars, 
éditeur, 55, quai des Grands-Augiistins). Prix : 15 francs. - Nous 
avons dej8 a p p ~ l k  l 'attention de nos lecleurs su r  l'intki~essant oiivrage 
du professeur 0s;wald en analysant le premier volunic, qui traitait 
des métalloïdes. Le 2" volume, re!atif aux metaux, est conçu dans le 
rriêine esprit. Ce1 ouvrage présente un grand inttirèt au point de v u e  
de l'enseignement de l a  chimie basé sur  les theories modernes. 

NOUVELLES ET RENSEIGNEMENTS 

D E M A N D E S  ET OFFRES D'EMPLOIS. 
Nous informons nos lecteurs qu'en qualité de secrétaire géncral du Syn- 

dicat des chimistes, nous nous chargeons, lorsque les deniandes et les 
offres le permettent, de procurer des cliiniistes aux industriels qui en on1 
besoin cl des places aux cliirnistes qui sont à la rechcrchc d'un emploi. 
Les insertions que nous faisons dans les Annales sont absolument gra- 
tuites. S'adresser A M. Crinon, 45, rue Turenne,Paris 3 O .  

Sur la demande de M. le secrétaire de l'Association des anciens Cléves 
de l'Institut de chimie appliquee, nous informons les industriels qu'ils 
peuvent aussi demander des chimistes en s'adressant A lui, 3, rue Miche- 
let, Paris ( G e ) .  

diplbmé, 27 ans, ex-assistant dans le laboratoire de chimie CHIMISTE n i q u e  d'une Univer.iL6 suisse, cherche place dans 
laboratoire ou usiiie. - Adresser les demandes au bureau des Annales, 
45, rue Turenne, aux initiales K. T. 

A VENDRE balance Becker, sensibln au 2,s  de milligr., à flPau coiirt, 
ayant servi à peine un inois, un moufle el un baiu marie 

en cuivre. La boite de poids comprend une sCrie de 400 gr. en cuivre et les 
divisions du grainme en platine. - S'adresser & M. Videau, 17, cours de 
la Martinique, B Bordeaux. 

Le Gérant : C. CRINON. 

LAVAL. - IMYïUMIiIUB L .  -EDUD & ci', 
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TRAVAUX ORIGINAUX 

Star ouc méîliode de séparation do l'mrscnie (1). 

Note priliminain. 
Par RIM. H .  CANTONI et J. CHAUTEMS. 

On sait que, d'aprhs Fischer ( C L )  et Hufschmidt (31, les sels d'ar- 
senic peuvent Ctre dos& p a r  distillation en présence d'un grand 
excès d'acide chlorhydrique, aprés avoir c'té réduits en acide 
arsknieiix p a r  le chlorure ferreux. 

C. E'riedfieirn et P. Michaelis (4) emploient l'alcool rriéthylique 
comme réducteur, a u  lieu du chlorure ferreux ; ils sursaturent 
ensuite par un  courant de  gaz chlorhydrique, e t  ils distillent 
finalenient au  bain-irinrie, tout eii rriiiiriteniirit. le  courant  d ~ :  gaz 
chlorhydrique. Le distillatum est reçu dans l'acide niirique con- 
centr6, qui fait passer l'arsenic ü. l'état d'acide arsénique, qu'on 
précipite ensuite à. l'ktat d'arséniat? ammoniaco-magnésien. La 
distillation doit &tre répétée a u  moins trois fois, afin que la vola- 
tilisation de l'arsenic soit complète. 

D'après Friedheini e t  Michnalis, ce p r o c d 6  permettrait  de 
séparer l'arsenic d u  fer,  du  cobalt, d u  nickel et du  cuivre. Ces 
chimistes l'ont également préconisé pour la séparatiori d e  I'ar- 
seriic d'avec le vanadium, le molybdène et le tungstène. Ils ne 
citent pas l'antimoine cornine pouvant &tre ainsi séparé d e  I'ar- 
senic ; a u  contraire, en chercharit à préparer ,  p a r  celte mi thode ,  
del 'anhydride arsénieux p u r ,  i lsont constaté qu'il fallait arréter ,  
h u n  moment donné,  la distilletion en prciscnce d e  l'alcool mP,- 
thylique, car autrement  il passe de l'antimoine. 

A l'instigation d e  M. le  professeur L. Duparc, nous avons 
entrepris dcs essais dans le lnit d'arriver à dkterminer qiinrit.itati- 
vement l'arsenic p a r  un procédé analogue & celui employé p a r  
Rose (Fi), puis, plus  tard et  simultanément, p a r  Rosenbladt (6), 
el Gooch ( 7 ) ,  ensuite p a r  C ,  Thaddeeff (8), et enfin, tout  récem- 

I I )  Note préscritée le 16 rriars 1905 à la Societd de physique et d'histoiru 
naturelle pa r  M. le prof. L .  Duparc. 

(2) FISCHER. Berichte, XIII, 1880, p .  1778. 
( 3 )  HUFSCHMIDT. Berichle, XVLI, 1884, 11. 2245. 
( 4 )  FRIEDIIEIM et M I C H A E L ~ S .  Herichte, XXVIII,  1893, p. 1414.  
( 5 )  Kose. Poog. Ann. LXXX, 1850, p .  262. 
(6) ROSEABLADT. 2. f .  anal. Ch .  XXVI, 1887, p. 18 
(7) Gooca. Chem. 'Ve'eios, LV, 1887, p. 9 .  
(8) C. THIDDEEB. Z. f.  anal. Ch. XXXVI. 1897, p. 568. 

Juix 1909 
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ment, p a r  M. O.  V.  Spindler (1), pour l a  recherche et le dosage 
de l'acide borique. 

Nous avons trouvE que la volatilisation d e  l'arsenic, vraisem- 
blablement S l'état d'éther rnéthylarsEnicux, a ci@ lieu à la tern- 
pératqre a rd ina iw,  lorsqu'on fait passer u n  colirarit d'air sec à 
l a  surface d u  liquide. Nops ayoqs pp6r6 comme suit. : nous avons 
introduit,  dans u ~ i  ballon h distiller d e  250 cc., une solution 
d'anhydride arsknieux dans  l'acide chlorhydrique concentré, 
a d d i t i a ~ n 6 e  d'rilçool méthylique. La tiihuliire latérale de  oe ballon 
était reliée à un  rkfrigbrant,  don t  l 'autre extrémité, effilée, péné- 
trait d a q s  u n e  solution de soude caustique, contenue dans un 
vase d'Erlenmeyer tubulé, mis  en  communication avec une 
pampe.  Ca ballon D. distiller était muni  d'un bouchon, par lequel 
passait u n  tube arr ivant  4 quelques milli~iiétrcs du liquide et 
pauvant  Btru enfonck k mesure que  le niveau d u  liquide baissait, 

hprE5 avoir fait passer un  courant d 'a i r  la temperature ordi- 
naire ,  nous avorrs corisiaté qu'il no restait pas tract: d'arsenic 
d a n s  le ballon h distiller 

L'nvantago de  ce pracédi: consiste en ce qu'il ne  peut y avoir 
apcMn en t ra inevent  mécanique, puisqu'il n 'y  a aucune ébulli- 
tion, ni aucun barbotage de gaz. 

Ur1 essai t ~ n t ~ l o p e ,  e@ectul: avec l 'antimoine, Q montré qu'il 
n'était pas  entraîné dans ces conditions. 

Nous nous proposons de  continuer ces essais, afin d'étudier 
I'applicalion de  cette méthode A l a  separation de l'arsenic d'avec 
les diffkrents ~liétapx. 
Çti procédé pourra, (le plus ,  offrir un grand avantage eri 

toxicologie, paur la ~ e c h e r c h e  de l'arsenic, puisqu'il permet 
d'er~trrtire cornplktement e t  B froid l'acide arsénieux. 

(Travail fa i t  aw {abaratoire de chivie anahJipus de M. b profes- 
SeUr &. p a y n r c , , ~  i' vnivorsrsz'té d e  Gsnèuej. 

Ulagnose dos coqm g r a s  eoocretn 
dan? (iq rie pose" que dc liaiblciq quantité$, 

Par M. ALBERT BWJNO, 
Ingénieiir agronome. directeur du lahoratoire départemental 

à Boulogne-sur-Mer. 

11 peut  btre intSressant et m6nio nécessqire de  déterminer la 
nature de  faililes quantités de corps g ras  concrets, aux points de 
vue  biolo$que, industrie\ ou chirnicu-lé,nai (2). 

(1) 0. 1'. SPI'IDI~ER.  (hriimuriicatio.n faite h l'Association des chimistes 
an;ilystes suisses, section de Geniive,en mars 1905. 

(2)  C ' e ~ t  ce q u i  es\ arrivé dans uIie affaire où il s'agissait y de rechercher 
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, Kous n'insisterons pas s u r  les caracthres tirés de  l'aspect, d e  
l'éclat, de la couleur, de l a  consistance, qui peuvept faire recon- 
naitre à peu près la chandelle, la cire, la paraffine, mais  qui ne  
doririent aucune certitude scieritifique. 

Les caractéres physiques donnent  des indications plus  prEcises 
et rrieilleures. L'action de la chaleur  proyo(1ue la f u s i o ~  b une 
température plus ou rrioins élevée, qu'il est irittkessant de reçon- 
naître. L'emploi d u  bloc Rlaqucnne, la for i r i a t io~  d ' u ~  anneau 
solide dont on observe le déplacement s u r  le réservoir thermo- 
métrique, peuvent donner des résultats satisfaisants larsqu'on 
dispose de quelques décigrarrirnes de  matière. Nous pi.6f6rons 
toutefois fixer, à droite c l  à gauche du  réservoir d 'un bon ther- 
momètre B mercure, deux  bouts do  tube effiles, don t  le calibre 
intérieur a moins d e  1 rriilliinètre s u r  la plus  grande longueur, 
fermés en bas et évasés dans le haiit. On obtient ces tubes e n  
effilant un  tube de  verre  ordinaire de 6 h 7 millimétres, et a n  
lcs fixe aistirnent a u  nioyen de petils ariiieaiix éI&stiqiies détacliés 
avec les ciseaux d'un bout de  tube en feuille anglaise, Deus  
fragments de corps g ras  à campürer sont mis  respectivement 
dans les tubes de droite et de  gaucheanneqEs  au  thermamétre ; 
celui-ci est cer)tré dans  u n  tube essai ordipaire, dont  on élève 
la température lentement a u  centre d'un verre cylindrique de 
Uohéme chargé d'eau distillée, qu i  constitue u n  bain-rriarie 
transparent; on  suit l'ascension lente du thermométre, e t  l'on 
~ o t e  les tcmp6ratures a u  marnent où chaque fragment commence 

se déformer et  adhEre a u  verre  eq devenant transparent,  11 est 
bon d'introduire d e  l'acide sulfurique dans  le tube & essgi, afin 
d'assurer l'kgalitk de la tenipéralure d u  therrnomEtre et de se8 
deux annexes. 

La dertsité peut &tre prise a u  flacon, ou paa mise eu Equilibra 
de boulettes dans un  mélange d'eau et d'aloool, dunt  or) prend 
ensuite la densite. II importe d'kvitei., dans cea ess;lis, l 'air 
inclus o u  adhérent  au  fragment .  L'opbration est trhs délicate 
et demande, au tan t  que possible, quelques dkcigrarnmes de 
matiére. 

La mesure de  l'indice réfrnctonid~ique fournit une  donnOe p ~ t b  

(r si les taches qui existaient. sur  le col d'un veston cn coutil gris bleu foncé 
r etaient identiques, comme üornposition, au iriorcoau de bougie qui était 
u joint au dit veston, et si ces taches pouvaient provenir dq cette 
a bougie.. . a (Comriiission d'expert du 19 novembre 1 9 0 4 1 .  Conclusions du 
rapport : r La bougie est de paralrine. Les taches sont de stéarine. Ces 
r taches ne peuvent provenir de cette bougie m. 
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cieuse chaque fois que l'échantillon est suffisant pour charger 
I'instriiinerit (1). 

La solubiliîc' dans  différents solvants neutres peut 6tre essnyk 
avec une parcelle d e  sulistance, qui  ne tarde pas à disparaître par 
agitation d a n s u n  tube à essai avec quelques cc. d'un solvant 
approprié. L a  solubilité peut, d'ailleurs, s'observer avantageuse- 
ment  sous le microscope à un faible grossissement. 

Les e s m i s  chimiqzres fournissent les ineilleures donriEes (nous 
écartons d'abord toute idée de dosage pour  noçs  en tenir aux 
réactions qualitatives). 

L'action de laj chnleiir, pousske a u  delà. du point de fusion, 
amène une déconzps~lion complète ; un  petit f ragment  produit 
ilne furriCe, ilnrit l 'odeur rie Iroiinpe ~ I I B I - e  un  otlornt exercP, qui 
permet souvent de  distinguer les giaisses minérales des graisses 
vég6Iales et  des  graisses animnlcs. Les premih-es  rappellent la 
lampe h pktrole fumeuse, et,  avec l'acroléine, les graisses végé- 
tales et aninialcs rappellent respectiveinent la friture à l'huile 
ou la friture h la graisse. Souvent méme, cet essai permet de 
pousser plus loin le cliii;.nostic, mais i l  ne  constitue qu'un com- 
mencement de preuve. 

Les ~ s s a i s  de saponification permettent d e  retrouver la paraf- 
fine (2). Daris un pelit tube à essai, 1 cent,igr. environ de corps 
g ras  et 5 cc. d e  potasse alcoolique normale sont portés jusqu'i 
I'ébullilio~i, qii'on riinirilicnl peridnnt cirir~  nir ri ut es eu agilanl. 
Tout se dissout,  mais, au  refroidissement, u n  tube contenant 
u n  pcu d c  paraiTine se trouhle dans toute s a  hauteur ,  par suite 
de  la formation d 'un rlépôt floconneux de  para f ine ,  tandis que 
les tubes h corps saponifiables restent limpides. Après refroidis- 
sement coiriplel, le savori s'y précipite toutefois e n  partie, mais 
il est facile d'éviter toute confusion. 

La saponification peut s'effectuer s u r  la lame porte-objet d 'un  
microscope, en employant 3 niilligr. environ de corps gras et 
3 gouttes d e  potasse alcoolique normale. On opere sur  la table 
chauffante d'Osier Ii 80" envi ron ;  chaque goutte est deposée 
aprés  dvaporation de  la  précédente, l'essai é tant  agit6 au moyen 
d'un petit fil  de  platine p o i r e  et préalablement porté au rouge. 
Enfin, une  goutte d'eau est ajoutée, et l'essai est  préscrvé au 
moyen d'une larnelle couvre.ohjet.  Dans ces conditions, la paraf- 
fine forme quelques goutteletles t ransparentes  et  réfringentes à 
chaiid, translucides B froid, dans i i r i  l iquide transparent. Iles 

' ( 1 ) ' ~ e  réfractorn8tre de Zeiss nécessite une très faible prise d'essai. 
(Y) Nous n'avons pas cxaniiné de suintines concri!tes. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



corps saponifiables, a u  contraire, sont dissous, e t  la prépariition 
est limpide a chaud.  Si on la  place sur  la table froide, toute la 
partie recouverte p a r  le couvre-objet devient opalescente p a r  
précipitation partielle d u  savon, pour s'éclaircir des qu'on 
6lhve1;~ température en rarrienant la larriesur la tahle chauff;~;ite. 

Sur une feuille de  clinquant de l a i ton ,  non déposons un  minime 
fragment de substance, cit nous plaçons celte feuille s u r  la table 
chauffante 200" environ. Nous avons fait des  essais répétés 
avec : i0 cire blanche p u r e ;  Z0 cire de cierge falsifiee (4) ; 
30 cire & parquets; 40 chandelle de  suif ;  5 O  bougie stéarique; 
6" paraffine p u r e ;  7 0  cire de Carnauba;  8o cire de Chine; 

spermaceti. 
L'attaque la plus rapide, la plus intense de beaucoup, eorres- 

pond & l'acide stéarique ; elle se  inanifeste p a r  une  tache vert  
foncé de stéarate cuprique;  viennent ensuite le cierge additionné 
d'acide gras, la chandelle et la cire de Chine. Len cires pures, la 
cire de Carnauba, le spermaceti n'ont pas  at taqué sensiblement. 
La paraffine n'a pas  donné la moindre coloration, elle s'est le  
plus souvent étalée largement. Il  est inutile de décaper le métal ; 
la réaction nous paraft plus sensible s u r  le  lait,on terni. La 
simplicité e t  la rapidité d e  l'essai sont telles qu'on doit toujours 
le répdter e t  opérer e n  comparaison avec des 6charitillons 
authentiques. 

Enfin, nous avons demandé une  dernière indication aux 
réactions colorées dues h M. Halphen pour la recherche des 
huiles de résine d a n s  les mélanges d'huiles. Kous avons op6ré 
sur une plaque de  porcelaine hlanche à godets pour essais com- 
paratifs, en reprenant  les 9 échantillons préc6demrnent men- 
tionnks. Rappelons que les deux reactifs préconisés par  M. Hal- 
phen (2) sont : 

Acide phénique cristaIllse, rondu . . . . i volume 
Tétrachlorure de carbone. . . . . . , 2 - 

! Brome. . . . . . . . . . . . . 1 - 
Tétraclilorure de csibone. . . . . . . 4 - 

Nous opérons sur  2 uiilligr. environ de corps gras, la plaque 
étant préalablement portée k 60" environ. Après avoir  numéroté 
et pourvu les godetg de leurs échantillons, nous leur distrihuons 
respectivement une  goutte de  réactif phbniqué. Nous réchauffons 
d o r s  la plaque, afin d'obtenir une évaporation presque complbte 

(i)  Nous y avons reconnu environ 20 p. 409 d'acide stéarique, sans suif, 
ni paraffine. 

(8) Annales de chimie analytique, 1903, p. 9 .  
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- 918 - 
dd  reactif, dont hous ajoutons ensuite une deuxiErne goutte ; en 
inclinant 1a plaque et  lui dunnant  ùn mouvement de rotation 
ddrlvehablr?, toiit.e la Gilrf:icr? des godets se tlniivk r~iduil.r, par la 
dol~ifiorl ; enfiti, hbùs laisons 6couler s u r  la plaque 16s lourdes 
vapelir's htomées d u  ~ é a c t i f  B. Lès résultats observés sont lcs 
suivants : 

16 P A R A F F I % ~ .  - Rien ; 
90 CIRBS.  - Teinte de fond rose trEs p91e pouii la cire blanche 

purè  ; saumon t t ès  pille pour  les deux autres .  
Loi'srp'ii reste des graitis non dissous, ils preahent dhe teinte 

oCPrtC6b. Sous le flot des vapeurs hrornées, il se produit une 
te intejaune d'or intense, qui  disparaît  vite dés que  l'arrivée des 
vapeurs  a cessé. 

o0 1 I l r t a n u a ~ ~ ~ .  - Teinte rose carrnin @le ; 
Acrne ~ T ~ ~ A R I Q U E .  - Teinte rose pA1è ; 
&RE DE CAIINAVIA. - Coloration ititense, bistre aux j POihts 0il i l  y h 6pakseuk, violette s u r  les parties 

h a i i h  ah I!I couche de solutiuh est plus mince. 
6fnh DE CHIXE. - Carmin vif avec parties bleues. 
r j i > ~ i i d a c ~ . r t .  - Violet, fraric a t e c  parties lilètic?~. 

L'intensile e t  l'aspect des coloratiohs varient au  bout d'ud 
mumeht;  elles se modifient un peu lorscju'oii fnit agir  le brome 
d e  nouveau, mais elles ne sont nullement fugaces. Il nous paraît 
riécessaire d'opérer coinpardtivernent et & i'abri de vapeurs 
ammonidchies, pour obtenir le maximum de certitiide. 

EII résumé, 1è point de  fusion en tubes efllés, la saponification 
s u r  purte-ohjets, l 'attaque du  laitod et les rdactions Ilalphen 
rioiis pnraissetit les mcilleiirs moyens pour  caractP,riser, avec 
des prises d'essai d e  9 ou 3 milligr., la nature d'une substance 
grasse concrète. 

Sur le dosage do ferrocyanure colvriqoe, 

Par M. A. I.P.URA. 

Lorsqu'on at taque le ferrocyanure cuivrique par  la soude caus- 
tiqde B l'ébullition, il s c  forme de l'oxyde de  cuivre et du  ferro- 
cyanure d e  sodium, en vertu de  l'équ a t '  ion 

C U ~ P ~ ( C A Z ) ~  + .fi Na011 = 3Cu0 + Na"e(CAz)O + 211'0 
1,'altaque est quantitative ; cependant ce moyen est peu pra- 

tique, ' l 'otyd<: d e  cuivre se dissolvant partiellement dans NaOII 
en excès. On obtient donc  d u  cuivre dnns le  précipité e t  dans la 
solution ; le précipité est redissous dnns M Y i I  dilui;, mais cette 
solution ne  peut ètre ajoutée 5 la solution caustique, le mélange 
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reprécipitaht le ferrocyanure initial. II faut  donc analyser les 
deux solutions part ,  ce qui  est long et  peu prat ique.  

Nous emplaynns ln mi thode  suivante : 
Le ferrocyanure cdivrique est p u l ~ é r i s é  finement ; on  en a t ta -  

que Ogr. 3 ou Ogi-. 5,  dans un ballon 8x8 h iin rcfrigérant ascc11 - 
dant, par  une solution d'acide oxnlique tt 5 p .  100, eh thaintenan t 
l'ébullition pendant deux  heures env i ron ;  a u  bout de ce t emps ,  il 
y a formation d'hne soliit.iori jaurie d'ur e t  d ' u n  pr6cipit6 jaune 
verdiltrè ; la soiutiod est filtrée ; le prEcipité est soigneusement 
l a d  et redissous dans Az0311 dilué; cette solution hi t r ique est 
a-joutée au  filtratdm : on concentre la liqueur a u  bain-rnarie, e t  
l'on sépare Fe de Cu par  les méthodes ordlbnires. 

L'attaqlie repose sui. les réactions suivantes : 
CuaFe(CAz)" + 3CaO'11a = E'eCWt+ 2CuC'04 + 6llC Az 

Le précipitb des oxalntes est entièrement soluble dans  Az03H 
et ne doit pas  laisser de résidu;  la solution jaulic d'or contient 
I'oxalate ferreux soluble dans  un excBs d'acide oxalique ; elle 
peut ètre trés facilement décomposable p a r  Az03H, et les deux 
solutioris riitriqiies peiiverit (Ill.(: rnc(liirigtic:s saris crairite de reprk- 
cipitatiod d u  fe r rocpni i re  initial. 

La methode ci-dessus a l'avantage d e  ne  donner qu'une seule 
solutiori e t  de ne pas employer de soiide caustique ; elle fournit 
d'excellents résultats. Le dosage de l'acide cyanhydrique se  fait  
sur  une prise d'essai 3 part. 

Remarque. - L'acide oxnl iqw Iie se  pr&e pas l a  désagréga- 
tion des autres  ferrocyanures métalliques ('). 

(Trnvaii exécuté drtns le tnboratoive de chimie ana ly t ique  de M .  le 
prolesseur Duparc d I'Universilé de Ctenioe). 

Considérations sur l'analyaie chimique 
et la eryoscopie du lait, 

Par M. II. LAJOUX. 

L'analyse chimique du  lait la plus exacte ne permet  pas 
toujours de conclure sûrement  à son mouillage ou A son écré- 
mage, lorsque la  fal~ification a été faite avec mesure. Mais, 
depuis 1895, un fait  nouveau s'est produit :  la découverte de  
l'isotonie des humeurs  de i'urgariisrntt et de la constance du point 
de congél@ion du  lait q u i  en est la cohs8quence ont  donné 
& la recherche d ~ i  monillage u n e  précisioti jusqu'alors inconnue. 

La cryoscopie du  lait n'est pas encore entrée dans la pratique 

(1) Anrrales de chiqrrie analytique, 1905, p. 143, 
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dç lii plupart des  laboratoires ; certains articles tout récents sur 
l'examen du  lait ne l a  mentionnent même pas (1). Il faut dire 
que ce procédé de  recherche est encore l'objet de controverses 
d e  la par t  de plusieurs savants. Ilirecteur d u  Laboratoire muni- 
cipal de Reims et, p a r  conséquent, intéressé h savoir le  degri de 
curifii~rice qu'ori peut accorder A la cryoscopie, j'ai entrepris des 
expériences que  je vais relater ici. 

J'ai cru utile de faire précéder cette relation de  quelques consi- 
dération s u r  les variations de  la composition du  lait normal, 
variations qui, prbcisément, rendent souvent si difficiles, si incer- 
taines les conclusions de  l'expert-chimiste, mais qui n'ont aucune 
influence s u r  le point de  congélation. 

La cryoscopie du lait ne donne que le mouillage; pour recher- 
cher  l'écrémage, il faut doser le  beurre ; pour connaître la valeur 
nutritive d'un lait ,  il faut  déterminer sa  composition. Ainsi la 
cryoscopie complète l'analyse, mais ne la supprime pas. 

1. - VARIATIONS DE LA COhlPOSlTION D U  LAIT NOnMAL.  

LES EXPERTISES (2).  

La composition d u  lait de vaches prises séparément peut pré- 
senter de grandes différences, même lorsque les échantillons 
proviennent d 'animaux sains: de  même race, nourris de la 
rriérrie fiic;on et placEs daris des  conditiciris identiques. Je slip- 
pose, bien entendu, que  chaque échantillon de lait examiné est 
tuujours prélevk s u r  le lait i n / é y a l ,  c'est-à-dire sur  le produit de 
In traite totale, puisque nous savons que la richesse en beurre 
augmente d u  corninencement à la fin ; au contraire, ainsi que je 
l'ai montré, les autres élkmerits ne subissent que  de faibles varia- 
tions (3) Il y a pliis : le lait d'iirie rrifirrir. vaclie peut  aussi varier 
d 'une façon notable dans s a  composition, en l'espace de quclques 
jours, sans qu'on puisse attribuer cette variation au change- 
ment de saison ou de nourriture, $ l 'état d e  rut ,  etc. (4). 

Les consid4rations pr6cédentes montrent  la prudence que 

( 4 )  Parnii les partisans convaincus de la cryojcopie d u  lait, il faut citer 
M. le docteur Krn. P ~ R M E N T I E R ,  qui a publié, s u r  CC sujet, deux articles 
importants : La cryoscopie d u  lait et ses applications (Presse médicale, 
4 riiars 1903, l .  p .  2061 .  - La cryoscopie d u  l a i t ;  ses applications à l ' h p  
giène (Loco citato, p. 2 6 9 ) .  

(2) Nous n'entrerons pas ici  dans les details d e  l'analyse; nous les avons 
longneincnt esposbs dans notre livre : L'eau potable ; le lait de femme et 
le lait de vache, e tc . ,  30 kdition, 1900. hiichaud, éditeur k Reims; 

( 3 )  L'eau polable, le  la i t ,  documents divers ,  par  M .  LAJOUX. hlatot- 
Braine, editeur h Reims, 1889. 

( 4 )  Le lai t ,  etudes chimiyues el microbiologiques, par  M. DUCLOS. Baillikre 
ct fils, Cditeurs a Paris.1887, p. 186 et 188. 
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l'expert doit apporter  dans  ses conclusions, lorsque, se basant  
sur son analyse, il cherche savoir si  un lait provenant d'une 
vache isolée est pur ,  mouillé ou Gcrémé. 

Nais le lait vendu dans les villes provient, e n  g h é r a l ,  d u  
rnSlange des traites d'un nombre plus ou moins considérable de 
vaches; dans ce cas, les différences individuelles s 'attcnuent, e t  
le lait possède u n e  conipositiori qui,  si elle n'est pas  c:oristanle, 
varie du  moins dans des lirnites connues pour les étables d'une même 
région. Ces limites ne sont pas les mtmes  pour  le  la i t  vcndu à 
Paris, M:irseille, à Reims, e tc . ,  ce qui  a fait (lire, avec raison, 
que l'expertise du lait est une  affaire locale. Aussi, ai-je toutjours 
insisté sur  la nicessité, pour le chimisip d 'un  t ~ i b t t n d  ou d 'un  Inbora- 
toive mzinicipnl, d'e'talrliv les compositions nioyenne et m in imu  des laits 
applovisionnant Urie cille doiinie. Le procedé d'analyse employé pour 
ces diterminntions doit être rigoureurernent su ir i  dans chaque expertise, 
car des procédis dif lrents 'rloizi~ent souvent aussi des résultats d i f fé -  
rents. Il serait méme utile d'ctablir ces moyennes et ces minima 
pour d iaque  saison. Ces tloiinées r.xp6riinenl.ales perrrietlerit à 
l'expert de reconnaître si un lait peut ètre accepté ou s'il doit 
btre considéré comme manifestement fi~lsifié. Cette maniére 
d'interpréter les résultats de l'analyse est la seule possible ; elle 
seule rassure la conscience de I'expert qui,  se  basarit s u r  des  
rninirn~ Lieri e t  diîrrierit corist:it,6s, est, cer,i.airi d(: ne faire coridiim- 
ner que des coupables ; mais, i i~alheureuseinent,  elle laisse une  
large marge a u x  falsificateiirs. II leur suffit, en effet, de con- 
naître à peu près  la composition de  leur lait pour  en effectuer le 
rriouilla,ve ou l'écrémage de façon que,  In falsification faite, il 
réponde encore a u x  conditions exigées par  le Lahoratoire niuni- 
cipal ou par  le cahier des charges des hdpitaux. 

Lorsqu'on on  a reconnu qu'un lait est falsifié, une autre  ques- 
tion se posc : est-il niouillé? est-il écréink ? ou bien est-il, A la fois, 
mouillé et bcrEmé? J e  suppose encore que le falsificateur a opéré 
avec mesure et  prudence; alors l'expert doit se  livrer k un  véri- 
tiible calcul d e  probabilités, basé s u r  la composition chimique 
du lait et sa  densité. Je ne donnerai pas  les détails de  cette dis- 
cussion ; elle est connue de  tous les chimistes. La méthode est, 
d'ailleurs, défectueuse, puisqu'elle repose s u r  des minimu ; elle 
le serait encore si, à l'exemple d e  certains chimistes, on s e  
basait sur  des quantités moyennes ; car  elle permettrait  encore 
la fraude des laits riches et signalerait, c o n m e  falsifiés, les laits 
naturels pauvres. C'est l'avis de Duclaux (i) qui s'exprime 
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ainsi : K... aucun moyen ne permet  d'atteindre siirement la 
a fraude ...; il faut ,  dès  lors, soit la punir  h l'aveuglette, soit la 
a laisser s'étaler en libertb D. 1,orsqiitt Ducl;iiix écrivait ces 
lignes, il n'était p a s  encore question de  la cryoscopie du lait, 
procédé qui,  pour la recherche du riiouillage, aurai t  certainement 
modifié son opinion. 

Si le lait suspect provient d'une seule ktalile, il est utile, 
toutes les fois qu'on le peut,  d e  faire prtilt:vt:r d(:v;irit soi ou 
devant u n  délégué siir, u n  échantillon authent ique de riihne 
provenance. Ida comparaison de ce lait p u r  avec le premier per- 
met à l 'expert de se prononcer avec certitude, 2 la condition 
que les éch:intillons proviennent des nic\rries vaches, que les 
dates  uù  ils ont k t6  recueillis ne soient plis trop éloignées et 
q u ' e n h  l'alimentation des animaux n'ait p a s  subi de modifica- 
tion notable. 

Uans le cas où le lait proviendrait d'une seule vache, il fau- 
drai t  encore conclure avec prudence, en se  rappelant les varia- 
tions notables qu'un pareil lait  peut éprouver. 

Si le lait suspect est u n  laif de dipôt ,  résultant d u  niélange 
d'un grand nombre de  laits d'origines diverses (et c'est le cas 
qui  se présente le plus souvent i l'aris), i l  n'est pas possible de  
s e  procurer un  type de comparaison;  force est donc ii l'expert 
d e  s'en tenir  B ses moyennes et  à ses minima, c'est-à-dire de 
rester souvent d a n s  l'incertitude. 

Le beurre est l'élément d u  lait dont  la proportion varie le 
plus ; la caséine, le lactose, les cendres surlout soril. 1ic:aiic:nup 
moins variables. Aussi, si l'on retranche du  poids de l'extrait 
celui du  beurra, on trouve que  cet extrrrit degraisse varie pour le 
lait pur  dans  des .limites plus restreintes que  l'extrait total. Ces 
limites sont encore assez écartées ; airisi, dans les analyses rela- 
t h  dans  le livre de  Duclaux, les poids d'extrait dégraissé oscil- 
lent entre  1 0  gr. 07 et 9 gr .  35 pour 100 cc. de lait, soit un écart 
de  O gr .  72.  D'aprés rnes aniilyscs, elles sont plus écartées 
encore; d a n s  une  série de  43 analyses, les termes extri.mes 
étaient 9gr .42  et  8 gr .  01 ( k a r t  lgr .41) .  

P o u r  le Conseil d'hygiéne, le lait p u r  contient, et1 moyenne, 
9 gr.  d'extrait dégraissé pour  100 cc. ; c'est sur  ce poids moyen 
que le  Laboratoire municipal de Paris base le calcul du mouil- 
lage; les chiiYres cités plus h a u t  montrent quelles erreurs peut 
causer cette façon de  procéder. 

Dans le lait, une partie seuleiiient de la castiine est dissoute ; 
la plus grande partie s'y trouve e n  suspension; il e n  est de mèuie 
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pour le phosphate de chaux. Si l'on filtre le lait à travers uIie 
bougie de porcelaine, le filtratum ne  conlient plus que le lactose, 
Iacaséinc solublc et l es  sels solubles; l ' e ~ t r a i t  que fournit ce 
liquide, c'est-à-dire I'ensernble des principes dissous d a n s  le  
lait, varie d a n s  des limites heaucoup plus resserrées que l'ex- 
trait dégraissé. Voici des exemples empriiritCs à Dudaiix : il a 
trouvé, pour l'extrait des principes dissous de  divers échantil- 
lons de lait, les nombres suivants (pour 100 cc. de lait) : 6,35 - 
6,42 - 6,30 - 6,31 -5,94 (1). 

~ ' é c a r i  maximum 6,4P - 5,94 est  seulement de O gr. 48. 
Il semble donc que le poids d'extrait fourni p a r  l'évaporation 

du lactosérum obtenu par f i l t rat ion du luit à la bougie, pourrait  
servir utilement S la détermination du mouillage, mais  il est 
inipossible d'admettre que  le poids de cet extrait  est l e  méme 
dans tous les laits purs  ; cette conclusion serait  e n  contradiction 
avec Ic principe de  la cryoscopie du  lait, 

M. G .  RIeillhrr. (8) itdrriet C P , L ) ( X I ~ ~ L I I L  la c:nrist,;ince du  poids rie 
l'extrait simplement dégraissé; il donne à ce poids le nom de  
(( constante ou indice d e  Duclauz. » Pour lui, celte constance es1 la 
consequence pratique de  l'inumiabilzti des proprietés physiques du Incto- 
plasma)), c'est-à-dire du  liquide qu i  t ient le  beurre en suspension. 
Or, cette opinion est inexacte ; pour nous eri t m i r  au  point de 
congélation, nous dirons que,  s'il est constant,  le poids de  l'en- 
semble des rriatiéres soluliles ne  peut pas  l'itre. Et, en effet, s i  
lp, point de congélation d u  lait  est constant,  c'est que le nombre 
des nioli!cules dissoutes d a n s  une mème quantité de  lait est confi- 
tant ;  pa r  conséquent, si une rriolkcule de  cas6ine disparatt ,  elle 
doit être remplacée par  une molécule de  lactose, par  une  demi - 
inolécule di: chlorure de  sodium, etc. (2);  or  les poids mol& 
culaires de  la  caséine, d u  lactose, d u  sel marin, etc., sont 
très diffërents. Donc cette substitution moléculaire a pour con- 
séquence riiicessilire la variahilil.6 rlii poids de l'eriserrible des 
principes récllemenb dissous dans le  Iüctoplasi~ia. C'est, du reste, 
nous le  verrons tout à l 'heure, ce  que M .  \Vinter a parfaitement 
établi. 

(1) Ces nombres, cornirie los prbc&dcnts, reprbsentent les poide des prin. 
ciposdissous dans le seruru et  non dans le lait. Pour les rapporter ii ce der- 
nier, il faudrait tenir compte de la dilution qu'aménerait le mdango du 
serum avec le bcurre et 1s caskine. 

(2) Dosage d u  beuwc et determination des constantea ou indices physi- 
CO-chirnique.~ d u  lait;  par M. G. MEILL~RE,  Journal de pharmaoie, i904, 
t. XIX, p. 578. 
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La cryoscopie, envisagée au  point d e  vue  qui nous intéresse 
ici, est basée sur  l'abaissement d u  point de  congL3latiori de l'eau 
p a r  les substances qu'elle tient en solution. llnoult a reconnu 
que,  si l'on dissout, dans  le mèrne poids d'eau, des substances 
quelconques, prises dans  le  rapport  de leurs poids moléculaires, 
toutes les solutions ont le rnéme point de  congélation. Kous tra- 
duisons ce résultat de I'cxpérience en d i ~ n n l  que les sulutions de 
co~zcentrat ion moléculaire egalii ont  le même point de congdatiorz ( 1 ) .  

En 1895, M .  \Vinter (2) btablit que le sérum sanguin et le lait 
sont éqz~imoléculnires;  leur concentralion mc11i:culaire est la r r i h e  
chez les diverçesespèces anirriales qu'il a exniriinées, d'oh il résulte 
que ces !iquides ont Ir m i m e  point de çongelution et que ce poinl de 
congelution (que je  désignerai dorbnavarit, pour  simplifier, par la 
lettre grecque A )  est sensiblement kgal ci - 0,55. 

Il est juste d e  dire que,  peu de temps avant  la publication des 
remarquables t ravaux  de M .  Winter ,  t ravaux qui  lui permirent 
d'établir la loi de l'isotonie des huinciirs, M. Beckmann avait 
également reconnu les faibles variations que présente le poirit de 
congélation du lait;  ce point serai t  de  - 0 ,54  pour les laits d'été 
e t  de - 0,38 pour les laits d'hiver. M .  Beckmann et M .  Winter 
reconnurent immédiatement l'importance d e  cette constance du 
A du lait pour  le contrUle de ce liquide. 

Ainsi que je l'ai déjà d i t ,  la composition du lait varie, non- 
seulement d'un animal à l 'autre, rnais aussi chez la m h e  
vache. Or, si différente que soit l a  cornposition des laitspurs, le 
point de congélation est  sensihlc,ment invariable. 

Cette iixité d u  A du  lait ne peut plus  surprendre, puisqu'on 

41) En gknéral, 1s dissolulion d'une rnoléc.ule-gramme d'un corps dans 
100 cc. d'cau produit un ahaiçscrnent d u  point d e  congélation dc 18.5 ; 
c'est ce qu'on appelle l'abaissement moldculnire ; niais cette regle prbscnte 
quelques nnoiiia1ii.s. Pour lVs matières rriintkales, ce cooflicicnt varie selon 
leur  composition; le chlorure de scidiuin, p a r  cxerriple, qui existe dans 
tous les liquides d e  l'éconoiuie, a pour abaissement moléculaire 35, nom- 
bre qui  est sensiblement le double d e  l'abaisserrieiil normal. Arrliériius 
explique cette anoriialie e n  supposanl q u e  la  niolécule de NaCl se dissocie 
dans l'eau e n  ion positif Na el ion négatif Cl ; chaque ion  agissant comme 
une riioléciile ordinaire, l'abaissement nioléculaire doit donc 6t.re le double 
d e  l'abaissement normal  18,s. 

(2) WIÏYTER, Constance d u  point de congelation d~ quelques liquides de 
l 'organisme; application d L'analyse d u  lait.  

Comptes rendus de l'dcadernie des sciences (1895, CXXI, p. 696 .  
WINTER, Te7r~perature de congolation des liquides de l'organisme. Appli- 

cation à l'analyse d u  lait ( B u l l .  Soc. chim., 1895 ( 3 ) ,  t. XIII, p. 1101). 
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sait qu'il eet indkpendant do la nature, du poids des molécules 
dissoutes ; il ne  dépend que du  nombre de  ces molécules, et, 
en vertu de la loi d'isotonie, cc nombre est constant.  Aussi, 
comme le dit  M. Winter,  « toute modification chimique ne peut 
« se faire que par  substitution moléculaire de certains éléments 
u chimiques k d'autres  D. II en résulte cette conséquence, que  
j'ai déjk indiquoe à propos de  l'opinion de  M .  3Ieillère : u Le 
(( poids des molécules et la densité d e  leurs solutions étant varia- 
« bles, le  résidu et l a  densitb. du  lait doivent varier en raison 
(( directe deces substitutions. )) 

L'écrbmage du  lait ne modifie pas son A, puisque le beurre s'y 
trouve en suspension e t  non en solution ; l'addition d'eau le 
reléve, c'est-à-dire le rapproche de 0 ; aussi,  selon RI. Winter ,  la 
détc:rrniriat,ion d u  poirit de  congélation du lait pst-elle actiielle- 
ment la plus simple, l a  plus rapide des méthodes pour apprécier 
le mouillage. Tout lait dont  l e  point de congélation est infirieur 
à - 0,55 doit être consider6 comme mouillé. M. Winter a donne  
la formule suivante, qui  peririet de calculer 1ii quantité d'eau E: 
ajoulie contenuedans u n  volume V de  lait, A 6tant l'abaissement 
normal - 0,55 e t  A' l 'abaissement observé ; 

v (1 - A') 
E = 

A 

La pasteurisation et  la stérilisation, qui s'opèrent en vase clos, 
ne modifient pas  le point de congélation : a u  contraire, l'ébulli- 
tion à l'air libre augrrierile la coricentra1,ion rrinlkculaire et ,  p a r  
suite, fait descendre ce point d'autant plus  que la  perte d'eau a 
été plus considéra.ble. 

L'altération spontanée du  lait abaisse aussi son A ;  c'est que la 
fermentation lactique, qui  a pour  effet de transformer u n e  molé- 
cule de liiclnse cri dtiux rricil6cules d'acide lactique, augmente la 
concentration moléculaire. Le point A peut, dans ce cas, descen- 
dre k - 0,80 vers  le cinquième ou le sixième jour. Il  pourrait  
arriver que, par  suite de son acidification, le lait mouill6 récupé- 
rllt son A normal ; mais l'erreur qu'on pourrait  commettre est 
facile a P,vit.er ; i l  suffit, en effet, de  faire houillir le lait pour  le 
voir coaauler inimédiatcment. 

Les résultats obtenus p a r  M. Winter  n'ont pas été admis par  
certains chimistes et physiologistes; d'autres expérimentateurs, 
tout en admettant la constance d u  point de congélation du lait ,  
ont donné, pour ce point, des  valeurs u n  peu tliffëreritt:~ ; pour 
d'autres, enfin, le nornbre - O,% esl exact. 

Expériencescryoscopiques faites nu Laborotoiremunicipal de Reims;- 
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tecknigae ; ud~ificrit ion des therrrroncdres. - E n  présencc de ces opi- 
nions contradictoires, ,]'ai entrepris une série d'expériences sur 
des laits pr is  exclusiveinent à Heirns. Avant d e  donner les résul- 
tats qne j'ai obtenus, j 'exposerai briévernent la façon dont j'ai 
sp6ré .  

de m e  mis  servi, corrime M .  Win ter et hl .  Parmentier,  d'un 
crgoscope usuel, peu cohteux, semblable A ceux qu'on emploie 
pour  la cryoscopie de l 'urine. d'opérais s u r  un volume de 
lait égal à environ 8 cc .  ; je laissais tomber la température 
jusqu'k - 20, et j 'agitais alors, pour vaincre la surfusion, sans 
ajouter, comme ciri Ir: recummaride, nne parcelle de glace. Bien 
entendu, a v a n t  chaque expérience, le Z ~ M )  était  soigneusenient 
vCrifiC. 

E n  opérant s u r  des laits purs ,  dont l'authenticité était incon- 
testable, je pus reconnaître que Ic point de congElation, sensilile- 
ment constant, oscille entre  des limites très étroitcs.Mais le nom- 
bre le plus souvent trouvé était  - 0,31, c'est-&-dire supkrieur 
de0,02 à celui iritliqiié p a r  M .  Winter.  J e  m e  pmciirai uri sec:ond 
therinométre; avec lui. lous mes résultats furent infërieurs de 
0,02 a u x  préc6dents et,  par conséqocnt, d'accord avec ceux de 
ce savant .  

A quoi donc était due  la différence des résultats obtenus avec 
mes  deux thermomètres 4 Fallait-il invoquer, comme on l'a f;iit 
pourexpliquer les noriibres difiérents obtenus p a r  divers auteurs, 
les consdantes thermonçitriques ? N'était-il pas  plus simple de pen- 
ser que l'un d e  mes instruments  était  mal cdibré,  quoique con- 
struit  pa r  une exccllentc maison ? 11 fallait les vdrifier e t  voici 
comment j'ai opéré : j'ai préparé,  avec une rigoureuse prBcision, 
une  solution d e  2 gr. d e  NaCl p u r  dans  100 gr .  d'eau distillée ; 
on sait  que,  d 'aprés  Raoult, le A d e  cette solution est - 0,GO. 
Après avoir  vérifié l e  zéro de chaque thermomktre, j 'ai déter- 
miné, avec  chacun d'eux, le point d e  congélation dc la solution 
salée. Avec le premier thermometre (a), ,l'ai obtenu - 0,62 ; 
avec le second (b),-0,60 exactement. J'ai di1 en conclure que les 
indications du thermométre ( h )  étaient exactes et que celles 
fournies par  le thermomètre ( a )  étaient de  0,02 supérieures ii la 
rdalité. 

E n  procédant de  cette façon à la vérification des thermornktres 
c t  e n  ii'employnnt q u e  des instruments  vérifiés, les chimistes 
obtiendront des  résultats coricoidnnts. On n'acceptera que les 
thermométres donnant  u n  éciirt de - 0,60 entre le point O et le 
A dE.,la solution de  NaCl 4 1010. On peut  cependarit eiriployer uu 
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- 227 - 
thermom6tre donnant ,  pour  ce point d e  con;élation, un  nombre 
autre que - 0,60,  en ajoutatit a u  A des laits fourni p a r  cet instru- 
ment, od en retranchant la tliff6rence n entre le point de congéla- 
tion vrai - O,6 de l'eau salEe à 1/200 et  celui A qu'on a obtenu, 
selon que l'on a b < 0,60 o u  A > 0,FO. L a  correction & n est, 
il est vrai, relative à u n  abaissement de  0,60 ; rigoureusement, 
on devrait la calculer pour  chaque observé ; triais l'abaissement. 
moyen des laits -O,% ne  diffërant de  celui de  l'eau salée-O,60 
que de 0'05, une telle précision est inutile. 

Résultats des exp~riences. - Nous donnons d a n s  le tableau ci- 
après les résultats de  2 1  analyses d e  lait  : point de  congélation, 
densité e t .  composition chimique. Tous ces laits ont &té tir& à 
fond devant moi ou devant  des personnes dignes de confiance. 

Le nombre des échnritillons d c  ce tableau n'est que de 24 ; 
mais il correspond à un  nombre beaucoup plus élevé de  vaches, 
puisque certains représentent le produit d e  4,  de  5 et m6me d e  
20 anima&. 

Ces vaches, provenant  de  plusieurs étables et appkrtenant à 
trois races : Hollandaise, RIeusienne et  Normande, Etaient sou- 
m i s e ~  à une  aliment,ation variée. 

Au point de  vue de l 'alimentation, j'ai divisé les vaches eh trois 
séries. 

i r e  série, du no 1 au n o  6 inclusivement: vaches nourries pres- 
que exclusivement avec des r ~ s i d ~ s i n d u s t r i e l s ;  

2e sirie, du no 7 a u  no  18: vaches soumises 2 une  nourr i ture  
rationnelle ; 

38 sirie, d u  no 18 au no 24: vaches appartenant,  sauf la der- 
nihre, h la même étable que celles de  la 2e série, mais recevant 
du fourrage vert.  

L'examen du  tableau ci-dessus fait  ressortir les points sui- 
vants : 

in Le point d e  congélation des laits purs  est sensiblement 
constant ou, du moins, oscille entre  des limites très Ctroites, de  
- 0,54 à -O,%. 41. W i n t e r a  indiqué, pour ces limites, - 0,64 
et  - 0,57 ; mais il faut  remarquer  que les miennes, fournies par  
deux échantillons provenant chacun d'une seule vache, doivent 
&tre considérées comme tout à fait exceptionnelles. 

J'ai obtenu : 

IO fois le nombre . . . . - 0,55 
4 . . . .  - 0,585 
6 - . . . .  - 0,56 
2 - . . . .  - 0,57 
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Le point rie congélation moyen de ces 23 échantillons, corres- 
pondant à un nombre beaucoup plus élevé d e  vaches,est-0,555, 
c'est-&-dire sensibleriîent le méme que celui indiqué p a r  N. Win- 
ter. J'ai crinstaté, comme ce savant ,  que le  nombre - 0,BJ est 
celui qu'on trouve le plus souvent. 

Le point d e  congélation du  lait est indépendant du  genre 
d'alimentation des vaches;  il est le m&me pour le lait des vaches 
nourries avec des résidus industriels et pour celui des vaches 
recevant une  nourriture rationnelle. 

3 3 e  point de  congblation du lait ne parat t  pas être  influencé 
notahlenient p a r  l a  subslitution de la ration d'nt6 A la ration 
d'hiver ; mais, h ce point de vue, mes expériences n'ont pas  été 
continuées assez longtemps pour 6tre concluantes. 

40 La race n'a aucune influence s u r  le point de  congélation du 
lait m, plus exactement, les vaches normandes, hollandaises, 
meusiennes fournissent u n  lait dont  le  point de congblation varie 
dans les mêmes limites. 

5 0  Il n'existe aucun rapport  entre le point d e  congélation des 
laits, leur densitt! e t  leur composition. En faisant abstraction du  
beurre, qui n'a pas d'influence s u r  le point de  congélation, nous 
voyons les laits purs, riches ou pauvres, avoir A =  - 0.55 ou un  
nombre très voisin. 

Conclusions et risurné de l'étude crgoscopique du lait ; rechevche du 
mouillage. - Pour  obtenir des  résultats concordants, les chi- 
mistes doivent vérifier leurs thermombtres en déterminant le 
point de congélation d e  l'eau et celui de  la solution de NaCl B 
1 o/o. 

En faisant l'étude d u  lait avec un thermomhtre vkrifié, divisé 
en centièmes de  degré, et un cryoscope ordinaire, j'ai pu recon- 
naître l'exactitude des expériences de  M .  Winter.  L a  cryoscopie 
du lait constitue bien le  procéffé le plus simple et  le plus pra- 
tique pour reconnaître le moiiillage. 

La fnrmule de  M .  Winter.  donnée plus haut ,  permet de calcu- 
ler le mouillage d'une façon suffisamment approchde. On cal- 
cule, en général, la quantité d'eau ajoutée contenue dans 100 cc. 
de lait ; cette formule devient alors : 

100 (A - Al) 
E = 

A 

S'il s'agit d'un niélange de laits, ce qui est le cas des laits de  
déphts, on fait A = - O,55 ; s'il s'agit d'un lait individuel, on 
peut faire A = - 0$4, bien que ce nombre se présente excep- 
tioniiellement. En prenant  ce dernier  nombre, on  s'expose 
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considérer cornme 'purs  des laits contenant 1,80- @/O d'eau 
ajoutée. 

Nous avons déj& parlé du  lait  fermenté, dont  le point de con- 
gélation est inférieur & - 0,57. L'abaissement du  point de con- 
gélation du  lait peut encore tenir k l 'addition de bicarbonate de 
soude. Dans le  premier cas, le lait se coagule ai. l'ébullition ; dans 
le second, il ne s e  coagule pas, niais le poids des cendres est 
augmenté.  Le A des laits pathologiques est souvent inférieur au 
point de  congélation normal;  mais il peut aussi lui  &tre supé- 
r i eur ,  

On a ,  avec raison, montré l a  possibilitb de  mettre en défaut 
ln méthode cryoscopique en mouillant le lait, non avec de l'eau, 
mais avec des solutions isotoniques de  matiéres sucrées ou de 
sels. 

L'addition de solutions isotoniqucs au  lait pourrai t  être dece- 
Iée p a r  la mesure de sa  résistance électrique. M M .  Lesage et 
Dougier ( I  j ont reconnu que la résistivité d u  lait p u r  et frais 
est, comme le point cryoscopique, sensiblement constanle, 
mais qu'elle est rapidement modifiée p a r  toute altération 
artificielle ( m o u i l l a ~ e )  ou spontanée (fermentntion). La résis- 
tance électrique se mesure p a r  le pont  de Kohlrausch ou  le telé- 
phone B double courant .  Cette méthode d'essai d u  lait est d'une 
grande sensibilité ; elle présente I'inconvériierit d'exiger l'erriplui 
d'appareils coûteux et d 'une manipulation délicate. Elle serait 
cependant précieuse dans  le  cas où l 'on s o u p ~ o n n e r a i t  qu'un lait 
a été mouillé avec une salution isotonique, ca r  les solutions iso- 
toniques ne sont que  rarenient iso6lectriques. 

. .  . 
. . III. - L~GISLATION (2). ,  

L e  mouillage doit Ctre absolunient interdi t ;  grâce h la cryos- 
copie, il est possible de  le déceler silrement. Il n'en est pas mal- 
heureusement de méme pour l 'écrémage; tout  ce qu'il est possible 
de  faire, i:'eit de diiriiriiier les m a u x  qu'il ciiiise e n  fixant le nini- 
mum d e  beurre que le lait peut  contenir (3). Mais ce minimum 

( 1 )  Comptes rendus de I'Academie des sciences du 10 mars 1902. 
(2) Pour plus de <li'tails sur  le lait envisagé au point de vue de I'hygiPne 

et du projet de loi dont nous n e  citons ici qu'un article, voir notre h m -  
chiire : La queslion d u  lait ; mouillage el ecrenzuge ; analyse el cryosco- 
pie, 1904 ,  Matot-Braine, kditeur a Reims. 

(3) C'est B I'ecrGrnage iqu'on doit attrihuer les chiffres si eleves des déch  
par gastro-entérite constatés dans les villes dont les municipalitds tolkrent 
la mise en vente des lails 6crembs. Consulter à ce sujet : De l'influence 
de l'ecremage sur la  repartition des déments constitutifs d u  lait, par 
MN. B023~hs .e t  de RACYKOWSKI. C .  R .  A m d .  des sciences, 1902. 
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quel sera-t-il? Sera-t-il, par.exeinple, le m ê m e  en N o r m a ~ d i e ,  
où les vaches pâturent  e t  donnent un  lait riche en crème,,que 
dans la région rémoise, oikles vaches, soumises B l a  stabulation 
permanente, apptirtiennent e n  grande partie à la race hollan- 
daise, qui donne un lait  pauvre.  LA est la difficulté; mais 'elle 
n'est pas insoluble, si on le veut  bien. 

La solution logique serait celle-ci : le minimum de beurre  
adopté par  lés Patquets  serait  fixé, pour chaqde ressort, pa r  les 
chimistes des Laboratoires municipaux, des Stations a y o n o m i -  
ques ou, à leur défaut, p a f d e s  chimistes désignés à cet effet. Ce 
serait une vaste enquête à faire ; mais les documents n e  m a n -  
queraient pas .  Tous les Laboratoires'municipaux, toutes les Sta- 
tions agronomiques l'ont dtijà faite d'ailleurs et  pourraient four- 
hir immédiatement ce minimum pour bien des régions. 

A la suite d'un travail étendu que j'ai publié récemment, j'ai 
proposé de modifier l'article 3 du projet de loi tendant  à rRprimer 
les fraudes dans  le commerce du lait. Cet article, qui ne  fait que 
consacrer les errements  anciens, est ainsi conçu : 

K A ~ T I C L B  3. - Sera corisidC.,ré cornrrie lait ~lorrnd, tout lait 
i contenant u n  minimum de  3 OjO de  matières grasses et de  
a 12 010 d'extrait sec B. 

La conclusion logique des considérations que  je viens de 
dEvelopper est que cet article doit, de toute nécessite, êtye ain,qi 
modifié : 

g Sera considéré comme lait normal tout lait mawhand dont  le 
(( point de congélation sera compris entre - 0,55 et - 0,57 et  
(( qui contiendra a u  moins le minimum de  beurre fixé pour la 

région d'où ce lait provient. Pour  le lait de vache individu~l, 
(( O? tolérera, comme point d e  congélation le plus élevé,- O,54 ; 
u la quantité minima de beurre ne saurai t  étre fixee ; dans  ce 
K cas, la détermination de l'écrémage est lalssée à I ' a p p r h a t i o n  
a de l'expert, qui, autant  que possible, coinparera le lait suspect 
(( à un échantillon provenant  de  la mérne vache e t  qu'il aura fait  
(1 tirer devant lui on dcvant un témoin nssermentb. 

Emploi des ccnlrit'ugenra pour I'aiimlync d e n  cacaos 
et  dcm chocolats, 

Par MM. F. BORDAS et Tomuta. 

Ln force centrifuge avai t  été indiquée p a r  M.  d'.Arsonval, dès  
1895, comme ~ o u " v a n t  étre u n  moyen d'pi$yse e t  d e  dissocia- 
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tion, mais, jusqu'ici, ce  principe n'avait guère été utilisC dans 
las laboratoires. 

La méthode que  nous exposons ne nécessite pas  de vitesses 
aussi grandes que  celles mises en muvre p a r  RI. d'Arsonval ; il 
suffit, en effet, pour  éviter des filtrations pénibles, sinon impos- 
sibles, d'avoir des  appareils qu i  tournent  avec une  vitesse de 
1.900 L 2.000 tours B la minute.  

Dans ces conditions, les précipités adhèrent  suffisamment au 
fond d u  tube pour  que,  par  sirriple décantation des liquides sur-  
nageant,  on  n'entralne aucune parcelle de précipité. 

Les recherches que nous avons entreprises s u r  Ia composition 
des  chocolats, chocolats a u  lait, etc.! nous ont  obligés & faire une 
étude complète des cacaos. 

Nous avons constaté que les différents cacaos qui se trouvent 
dans le commerce n'offrent pas  de  grandes variations de compo- 
sition. Les chiffres qui suivent représentent la composition 
moyenne des principaux cacaos : 

Traitement 
par le mélange 

Traitement à l'eau eau-alcool et 6ther 

Cacao Cacao 
dégraissb et sec dégraissé et sec 

Matibres -- - 
Humidité Cendres grasses Insolublo Soluble Insoluble Soluble 

Tous les dosages ont été obtenus en épuisant successivement 
les cacaos par  l'éther et l'eau ?i l 'aide d u  centrifugeur. L'épuise- 
ment  total de l a  matière grasse demande à peine une derni. 
heure, tandis qu'avec les méthodes habituelles, il ne faut pas 
moins de 7 A 8 heures. 

Epuisement au centrifugeur. 

Ether sulfurique. Sulfure de carbone. 

1 e r  épuisement. 50,3 40' epuisernent. 49,6 
20 - 4,1 2. - 493 
3. - 0,i 3" - - 01% 

_C_ 

Total . . S4,5 Total . . 54,i 
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Appareils 
Ether de pétrole. Soxhlet. 

- 
p .  100 - 

4 er épuisement. 49,ô )) 

20 - 4,3 J4,OO 
3' - 0,i I) 

Total . . 54,O 
On voit que, diijà api8s le premier 6puisernent et en quelques 

minutes, on enlève les 95/100 de la matihrc grasse. 
En Btudiant les chiffres fournis par la composition moyenne 

des cacaos, on voit qu'on peut obtenir des coefficients suscep- 
tibles de donner des indications utiles sur la constitution d'un 
cacao. 

Pour doser tous les é1Ements d'un chocolat, on centrifuge 
successivement : 1 0  par l'éther, afin d'avoir la matière grasse ; 
2" par l'eau, qui donne une solution renfermant le sucre, qu'on 
dose par les méthodes hahituelles. Nous feronfi remarquer qu'il 
n'y a pas lieu de tenir compte du volume occupé par llinsol"ble 
du cacao, de sorte que toutes les formules plus ou moins pra- 
tiques de MM. Carles, Gonnermann, etc. restent sans emploi. 

En se servant des coefficients dont nous parlons plus haut, on 
obtient, avec le résidu des deux opérations ci-dessus, la  quantite 
de cacao, ainsi que le rapport qui existe entre le cacao dégraissé 
et l'insoluble. 

On peut, enfin, par un examen microscopique de ces résidus, 
déterminer la pureté du cacao. L'analyse des chocolats au lait, 
forrnCs de cacao, de sucre et de lait desséchk, nécessite l'emploi 
d'une solution de phosphate trisodique 1/1000, destinée à 
milintenir la caséine en solution ; ce traitement se place aprks 
l'épuisement de la matière grasse ; les autres op6rations se 
font d'après les procédés ordinaires et ne présentent aucune 
difficulth. 

Sur la détermination des a n e r e s  réducteurs et des 
dextdnes en présenee de l'empota d'amidon et de 

l'amidon soluble, 

Par M. J. WOLPF. 

Dans une précédente note (i) ,  nous avons exposé une méthode 
d'analyse permettant de doser les sucres réducteurs en présence 
d'un grand excés,d'empois d'amidon. Le probléme se complique 

(1) Voir Annales de chimie analgtique 1905 ,  p .  193. 
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singulièrement si l'on, se propose d'étudier les produits finaux 
résultant de l'action prolongée d'un excès d'une rnacéralinn 
d'orge sur divers empois. En effet, ces prodiiits sont multiples, 
car on SC trouve en présence de sucres réducteurs (maltose et 
glucose). de dextrines, d'amidon soluble et d'empois. Nous 
n'avons pas la de séparer ni de doser chacun de ces 
produits, mais, dans l'iritér6t des recherches que nous poursiii- 
vons en commun avec M. Fernbach, nous pouyions nous conten- 
ter de déterminer en bloc : i 0  les sucres, 2 O  les dextrines, 3O l'ami- 
don soluble ou non, et nous sommcs arrivés & efl'ectuer cette 
séparation d'une façon satisfaisante. 
. Voici briévement exposé le mode opératoire q& nous, avons 
adopté. 

Nous faisons agir pendant des temps variant entre 3 et 
h heures, sur 25 cc. d'un empois homogène h 4,'s p. 100 d'amidon 
sec, 5 ou 10 cc. d'une macération d'orge à 10 p. 100 d'!ne pré- 
paration récente. L a ,  température à laquelle nous opérons est 
maintenue constante (4a0 ou 60°). 
' 

Avant de moudre 'l'orge destiné à cette macération, il est de 
Ia plus haute importance de trier soigneusement les grains et 
d'écarter les grains étranbers qui, preçque toujours, se glissent 
dans les échantillons ou les lots qu'on reçoit En effet, la présence 
d'un seul grain d'avoine ou de malt peut modifier' cbrnplt!ternent 
les résultats, arace à la diastase liquéfiante que renferment ces 
grains étrangers. 

On améne le volume à 50 cc. ; on dose le sucre réducteur eu 
opérant sur IOcc. de liqueur cuivrique, et on l'évalue en glucose 
ou en maltose. Sur ces 50 cc., on préléve, & l'aide d'une pipette, 
25 cc., qu'on verse dans une fiole jaugée de 50 cc., et, à I'aide 
d'une solution saturée d'hydrate de baryte (1), on compléte le 
volume. La solution d'hydrate de baryte saturée et employée en 
exces a ,  en effet, la propriété de précipiter l'amidon de ses solu- 
tions, qu'il soit ii l'état d'empois ou à l'état soluble. Les dextrines 
ne sont pas précipitées dans ces coridit.ioris. Après avoir agit8 
7ivement;on filtre (2); 'on prélève ensuite 20 cc. du Iiquide filtré, 
q'u'on additionne de Occ. 25 de SOLHZ ; de  cette façon, on préci- 
pite l'excès de baryte à l'état de sulfate insoluble. L'excés de 
SObH2 sert à la saccharitication ; on porte à l'autoclave, et l'on 
chaiiffe pendant 15 ou 20 minutes 5 1200. 

'(1) Voir von A s u o r ~  e t  L~NTNER. 
(2) Nous nous sommes assures, e n  dosant le sucre avant et  aprbs préci- 

pitation de l'amidon par la baryte, que le  précipite n'entraine pas de sucre 
reducteur. 
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Après avoir a insi  transformé sucres e t  d e d i i n e s  en 
on neutralise ; on  étend A 50cc.,  e t  l'on filtre, afin de se  débar- 
rasser du sulfate de baryte ; puis ,  à l'aide de 5 cc. ou  de 10 cc. de  
liqueur cupro-potassique, on dose dextrines et sucres à l'état d e  
glucose. ) 

Après avoir ramené les chiffres trouvés au poids initial, on 
défalque la quant i té  de glucose correspondant aux  5 ou a u x  IO cc. 
de macération d'orge ajouté a u  début  de  l'expérieuce, e t  l 'on 
retranche 1/10 (1). 

Le chiffre ainsi trouve donne u n e  idke trés nette de  la propor- 
tion d'amidon qu i  a été transformhe jusqu 'au ternie : amidon 
soluble. P a r  ditrérence, on a l'amidon soluble et l'empois. 

Bien que cette méthode soit loin d'Stre parfaite,  elle permet  du  
moins d'étudier le -rôle important  que jouent,  dans le phénomène 
de la saccharification, d'une p a r t  l'état de  liquéfaction plus oq 
moins avancé de l'empois et,  d'autre part,  la présence d'un 
diastase liquéfiante. 

La principale objection qu'on peut faire A cette rnbthode 
c'est qu'elle ne permet pas de  déterminer d'une façon précise les 
proportions de glucose e t  de  maltose qui prennent naissance 
pendant la réaction. Pour remédier 2 cette lacune, il suffit 
d'opérer avec des liqueurs plus concentrées, ce qui  permet 
d'avoir rfic:ours au polarirnètre Nous nous proposons d'nppur- 
ter prochainement quelques modifications d a n s  ce sens. 

l 'rnvail du Laboratoire de brasserie de l'lnstitut Pasteur. 

Becherche de l'ncide borique dans las aliment@, 
Par M. G. SELLIER. 

La réaction la plus  couramment employée, pour  caractériser 
l'acide borique, est la coloration verte que  cet acide communique 
A la flamme de l'alcool. On effectue généralement cette recher,che 
en incinérait l a  substance examinée dans  des conditions telles 
que les cendres obtenues soient nettement alcalines ; on reprend 
ces cendres p a r  une petite quantité de S06H2 et d'alcool méthy- 
lique. qu'on enflamme ensuite d a n s  un  &droit obscur, de maniéré 
h mieux apprécier la coloration verte d e  la  flamme. Si ce pro-  

(1) Il va de soi que, pour effectuer tous ces calculs, il faut avoir u n  
témoin constant en un volume determiné de la m h e  macération d'orge 
employée plus hau t ;  on ajoute 1 p. 100 de Ç04HP, et l'on porte a l'auto: 
clave, en même temps que le liquide ayant subi le traitement a la  baryte ; 
après nautralisation, on double le volume primitif, et l'on dose le glucose 
a l'aide de 5 cc. de liqueur cupro-potassique. 
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cédé parai t  simple, il est parfois difficile d'obtenir des cen- 
dres  blanches, soit que la matière examinée donne, aprés com- 
bustion, un charbon dense difficile a brûler B basse température, 
soit que le produit renferme u n e  quantité telle de  sels alcalins 
que ceux-ci fondent facilement, englobent le charbon et I'empt- 
chent  de  brûler.  

Ayant eu A rechercher l'acide borique dans  de nombreux échan- 
tillons d'albumine d'ceuf, nous avons constaté qu'il était quelque- 
fois nécessaire d'opérer s u r  10 A 15 gr. d e  matihre pour  pouvoir 
le caractériser d'une façon certaine. Cette prise d'essai relative- 
ment  forte rendait la calcination difficile, p a r  suite du boursou- 
flement énorme de la  matiére. Pour  éviter les lenteurs d'une 
calcination complète, nous avons essayé de laver abondamment 
h l'eau bouillante le charbon forrnC, d'évaporer la solution obte- 
nue  et  d'effectuer la recherche sur  le résidu salin légérernent 
calciné ; nous avons  alors  remarqué que,  d a n s  ces conditions, 
l e  charbon retient la majeure partie d e  l'acide borique ou du 
borax, e t  qu'on s'expose ainsi  h déclarer bons des échantillons 
qui  e n  contiennent une faible proportion. 

Pour  éviter les i n c o n v h i e n t s  de  ces incinérations, nous avons 
recours destruction de la matiére organique par  une atta- 
que similaire ti celle ef'fectuée dans  le procédé de Kjeldahl pour 
le  dosage de l'azote. Dans u n  matras de  ItiOcc. environ, nous atta- 
quons 10 gr .  d'albumine p a r  i 0o i i  13 cc. de SO'H" en chauffant 
modérément d'abord, puis plus  fortement. En quelques minutes, 
l a  désagrégation de  la matiére est  suffisante, e t  l'on obtient un 
liquide brun  foncé, dans lequel on  verse, aprés  refroidissement 
partiel, environ 1 0  cc. d'alcool méthylique ; on réchauffe le 
mélange avec précaution: et l 'on enflamme la vapeur qui sort 
d u  col du ballon. 11 y a formation simultanée d'éther méthylique 
et  d'éther mtXhylborique, qu idonne  une flamme nettement verte, 
les sels d c  potasse et de soude ne génant  pas  lu rbaction, 
comme cela a lieu dans le procédé p a r  incinération. De plus, le 
chauffage avec ÇOtIId fait  disparaltre compléternent HCI prove- 
riant du  sel que  la rriatir\,re examinée peut renfermer, et l'on évite 
ainsi la formation possible d u  chlorure de  méthyle, qui donne 
également une flamme verte. Ce procédé est simple et rapide, 
d'une application gdnérale toutes les matibres alimentaires, 
plus  spécialement a u x  viandes et a u x  produits  de charcuterie, 
dont l'incinération est si désagréable. Sa  sensibilité est supt- 
rieiire à celle de la méthode usuelle des cendres. 
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Par M. FIIEHSE. 

Voici l'analyse de deux  savons, dont  l 'un a été vendu, en 
mars ?901, a u x  crices municipales de Lyon, au pr ix de 40 francs 
les 100 kilog. ; de suite a p r t s  l'analyse, la vcnte en a été arrétée. 
L'autre a été vendu, en avril  1905, B un  épicier d'une petite 
commune de 1'Istx-c ; j'ignore Ic pr ix de vente de  cc dcrnier ,car ,  
à ma demande, le détenteur a répondu u l 'avoir acheté un  bon 

prix, même au-dessous du prix ordinaire B. 

Savon de 1901 Savon de 1905 
- - 

Perte 3 1000. . . . . . . .  69,66 p .  100 67,S6 p. I r ) O  
Cendres. . . . . . . . .  17,60 -. 18,74 - 
A1c:dinile des cendres en soude. 10,23 - 9,40 - 
Acides gras. . . . . . . .  7,70 - 8 - 
Silice. . . . . . . . . . .  5 , i i  - 6,14 - 

En prenant seulement le chiffre de  52 comme quantité d'aci- 
des gras des savons ordinaires, ces savons auraient  l a  composi- 
t h  suivante : 

Savon ordinaire environ . . . . . . .  15 p .  100 
falsifié par silicate de soude et eau. . . .  85 - 

A l'état. frais, ces savoris ont l'apparerice des  savoris d e  bonne 
qualité, mais ils moussent peu et laissent s u r  la peau I'impres- 
sion grasse des solutions alcalines (action due au  silicate d e  
soude) ; ils sont blancs, malsré  des traces de matière colorante 
artificielle jaune rougissant par  l'acide chlorhydrique, prolx~ble- 
ment uri rouge Soudan. P a r  1ii d(:ssici:;it,iori riat.urelle, ils devieri- 
nent rapidement durs  et  cassants, se contractcnt beaucoup 
et  sq couvrent d'efflorescences. Le savon de 1901 était vendu 
sous le nom de  muon de ln V i e q e .  Le savon de 1905 portait les 
marques suiv;mtes : sur  une face, en gros caractéres : Extra ; 
s u r  les a u t r e s  f;ms : S m u n  N o h -  Dame d e s  Doua~zes, Extra 
s u p h i r u q  72 p .  100 a'u moins. ,Vwse i l l e .  

Les 72 p.  100 au moins s'appliquaient probablement, dans  
l'esprit du fabricant, A la quantité d'eau. 
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Reaberehes sar I'actioni exercée par l i f ï é ren ts  
agents pliystqucs et eliiniiquen mur I c  gluten deli 
farines de blé; cenditioiis tlu dosage de cet élé- 
ment, 

Par 31. E. FLELHGNT, 
llrofesscur ail Consenratoire des Arts.et-Métiers, 

(Suite) ( 1 ) .  

111. - RECHERCHE DE LA MATI~!IIE A Z O T ~ F .  E N T R A I Y ~ I ' .  PRNilAXT 

L'EXTRACTION D U  GLUTEN. 

Ainsi qu'on le voit par  les expériences relatées au chapitre 
précédent, l 'emploi des eaux chargées de sulfate de chaux et de 
chlorure de  calcium a pour  conséquence l'entraînement d'une 
certaine proportion du gluten soumis l'analyse, proportion 
variant  de  O,4 0,s p. 100 du produit total. Si ces conclusions 
sont exactes, il est clair que ces 0,4 àO,5  p. 100 d e  matière azotée 
doivent se retrouver dans les eaux  de  lavage, k côté de  la rria- 
tière amylacée. II était donc nécessaire, pour  lever tons les 
doutes à ce siijet, de rectit:rcher e t  rie doser cette matihre dis- 
parue, et d'établir ainsi le l~i lar i  de la méthode d'investigation. 

Les expériences ci-dessous rkpontlent, ainsi qu'on va le voir, 
h une  double préoccupation : i0 Y a-t-il d u  qluten entraîné lors- 
qu'on lave le pâton de  farine dans les conditions les plus favora- 
bles indiquées précddemment ? 2O Retrouve-t-on, à côté de  
l'arriidon, le gluten entraîné p a r  les eaux chargties (le sulfate de 
chaux, de chlorure de  calcium et de  chlorure de sodium ? 

Examinons le premier cas. 
On sait q u e  la farine de blé contient une  certaine proportion 

de matière azotée soluble ; rechercher si, dans le  malaxage q u e  
j'appellerai normal, il disparaît  d u  gluten, revient donc à 
rechercher si, dans  l'eau amylacée qui  s'écoule, on trouve une 
proportion de substance azotée totale supérieure à l a  quahtild 
que la farine renferme à l 'état soluble. 

P o u r  cela, on a pris deux échantillons de farine, et l'on y a 
dosé les mntiéres :izotéeç solul)les p a r  la méthode à laquelle j'ai 
fait  allusion préckdernrnent, inais en faisant usage d'eau ordi- 
naire k l a -  température de  16 degrés. ,Je fiiis reinarquer en pas- 
san t  que les chiffres trouvés correspondent à ceux obtenus par 
l'emploi de  l'eau glacée. 

Cela fait, on a procédé, ainsi qu'il a été dit, à l'extraction du 
gluten ; l'eau de  Iirvage a été  ensuite complétée à I litre, agitPc 

(1) Voir Annales de chimie analytique, 1905, p .  129 et  l 9 5 .  
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vivement, et, u n e  partie aliquote a y a n t  été prélevée,on y a dos6 
l'azote par la méthode de  K,jeldahl ; on  a calculé ensuite In ma-  
tière azotée a u  rnoyen du  coefticient 6,XJ. O n  a ainsi trouvé les 
rksiill.als suivarits : 

Malibre a z o t k  soliibilis8e - 
Par le procedé Par 

ordinaire malaxago 
- - 

Ccs chiures montrent que,  contrairement ?i l'opinion qu'on a 
pu se faire 3t ce sujet, on ne trouve pas, dans l'eau de  lavage du  
pbton, une proportion d e  matii:re azotée solubilisée sensiblement 
supérieiire à ln proportioii qui existe norrrialerrieril tlaris la faririe ; 
par  suite, le gluten ne diminue pas  sensiblement pendant l'ex- 
traction e t  le proccklé d e  dosage mécanique e n  usage, conve- 
nablement appliqué, conduit ü. des résultats rationnels. 

Examinons le second cas. Il est évident que,  si  les sels d e  cal- 
cium ont bien la. propriété de solul~iliser une partie du  gluten, 
i 0  ces sels doivent augmenter la proportion d'extrait  sec et d e  
matière azotée soluble qu'on peut extraire d'une farine par  le  
procédé ordinaire ; P l l ' e a u  de lavage d u  pllton de  farine doit 
contenir une  proportion de matikre azotée totale supérieure à l a  
proportion norniale de matiére azotée soluble, la différence entre  
ces deiix quaiii.il.és iritliqiiaril. préciséirieril l a  qunntilé de  gluten 
entraîné mécaniquement. 

Voici les résultats des  expériences relatives k l a  première d e  
ces consiclérations : 

Extrait Matiére azotée 
sec dans l'extrait 
- - 

Eau ordinaire . . . . . . . . 3,14 1 ,O7 
Eau distillée i O gr. JO0 CaCP par liiro. 3,46 i,87 

O gr. 500 SO'Ca - . 3.90 1,31 
- O gr. 500 NaC1 - . 3,75 >> 

Ces chiffres montrent  que  les sels de chaux  e t  le chlorure d e  
godium augmentent  la proportion de  matibre azotée solubilisée. 

Les r6sultats correspondant $ la seconde considération sont  
encore plus explicites. Ils ont été obtenus, coinme pr6cédp.m- 
ment, en dosant la matière azotbe s u r  les eaux de lavage d u  
pbton de farine, ces eaux  étant  successivement de  l'eau ordinaire 
et de l'eau distillée contenant soit d u  chlorure de  calciu~n,  soit du 
sulfate d e  chaux,  soit d u  chlorure de  sodium : 
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Matiérc azotée Diffe- 
soluhilisBc rencc 

- .  - 
Eau ordinaire. . . . . . . . . 4,07 x 
Eau distillée à 0 gr. 300 CaCP par litre. 1,50 0,43 

- O g r .  500 S04Ca - . 1,58 0,51 
- O gr. 500 NaCl - . 1 3 8  0,31 

Ainsi qu'on le voit, non-seulement on retrouve, dans I'eau de 
lavage du phton de  farine, l a  matiére azotée en exces dont les 
expkriences relatees au chapitre I I  permettaient de soupçonner In 
présence, mais cet excés se retrouvc in téga lement  dans la 
colonne a diffirence D, ctinfirrn;irit iiinsi les conclusions tirées 
prtrcédemment relativeinent A l'action d u  chlorure de  calcium, 
du sulfiite de chaux  e t  d u  chlorure de  sodium. 

Les conclusions les plus générales qu'on peut tirer des expé- 
riences pr6ckdentes sont surtout intéressantes a u  point de vue de 
la recherche de la  rriéthode la plus shre employer pour le 
dosage du  $uten dans  le contrûle scientifique et commercial des 
farines de bl6. Tout d'abord, en efyet, ces expériences complEtent 
celles que  j'ai pul~liées antérieurement, relativement A l'action 
gbnérale des sels dc chaux,  en précisant l'action particillibre de 
chacun de ceux qu'on rencontre le plus fréquemment dans les 
eaux  qui  sont distribuées dans les laboratoires. Elles montrent, 
de plus, aux praticiens que,  si la connaissance du degré hydroti- 
rri81riqiie de  I'eilii qu'ils eiiiploient coristiliie urie iritlication pré- 
cieuse, elle n'est pas suffisante et  doit toujours étre complétée 
p a r  le dosage des diffërents éléments calcaires qui  composent 
l a  matière minérale contenue dans cette eau.  

ICiifin: ces expériences indiquent certains chimistes particu- 
liers e t  i divers laboratoires adriiinistratifs l'erreur qu'ils com- 
mettent eri err~ployarii.~ pour  leurs iirialysr:~, soit sirnp1ernf:rit dc 
I'eau distillée, soit le plus  souvent d e  I'eau distillée additionnée 
d'une proportion relativement élevée d c  sulfate de  chaux seul, 
ou le  plus souvent de chlorure de  calcium. Si l'on veut,  en effet, 
constituer soi-méme l'eau qui  doit servir a l'extraction mkca- 
nique d u  gluten des produits sourriis l'analyse, c'est nu bicar- 
horiale de chaux qu'il est préférable de s'adresser, ce sel étant 
employi: soit seul. à la dose correspondant W 100 milligr. de Ca0 
par  litre, soit tout a u  moins h la dose correspondant à 85-90 mil- 
ligr., l 'appoint é tant  formé par  du  sulfatc d e  choux ou d u  chlo- 
ru re  de calcium, la proportion d e  chacun de  ces deux derniers 
sels ne  dépassant pas  10 à 15 milligr.  de  Cao.  

Pour terminer cette partie de  mon travai l ,  il n'est pas sans 
intérét d e  rechercher quelle peut  &Ire la nature de la  substance 
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azotc5,e entixlnée pendant le malaxage à i'eau contenant soit d u  
sulfate de chaux,  soit d u  chlorure de calcium, soit d u  chlorure 
de sodium. On sait ,  d 'après ines expériences e t  c e l l ; ~  d e  

'1111. Osborne e t  Woorhees, q u e  le gluten des farines de blé ten- 
dre est fornié, pour les 98/100, par  un mélange de gliadine et  de  
gluténine ; ces produits il faut  ajouter une  troisiiime substance, 
la conglutine, dont  j 'ai  signalé la présence pour 0,8 & 1,3 p. 100, 
et une quatrième, de  In nature des globulines, s u r  laquelle les 
précédents auteurs  américains on t  attiré l'attention. D'aprés ces 
dcrniers auteurs ,  la proportion d e  globuline renfermée dans  le 
grain de  blé varie  de  0 , s  0.7 p. 100. On sait que les ,rrloliulines 
diffèrent de l'alliurniiie végétale par  leur insolubilité dans l'eau, 
et des albuininoïdes du  gluten par  leur soluliilité dnns les sels 
neutres, n o t a n m e n t  dans lc chlorure de  sodium. 

Or, il se trouve précisBrrient q u c  la proportion de  iiiatiére azo- 
tée entraînée par  le sulfate de chaux  et le chlorure de calcium 
varie de  0,4 à 0 , s  p. 100 et. s'tiilkve à 0,71 p. 100 avec la solution 
d e  chlorure de  sodiuni A 10 p. 100, concentration la plus favo- 
rable à l'extraction de  la globuline de  la farine de  blé. 

Il est donc probable que  c'est cette globuline qu i  est entraînée 
par  les eaux contenant les sels neutres, chlorure de  calcium, sul- 
fate de chaux  e t  chlorure de  sodium, et qu'ainsi s'explique e n  
méme temps l'action du bicarbonate de chaux,  la globuline étant,  
par  IICfinition, insoluble dans les solutions des scls acides. 

( A  suivre). 

REVUE DES PUBLICATIONS FRANGAISES 

Ibcsti~uction des mat1ei.e~ orijauiques pnr la n~é- 
tliudc azote-maigano.aiulTu~iqnc. - 31. DEKIGES (BUZ- 
letin de ln Sociéte de pharmacie de Bordeaux d'octobre 1904). - 
Nous avons fait  connaître d a n s  ce Recueil (1901, p. 422) un pro- 
cédé de destruction des matikres organiques imaginé p a r  
M.  Denigk  et  applicable B la recherche des poisons minéraux,  
notamment de  l'arsenic, procBdé foiirnissarit. sans précipitation 
préalable, des  liquides iricolores e l  lirnpides pouvaril ètre soit 
introduits tels quels dnns l'appareil de Jlarsh, soit soumis 5 
l'tilectrolyse oii à I'acticin réductrice d e  l'acide hypophosphoreux. 
Le procédé repose sur  l'eniploi d'AzO% agissant ii chaud en 
présence du permanganate de potasse et d'une assez forte pro- 
portion de  SOill" concentré. 
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11. I3ertra.nd ayan t  montré  (4) qu'il y a inconvénient à 
employer de fortes proportions d'acide lorsqii'il s'agit de  recher- 
cher  de  faibles traces d'arsenic, RI. Deriigès s'est appliqué a 
modifier son mode opératoire. 

De toutes les matières organiques qu'on est appelé délruire, 
l a  plus résistarite est la matière grasse;  alors qu'il suffit de 
20 cc. de SOLH"t de  125 à 130 cc. d'Az0311 pour détruire 100gr. 
de muscle, de foie, de  rein on de cerveau, il fiiiil. do~ize à treize 
fois plus  de  S0'1L2 et  cinq k s ix  fois plus d'hz0311 pour détruire 
100 gr.  de graisse ; mais RI. DenigCs a constaté que,  dans la 
première partie d e  l'attaque azoto-~iianganique, après  dbsagréga- 
tion des organes, la matière grasse mise en liherté, lorsqu'elle 
est bien lavée, rie reticiit plus aucune parcelle des substances 
minérales que pouvaierit, renfermer ces organes. 

11 ri'y a donc nucurie ulilité à tlét.ririri: l i ~  rriatii:~.(: griLSSe, et 
l'on peut sc contenter, pour  cfrcctuer la deuxihme partic dc 
l'opération, de  &parer  la rnatièrc grasse p a r  filtration. 

A la suite de ces recherches, M.  Ikriigès a défiriitivernent 
adopté le mode opératoire suiv:riit : 

0; introduit,  dans  une  capsule en porcelairie d'une capacité 
de n litres, n fois ,100 gr. de m a t i k e s  détruire coupées en 
fragments  grossiers ; on tijoute n fois 80 cc. d'AzO"1 (D = 1,39 
1,40) purifié d'aprés la méthode de  BI. Bertrand (1) et 71 cc. de 
solution de  permanganate d c  potasse à I p. 100 ( 2 )  ; or1 chaufk 
doucement la capsule, placée s u r  uri disqiic en tôle de 2 à 3 milli- 
rnhtres d'épaisseur, perforé, au  centre, d'un orifice de  4 à 5 ccn- 
timétres de diarnhtre. 

Au bout d 'un  q u a r t  d'heure ou d'une demi-heure, suivant la 
nature de l 'organe (le muscle se dktruit plus vite qbe le foie ou 
le rein), la désagrégation est compléte, et 1'elTervescence du 
début a fait place i une ébullition tranquille. Avec le foie et le 
rein,  à cause d c  l 'urée et des  produits ~ m m o n i i ~ c a u x ,  avec les 
poils e t  les cheveux, h cause du  carbonate de chaux, il se forme 
plus de muusse qu'avec les autres organes;  si  cette mousse est 
abondante, on la brise avec u n  ag i ta teur ;  il peut mkrrie ètre 
riécessaire de retirer le feu momentan6rncrit. 

Cette partie di? 1'tipi.r;ition terminée, on ajoute 11 80 cc. d'eau 
distillée ; on fait bouillir pendilrit d ix  minutes environ ; on enltve 
le  feu, e t  l'on refroidit la capsule ; lorsque la graisse est solidifiée, 
on décante le liquide sur  un tampon d e  laine de verre, et on le 
recueille dans une  ciipsule de n l i tres; on  verse sur  le résidu 
graisseux n fois 40 cc. d'eau houillantc; on fait  refroidir de  

(1) Annales de chimie a n a l y t i p e ,  1902, p .  4 0 1 .  
(2) S'il s 'agit  de rechercher le plomb, i l  faut supprimer i'addit,ion di? per- 

rnangilnatu dc potasse, riiais alors la destruction est plus lente ct l'on est 
oblige tl'eniploger plus d'Az03H.  
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nouveau, e t  l'on décante sur  la merne laine de verre ; on lave à 
deux reprises avec n fois 2 0  cc. d'eau froide ; les liquides de  
dicantation et  de lavage sont arlditionnhs rle n foi5 S cc. de 
SO"I-la p u r ;  o n  couvre avec u n  entonnoir dont la douille est 
coupée prés de  I'évaseinerit et d ~ n t  le bord s'applique au-dessous 
du bec de la capsule ; on f i ~ i t  bouillir jusqu'à réduction à n fois 
100 cc.;  chaque cc. d e  liquide équivaut ii. 1 g r .  de  sulislance à 
détruire. 

Pour  la destruction définitive (cas des organes viscéraux, des 
muscles, de  la rrioellc e t  du  cerveau), on prend, par  exemple, 
100 cc. de liquide de prerriière tlestruction,qu'on introduit d a n s  
une capsule d'un l i t re ;  on ajoute 16 cc. de  SObI- IQur ,  et l'on 
recouvre d 'un entonnoir semblable à celui tlont on s'est servi 
précédemment; or1 fait  bouillir, en ayant  soin de ralentir le feu 
lorsque l'effervescence est trop vive ; S ce moment, les vapeurs  
nitreuses cessent d';ipparaîl.re ; 1;i rri;isse noircit e t  se boursoufle, 
pendant que des fum6es blanches comrriencerit à se niontrer ; on 
soulève l'entonnoir, e t  l'on fait couler, p a r  minces filets, siir 11: 

pourtour de la  capsulc, 10 cc.  d'Ax0311; un torrent de vapeurs 
nitreuses se dégage ; on chnufre de  nouveau, jusqu'k émission 
de fuinées blanches ; on ajoute alors, de  l a  mSrne façon que 
précéderririlerit, 10 cc. d'AzO"1, e t  l'on réitbre cette par t ie  de 
I'opiration encore une fois avec 5 cc. d'AzO"1. 

Cela fait, on chauffe jusqu'h ce que la masse brune n'émette 
plus de gaz ; on introduit dans la douille de  l'enlonnoir un  petit 
entonnoir à l o n g ~ i e  tige capillaire, et,  en s'aidant d'un flaeon- 
siplion, on fait i:ouler, rluis le  liquide de la capsule, AzO:'H 
goutte A goutte (environ 40 h 60 gouttes par  minute); on diminue 
le nombre cles gouttes lorsque l a  couleur tiii liquide s'alraiblit, e l  

l'on cesse lorsque la décoloration est con1pli:te ; le volume d u  
résidu est alors, généralement, de 19 à 15 cc. ;  apriis refroidisse- 
nieut, on ajoute 60 à 70 cc. d'eau; on fait bouillir, e t  l'on porte 
le volume à 200 c c . .  ; 1 cc. di! ce nouveau liquide correspond 
encore à 1 gr.  de matiEre. 

Quarit aux  graisses, on peut,  aprés  dessiccation suffisante, 
soit les dissoudre d a n s  le chlorofurme et,  après  filtration e t  
lavage, évaporer In  solution cliloroformique, soit les détruire à 
part  intégridement. Dans ce dernier cas, à chaque portion de  
10 gr. de corps gras ,  il faut ajouter 28cc. de SO'+iIt pur ,  chauffer 
jusqu'à formation d'une masse noire, enlever d u  feu, ajouter 
20 cc. d'AzO"1 et contiiiuer la m h e  série d'opérations qui  a 6té 
indiquée plus hau t  pour  la tleslructiou de 100 cc. de solutiori 
nitrique d'un organe quelconque. 

Pour la destruclion des os et des productions Epidermoïdes, 
on emploie 25 cc. de  SO"12 d e  moins qu'il n'est indiqué pour 
c h a c ~ ~ ~ e  portion d e  10 gr .  d e  graisse trouvée dans ces produits 
organisés. 
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I'our 400 cc. d e  lait, on emploie seulement 60 cc. de SOblP. 
Afin d'éviter u n e  précipit:itiori p a r  I 'hy t l roghe  siilfiiré, dont 

M .  ilririand Gautier a montré les inconvénients, on peut corn- 
biner la méthode de  M. Denigès avec le procédé. Gautier- 
Bertrand ; à cet effet, on  ajoute, au  liquide d'épuisement de la 
masse noire liquide obtenue, u n  peu de SOkI12 et d'Az03H ; on 
évapore jusqu'k brunissement, et  l'on décolore p a r  des affusions 
continues d'AzO"1 tombant  goutte a goutte dans  le liquide 
bouillaritplac6 dans  une  capsule couverte d'un entonnoir. On 
arrive ainsi à employer des doses relativement faibles des deux 
itr:ities pour olitenir une solution incolore des produits arséni- 
caux contenus daris une forte quantité de pièces~natomiqi ies .  

Reohcrclie tlc 1'nldéh;yde foi~iniqac dans le M t .  - 
RI. NICOLAS (Coirapks rcndi~s  de 1'Acudimie des sciences du  17 avril 
1905) - M M .  Marion et Manget ont proposé, pour  reconnaitre 
l a  présence d u  formol dans le lait, de recourir & l'emploi de 
I'amidol ou d u  diamidaphCno1, qui ,  ajoutés au lait normal, au 
lait carbonaté ou au  lait boraté, donne une coloration saumon, 
tandis qu'avec le lait formolé, on observe une coloration jaune- 
serin (1). 

On peut,  d'après M. Nicolns, se servir des  m t m e s  réactifs dans 
des conditions où ils se motitrent d 'une  sensibilité plus grande, 
et le procédé qu'il propose est hasé s u r  les p r o p r i é t k  que pos- 
sèdent les métadianiines d e  donner, avec les altiChgdes, une 
fluorescence verte ; cette fluorescence est t rès  manifeste avec la 
métaphylène-diamine, ainsi qu'avec le diamidophénol et avec 
l'amidol (chlorhydrate de  diainidophénol). 

L a  réaction est plus rapide chaud qu 'a  froid. 
Les liquides exempts d'aldkhyde se colorent en rougc. puis en 

brun, mais  ils ne donnent  pas de  fiuorescence. 
La fluorescence apparaî t  malgré In présence des acides acé- 

tique et. lactique et  d'une trPs î a i l i l ~  proportion d'HCI et de SO'II? ; 
les alcalis l 'emphchent de s e  produire. 

P o u r  rechercher le formol dans le lait, on  précipite la caseine 
à l'aide de l'acide acktique ou de  l'acide lactique : on filtre ; on 
ajoute a u  filtraturn quelques cristaux d'amidol ; au  bout de quel- 
ques instants,  la fluorescence se produit. 

L a  précipitation de  la casbine peut  être réalisée a u  moyen du 
chlorure d e  sodium ou, de prP_férence, & l'aide d u  sulfate de 
magnésie, dissous k saturat ion d a n s  le l a i t ;  on obtient ainsi des 
liquides limpides, s u r  lesquels on  peut faire l a  réaction A froid ; 
si l 'on voulait chauffer, dans le bu t  de la rendre plus rapide, il 
faudrait,  a u  préalable, précipiter, à l'aide de  l'acide acétique, les 
matières alhuminoïdes coagulahles et  filtrer ensuite. 

(1) Voir Anriales dechimie anulytique, 1902, p .  407. 
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La fluoresrence verte est  visible avec un lait ne coritenant pas  
plus de 1/500 000 de  formol h 40 p 100. 

Reclicrclic d c  I'antipyrine daiis le pyrainidon. - 
M .  P .  UOUltCET (Bull.  de la Sm. chimique de  l'mis d u  5 mai  
1905, p.  572). - Le pyramidon (dirnkthylarnido-aritipyrine) 
étant d'un pr ix plus élevé que celui de l'antipyrine, on l 'addi- 
tionne quelquefois frauduleusement d'antipyrine. Pour  recon- 
naitre cette falsification, h l .  Paul  Bourcet propose le procédé 
suivant : on prend 1 ou 2 cen t i s r .  du pyramidon suspect,  qu'on 
dissout dans 4 à 5 cc. d'eau distillée ; on ajoute 2 gouttes de 
S0+112 et  quelques parcelles de  nitrite d e  soude cristallisé ; si le 

- - 

pyramidon ne contient pas d'antipyrine, le mélange prend imm6- 
diatement une coloration bleu-violet et devient assez rapidement 
incolore, siirtout en présence d'un excEs de  nitrite de soude ; si 
le pyramidon contient de I'antipyrine, on perçoit 6galeinent la 
coloration bleu-violet, mais  celle-ci est remplacée p a r  une  colo- 
ration bleu-verditre d'autant plus intense que  le mélange con- 
tenait plus d'antipyrine. 

On peut, par  ce procédé, reconnaltre la présence de  l'antipy- 
rine dans u n  mélange n'en contenant pas  plus de 2 p. 100. 

Coiiiposition d u  luit  de  clinnielle. - M .  BARTIIE 
(Journal de pharmacie et de chimie du  15 avril 1905). - Grâce à 
l'obligeance de MICI. Delluc et  Chnput, pharmaciens militaires en 
séjour dans l'Algérie, M. Barthe a p u  réunir  u n  certain nombre 
d'arialyses de lait d e  chamelle, malgré la difficulté qu'on éprouve 
A oblenir que les Arabes consentent A enlever du  lait a u x  
femelles qui nourrissent.  

Le lait de  chamelle s e  distingue par  sa blaricheiir Ccl:itnrite ; 
le beurre est absolument incolore. ~a mntiére albuminoi'de 8 0  

coagule facilement à froid, par  addition d'acide acétique ; au 
contraire, ln matière albuminoïde d u  lait de  femme ne se coagule 
pas, niéme à chaud,  sons l'action de l'acide acétique. 

Kous publions ci-dessous les chiffres représenlant la moyenne 
des analyses qui  ont été faites, e t  nous niettoris en regard la 
composition moyenne du lait de feiiime d après  Kœnig : 

Cbatnelle Femme 
- - 

Extrait h 200 degres. . .  143 gr. 95 4% gr. 90 
Matiéres ininéialcs . . . .  7 - O 0  3 - 20 
Heiirre . . .  53 - 79 37 - 80 
Lnctosc anhydre. . .  32 - 64 62 - 40 
Caséine. . . . . . . .  29 - 78 22 - 90 

Ces chiffres montrent que la composition d u  lait  de chamelle 
s'daigne sensil11ement.de celle du  lait de femme ; il est plus  riche 
en matièrc grasse e t  plus  pauvre en lactose. 
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REVUE DES PUBLICATIONS 

U n  nouvema ininkrd dc thorium. - RI. R. DUNSTAX 
(Min. Engi~ieer, 2903,). - Le poids spécifique de  ce minerai est 
de 9.32. 

II a été dtkouvert dans les tuilinqs provenant  d u  lavage (le 
sables A pierres précieuses, prés de  Rit lnnpda (Ceylan). 

Sa coniposition est  la suivante ; 

Oxyde de thorium. . . . . . . . . .  76.23 
Oxydes de cérium delaulliiioe, de didyirie ,. . 8.04 
Oxyde de zirconium . . .  traces 
Oxyde d'uranium . . . . .  12.33 
l'eroxyck de fer . . . . . . . . . .  0.35 
Oxyde de plomb . . .  2 . 8 1  
Silice . . . . . . . . . . . . .  0.143 

ilI. W. D. iiolland, auteur  d e  la  découverte, a donné h. ce nou- 
veau minéral le nom de thoïinnite. 

P. T .  

Recherclic d e  petite* quantités dc soufre e n  pré- 
sence tic grandes qiiantitérl de rer. - M .  IIENRIQBE 
HtlGSElt (Anales de la Sociedad Espanola de fisicd I/ qicimica, mai 
2904). - Le chlorure ferrique ne  contenant que  des traces de 
S05112 donne un prétipité de sulfate de baryum qui  est assez 
lent à se produite et  tetient tou,joura d u  fer. E n  ayant  la prk- 
caution de réduire le cornposé ferr ique à l'état de composé 
ferreux, a u  moyen du'zinc pur et  d ' K I ,  la précipitation d u  sul-  
fate d e  barylim est immédiate et complète. G. P. 

Analyse de brlqoettes de ferro-nlckel. - M. j. 11. 
JAMES (Jourlzal Soc. o f  chemicnl lndzcstry, 1904, p. 3) .  - L'auteur 
dose les éléments suivants : silice, oxyde dr: fer,  alumine, chaux, 
magnésie, oxydes de tuivre et  de nickel, anhydrides sulfurique 
et phosphorique et rriatihres volatiles. 

1 W n  tr,iite 4 gr. de l'échnntillon par  JICl et SO'Ill; puis on 
fond le rZsilu B l'aide du clrbr)nate  de  soude ; la solution est 
électrolysée pour cuivre ; le fer, entraînant  le phoiphore,  est 
séparé pnr Azt13, et le phosphore e j t  dos6 comrne de coutume ; 
on dose le nickel électrolytiquement d a n s  In solution filtrée. 

On attaque 2 g r .  de  1'6chantillon par  l IGI ,  et le résidu est 
fondu à l 'aide d u  carbonate de  soude ;  après  séparation de  la 
silice, l n  solutiun ést précipitée p a r  Azl13, qui  sépare le  fer de 
l'alumine. Le fer est séparé éiectroiytiquement par  la métlinds 
Hrown, l'alumine restant en solution, 
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La snlut.ion ammoniacale filt.rP,e sert a u  dos;ige d e  lii. chaux  ou 
de la niagnksic. 

3O Lc soufre est déterminé pirr fusioh de  1 granime de  matihre 
avec u n  mélange oxydant .  

4 O  Les mati i res  volatiles sont déterminées par  calcination a u  
creuset de platine. 

P. T .  

U o s a g e d n  m e r c u r e .  - RI. W. WIILTTON ( N i n .  Report, 
190.4, p. 438). - La rriiltticirle précoriisée par  l 'auteur, particu- 
liérement pour les minerais tlc mercure à faible teneur, es t  celle 
de l a  distillation-amalgarnation, dans  Inquelle le mercure est 
fixé et dosé sous forme d'amalgame d'or ou d'argent.  

L'appareil conseillé par  l 'auteur consiste en un  petit cylindre 
vertical en acier, surinont6 d'un disque poli, p a r  dessus lequel 
on met une capsule en laiton. Entre  celle-ci et le  disque poli, on 
iritroduil Urie rriirice fciiille d'argerit ; le t,oiit es1 maintenu rigide 
Ll'nide d'un étrier h vis. 

Le minerai de mercure est millangé à de Iü limaille de  fer et 
introduit dans le cylindre ; on place ensuite l a  feuille d'argent,  
puis la petite capsule refroidissante, qu'on remplit  d'eau ; on 
chauffe pendant 17 minutes, e u  maintenant  l'eau en ébullition 
modérée, la teinphrature de la lame d'argent étant ainsi toujours 
inférieure à. la température de  condensation du mercure. 

I,c mercure distille et fournit u n  arnalgame d'argent t rès  
;iilh4reiit. La h r r i c :  t17;trgerit est peske avant  et aprhs l'opérat,iciri. 

Il 'aprhsl'auteur, les résultats fournis p a r  cetteméthodc sont, au 
point de vue de  l 'exactil~ide, s u p ~ r i e u r s  aux méthodes p a r  voie 
humide, e t  m?me B la rriéthode p a r  distillation en présence de  
la chaux. 

P .  T .  

Dosmge  d'on m é l u n , o e  d'acide m a ~ y h l I q u c  et d'acide 
v a n a d l q u c .  - 31. B. GLAShIhNN (Ghem. Zeit. Rep.  2905, p.  85). 
- L'acide molybdique en solution dans  lICl se  comporte de la 
n i h e  favon en présence d u  zinc ou du  mngnésiiim, de sorte que, 
si l'on opCre s u r  deux solutions d 'un méme volume, la réaction 
est la suivante : 

(al avec le airic: 3 bioxyde de vanadium + sesc1uioxyde de molybdkne 
(b )  avec 1c rnügn8~ium -+ trioxyde de variad. + sesquioxydede molybd. 

E n  traitant ces derniers  oxydes par  le permanganate de p t a s s e ,  
on obtient : 

(a) 5V20" 5M020" ~150~(~5 ' i l r iO~I<j  = SVZOn + +OMo03 
( 6 )  3 Y 2 0 3  + 5.\.1020~ + 2501,10ilIn05K) = 5V206  + 40MoO3 

On a donc 1 
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(a )  BMn05K = 5V20Qt 6MnOL1( = iOMoO3 

(4 4MnO% 5 V 2 W  et  6.\lriOLK = 10RIo03 
L'auteur assure que la méthode donne de trks bons résultats. 

L .  G.  

Dosage dm iiicreiire (IRUS ICS C O I I I ~ O S ~ R  o ~ ~ u n l -  
ques.  - MM. E.  RUPP et PH S O L L  ( C h ~ i n .  Zeit. Rep , 1903,85). 
- On prend O g r .  3 de substance (par  exeiriple de salicylate de 
mercure), qu'on traite par  4 g r .  de sulfate de potiisse et 5cc. de 
80~H"oncentré dans un ballon de 150 cc. ; ce ballon est muni 
d'un tube à entonnoir de 40 à 30 cc. ; oii fait liouillir jusqu'h ce 
que  la solution soit parfiiiteriient liquide; on fait couler ensuite, 
p a r  l'entonnoir d u  tube ascendant, 10. N. de  SO'H2 concentré, 
pour  rincer ce tube ;  r ~ u i s  onl 'enlève;  on introduit d a n s  le ballon 
O gr. 1 O gr. 2 de  permanganate de  potasse, e t  l 'on chauffe 
encore peridnrit quelques rriinutes, afin d e  dt':i:olorer In solution ; 
apres  refroidissement, on étend 5 100 cc. ; on ajoute ",cc. d e  
solution d'alun de fer, e t  l'on titre avec une solution de sulfocya- 
nure  N/lO, eii agi tant  continuellement, jusqu'tt ce qu'on obtienne 
une  coloration rouge. 

1 cc. sulfocyanure N/10 K 0,010015 de  mercure.  
L .  G .  

Reelierelie dc 1 ' ~ i ~ ~ c i i i a .  - RI. E W. MAEN \Pharmnceu- 
ticnl Journal, 1904, II, p. 806). - Des expériences comparati- 
ves, effectukes s u r  les divers procedés de recherche de l'arsenic, 
ne permettent de conserver que  ceux d e  Gutzeil e t  de  Rfarsti-Ber- 
zélius. 

Avec 411 .O00 de ~riill igr.  d';~rseriic, or1 olitierit un aririeau de 
l l a r s h  Ln pr6çriice du  Ter dans le zinc diminue In sensitiilité du 
rkactif de Gutxeit. 

L'autour a trouvé 1/1.000.000 d'arsenic dans les acides citri- 
que, tartrique, sulfurique e t  azotique, le borax et le carbonate 
de  chaux  précipité ; 1 3/1.000.000 dans  les acides acétique, lac- 
tique, bromhydrique, l'alun de potasse, les chlorure, bromure et 
phosphate d'arnrrioniurri, le bromure, le  citrate et le tartrate de 
potsssiiini, le chlorure (le cdc ium,  le citrate d c  lilhiurn, le sul- 
fate e t  l 'iodure de  sodium ; 3/1.000.000 dans  le 'fer réduit et le 
soufre précipité. A .  1). 

Domge voluiii6tiiqae c l i i  plomb. - 31 .. Cr. CERVI 
( lndustviu cl~imico, 1904, p 289). -- Princzpe de la rt~ithode. - Le 
bichromate de  potasse prbcipite complètement le plomb ; l'ca- 
cès de  bichromate peut é tre  dosé p a r  addition d'iodure de potas- 
s ium et dosage d e  l'iode mis  en liberté. 

La s d u t i o n  de bichromate est  obtenue avec 7 g r .  117 de sel 
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pur par litre ; I cc. de  cette solution correspond B O g r  O i  de 
plomh. 

La solut.iori d'liyposiillite est à 36 gr.  par  litre; on la titre titi 

mesurarit 20cc. de solution d e  bichromate, qu'on dilue h 100 cc. 
environ ; on ajoute 1 0  cc. de  solution à 20  p. 100 d'iodure de  
potassiuin p u r  exempte d'iode et 10 cc. de  S O i H q  1 , 4  ; on titre 
l'iode lilire en ajoutant à la fin de  l'empois d'amidon. 

Pour doser le ploinh, on neutralise la solution azotique p a r  
l'ammoniaque ; on acidule à l'aide d'un peu d'acide acétique, et 
I'on ajoute 2 g r .  d'ac6tate de soude ; on chauffe à l'ébullition ; on 
verse un volurne déterminé de solution de bichroin?te, d e  façon 
à avoir environ 10 A 20 cc. en excès ; on porte 250 cc. ; on 
filtre; on prélève 100 cc.! e t  l'on titre l'excès de hichromate .à 
l'aide de l'hyposulfite de soude. A .  2). 

~onr . e l l c  iiitîliodc d e  dosage du fer.  - M M .  TARUGI 
ET SILVATIC1 (Bo l l c t i i~zo  chi~nico fwmaceulico, 1904, p. 637). - 
Principe.  - La coloration rouge produite p a r  le sulfocjanure s u r  
un sel ferrique disparaît  pa r  addition d'oxalnle de potassium, 
dès que tout le fer est transformé en osalate. 

On emploie une  solution d'oxalate de potasse (C104K2, 1I5O) 
B 10gr.  4 par  litre.' 

Cette solution est ti trée avec ln solution de permanganate d e  
potasse k 3,16 p. 1 000. 

10cc. de solution oxalique exigent 20 cc. d e  permanganate de 
potasse. 

Lil solution de sulfocyanure, qu i  ne  sert que  de  réactif indi- 
cateur, es t  arbitraire: on emploie de  préférence u n e  solu- 
tion N/10. 

Le fer est coinplétemerit peroxydé ; la solulion est presque 
neutrnlisée par  u n  alcali quelconq~ie e t  traitBe p a r  la solution 
oxalique jusqu'k dkcoloration d u  sulfocyanure de  fer. Chaque 
cc. dc solution d'oxalate de potasse correspond A O gr .  00186673 
de fer. A. D.  

Rcclierclie ct donage de 1 ' C t i i i n  daiiw les denrCes 
aliiiieuîaircs jPhnmaceulische Cent~dhnl le) .  - Pour recher- 
cher I'ftain dans  les clenrées alimentaires, on calcine a u  rouge  
sombre 50 gr. de  substance dans une capsule de  porcelaine ; o n  
traite le charbon obtenu par  HCI concentré, et  I'on recherche 
l'étain par  les réactions connues. 

pour-doser l'étain, on prend 10 gr. d e  substance séche et gros- 
sièrement pulv6risée, qu'on introduit dans une fiole dlErlen- 
rneyer avec 50 cc d'Az0311 (D = 1.4) ; on chauffe 1Cghrement; 
après 1s rkactiori terminée, on ajoute de  nouveau 10 gr .  de subs- 
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tance et 50 cc. #Az03El ; aprnés cette nouvelle réaction achevée, 
on ajoute ericnre 50 cc. ~ ' A Z ~ ~ T T  ; on laisse reposer pendant douze 
heures  ; ce temps écoulé, on verse le mélange dans une  capsule 
d e  porcelaine ; on évapore a u  bwin-marie en consistance siru- 
peuse ;  on  ajoute de  l'eau ; on passe à travers u n  filtre ne  lais- 
sau t  pas  de cendres ,qulon calcine dans u n  creuset de platine; on 
chasse l a  silice en évaporant avec le  fluorure d'ammonium, et 
l'on pèse l'acide s tannique.  P a r  cette méthode, on a trouvé dans 
ie pairi 0,0017 & 0,031 d'élairi p u i 7  100 ; dans  le pain d'épices, 
0,0275 pour 100, 

Deoage de IR. glgeérine. - MM. I P  SIICKOFF et DF P.- 
1. SCIIESTAKOFF (Ze i t s .  f. angewnndte Chemie, 2909, p .  294). - 

On concentre la glycérine a u  bain-marie à une 
ternpCrature qui ne doit pas  d6piisser 80° (avant 
de faire cette concentration, on neutralise la 
glycfririe p a r  une  solution d e  potasse, si  elle est 
acide) ; on péseune quant i té  du liquide sirupeux, 
qu i  doit contenir 1 g r .  glyckrine pure, et on le 
niélarige avec 20 g r .  d e  SOLXaa ciesskhé et pulvé- 
risé ; on obtient une  niasse qu'on peut facile- 
rrierit iritroduire diiris u n  iipparcil & extraction; 
on ne peut  pas  se  servir  d u  Soxhlet ordinaire, 
car.  l 'extraction se  faisant avec l'acétone. les 
bouchons seraient vite détériorés ; aussi les au- 
teurs conseillent-ils d e  se  servir de  l'appareil ci- 
joint,  dont  toutes les parties sont rodées. Lorsque 
l'extraction est termin&, on distille l'aci.,tone, et 
le  ballon qui  contient l a  glyc6rine est introduit 
dans  une étuve dont la température est mainte- 
niie vers 'i5°-N00 ; on laisse le ballon à cette tem- 
pbratiire pendant 4 ou 5 heures; on  pèse ensuite 
le ballon taré ,  qui doit étre bouché, et l'on a la 
quantité de  Pour les glycérines i l  un 
titre supérieur à 40 p. 100, la cancentration au 
bain-marie est inutile. 

L, G. 

R e e h e r c l i e  dc I ' n d d c  nitriquo ~ R F  Ilt rénction de 
Ig dipliénylarnlnc. - M. FRERICHS (Chem. X r i t .  Rep. ,  1905, 
p. 84). - L a  réaction de la diphénylaniine n'est pas propre & 
Az03H seul, mais  elle se produit aussi avec les sels ferriques, les 
chromates, etc. . , 

Pour  trouver AzOqI en présence d e  ces derniers scls, il faut 
opérer de la rnariière suivante : 9n ajoute 1i la solution essayer 
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10 cc. de  SObI12 &teridu, et l'on agite avec 20 cc. d'éther; on  filtre 
ensuite la couche éthérhe sur  un  filtre non mouillé, e t  l'on ajoute 
au filtraturn u n  cristal d e  diphknylamine et  5 à 40 cc. de  SO'H2 
concentre ; on obtient ainsi une coloration bleue foncée. 

L'iode o t  le brome n'empéchent pas la réaction, niais l'acide 
chroinique est nuisib!e. On peut se  déhnrrasser de  l'iode, du 
brame et de l'acide chromique, en agitant la solution iithérée 
avec un peu de SOqPet  en  filtrant cette rleuxièmesolution éthérée 
comme la preniiere ; daris le filtraturn i l  ne reste que AzU311, 
qu'on carat:ti:rise c:cirrirrie or1 l'jr iridiqiié ci-dessus. 

BIBLOGRAPHIE 

Préols d'analyse ehiuiiyoe qnautitative, par E. BAR- 
RAI., professeur agrége & la Faciilté de médecine de Lyon. 4 vol. i n 4 8  
de 864 pages, avec 310 figures, 1 2  fi.. (J.-B. Baillière et fils éditeurs, i9 ,  
rue HauteFeuille, Paris.) 

Le Precis dd'analyse chimique quantitative de 31. Barral est divisé 
en quatre parties. 

Dans la premikre, sont indiquées les op6rutions spéciales il l'analyse 
guantitative; ce chapitre est illustré d'un grand nombre de figures, 
peri-ettant au lectmir de se passer de lnngiies descriptions. 
. La seconde partie est consacrée aux réÜn:tifs employés specialernent 
dans l'analyse quantitative. 

$1. llarral a doririe uiie très grande importance la troisième partie, 
comprenant les méthodes genérales de dosage; il s'est attache t+ les 
décrire avec clarté et précision, sans nuire A la minutie des dtitails 
opératoires. Cette troisième partie a beaucoup d'importance ail double 
point. de vue de I'eriseignenient de la chimie analytiqiie et de I't!diica- 
tion des chimistes analystes, aiixqiielles la connaissance des méthodes 
genUrales est necessaire pour cornprondrc eb appliquer, Panr leurs 
détails, les nnrnbrtxs procédis analy tiques. Parmi les mélhodes pond8- 
ralee, l'étude de l'analyse dlectrolyliquea été l'objet d'un développe- 
ment spécial. Les méthodes volurnétriques, très importantes par la  
rapidité et la facilite qvec lesquelles on obtient les résultats, an t  ete 
également l'objet d'une Ptiide drPs d6taillèa. . 

Enfin, la quatrième partie, de toutes la plus importante, est consa- 
crée aux dosages et  séparations des éléments et de leurs dérivés. 

Pour indiquer les prinoipales méthodes pondbrales. volurnétriquea 
et physiques, l'auteur a adopte des caractc'res typographiques diIf& 
rents, suivant qu'il s'agissait de méthodes de choix, utilisées le plus 
fréquemment pour leur exactitude et leur facilite d'erecution, ou de 
métirodes secondaires. d'iiri usage rrioins fréquent, d'une précision 
moindre ou d'une v i se  e~.oeuvre plus difficile. - 
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hl. Barrai a consacrd d e  nombreuses pages Ii. l 'analyse organiqiie 
6lt;inentaire, ainsi qu'aux p r inc ip~ le s  méthodes de dosage de beaucoup 
dc  subslances organiques e t  d'alcaloïdes naturels einployés en phar- 
macie, e n  médecine, dans  l 'industrie, le commerce et les arts. 

L'idée directrice de ce Précis d'analyse quantitative est la mkme 
qui a guidé l 'auteur dans  le Precis d'analyse qualilative paru l'ann?e 
derriitre : faciliter l'étude de l'analyse chiinique, e n  simplifiant et en 
précisant le choix des méthodes destinées a résoudre les problhmes 
d'analyse les plus fréquents. 

E R R A T A .  

Dans l'article intitule Progrès de la chimiennalyliquc a u x  Glats- 
Unis. paru dans le no  de  mai 4905, p .  205, 6e ligne. lire : M. CVile- 
head. a u  lieu de  : M. Witehoad; p .  205, 24s l igne,  lire : CuEl~tm, a u  
lieu de  : Tullum. 

NOUVELLES ET RENSEIGNEMENTS 

DEMANDES ET OFFSES D'EMPLOIS. 
Nous inforrrions nos lecteurs qii'cn qualiii: dc sccr6tairc g6néi.d d u  Syn- 

dicat des cliimistes, nous nous cliargcons, lorsquc les deniandes et les 
offres le perrnetlcnt, de procurer dcs chimistes aux induslricls qui en ont 
besoin et des places aux chimistes qui son1 A la rcchcrclic d'un emploi. 
Les insertions que nous faisons dans Ics Annales sont absolumcnl gra- 
tuites. S'adresser .à M .  Crinon, 45, ruc Turcnnc, Paris 3 0 .  

Sur la demande de  M. le seciCtairc de 1'Association dcs anciens Slbves 
de I'lnstitul dc chimie appliquée, nous informon5 Ics induslricls qu'ils 
peuvent aussi dcmantler dcs chimistes en s'adressant ,1 lui, 3, rue Rliclie- 
let, Paris (6e). 

diplbrné, 27 ans, ex-assistant dans le laboratoire de chimie CHIMISTE andytique &une n i e s  suisse, cherche pluco dans 
laboratoire ou usiiio. - Adresser les demandes ;HI hiireau des Aniiales, 
45, rue Turenne, aux initiales K. T. 

balance Becker, sensible au i l 5  de inilligr., i flCau court, A VENDRE ayant servi & peine un niois, un moufie et un bain maria 
en cuivre. La boite de poids comprend une série de 400 gr. en cuivre et les 
divisions du gramme en platine. - S'adresser h. M. \Ïtleûu, 47, cours de 
l a  Martinique, B Bordeaux. 

A CEDER laboratoires Cottin, anlrlyses iriédicales et bactériologie. 
Pour plus de détails, voir aux annonces. 
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TRAVAUX ORIGINAUX 

Sur l'emplol des vases en nickel 
dans les laboratoires, 

Dans ces dernières années, le pr ix du platine a singulièrement 
progressé au grand regret  des chimistes. L'industrie rnétallur- 
gique fabrique aujourd 'hui  des capsules, des creusets et des 
nawlles en nickel pur', qui ,  en raisori des propriétés de ce rriétal, 
orit des eniplois assez restreints e t  ne peuvent pas, par  conséquent, 
ren~placer le platine. 

Eri effet, le nickel est a t taqué par  les acides sulfurique, nitri- 
que, chlorhydrique soit concentrés, soit dilués. P a r  contre, il 
résiste bien a u x  alcalis; on fait usage d e  creusets en nickel pour  
les attaques à la potasse et ?L la soude. 

II se carbure facilenlent; chautfé au rouge s u r  un  bec Bunsen, 
il est altéré. Dans ces conditions, un  vase préalablement t a ré  
change riécessairement d e  poids. 

1. - On sait que la  dorure est employée pour  le platine. A 
l'Exposition de-1900, dans la section allemande, on rerilarquait 
de grands appareils en platine pour Iü concentration d e  l'acide 
sulfurique, qui  avaient été recouverts d'or dans le but de pré- 
server le platine de l'attaque par  l'acide sulfurique i m p u r  
des chamkires. Ces alamliics prbstiritaient une durer: de 1 2  5 
15 ans. 

Nous avons pensk dorer galvaniquement le nickel. Le métal 
précieux i i d h h e  trés bien, s i  l'on a soin de compléter la dorure 
p r  un brunissage soigné. 

Ilans iine capsule ainsi prkparée, on peut, sans inconvtnient,  
faire l~ouillir  et évaporer à siccité des acides concent rk  ou 
dilués. II y a lieu, toutefois, d'éviter de  chauffer B haute t~mpkrn- 
ture la capsule avec son résidu, car l'or et le nickel donneraient 
un alliase dont  les propriétés seraient ramenées à celles d u  
nickel prirriitiT. 

II. - Si, a u  lieu d e  chauffer le nickel s u r  u n  bec de gaz, on  
eflectue l'opération dans  u n  fourneau à moufle (fourneau de 
sucrerie), le métal se  recouvre d'une patine protectrice d'oxyde 
qui n'augrriente pas de  poids e n  prolongeant l'action de In cha- 
leur. 

JUILLET 1905 
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Ces capsules patinées sont utiliskes pour l'analyse du Iüit. En 
procédant parallèlement au  dosage de  l'extrait et des cendres 
dans  des capsulcs de platine et dans  des capsules de niclïel 
pat iné de  70 rrim. de  d iami t re  s u r  20 mm. de  h i t e u r .  on olkient 
les rii6mes résultats. II s'agit, hien enteridu, de l'analyse d'un 
liquide non acide. 

111. - Nous avons css ;~yé  6galemcrit dc plütincr le nickel. Ici 
l'adhérrnce du  niktal piécieux ~ ç t  fai l~le  et les vases se d6ti;rio- 
rent rapidciiicnt. 

Cai.aotéimlsntlon d u  molybdène, 

Par Xi. P. TRUCROT. 

La rkaclion que nous d k r i v o n s ,  pour deceler des traces de 
rnolybdènc, ne parait pas  etre connue de tous les chirriistes, et la 
plupart des  ouvrages classiques d e  chirriie analytique ne  la 
signalent pris. 

Cette r iact ion consiste à chauff'er l'acide molybdique ol~tenu 
soit par grillage mod6rti d u  sulfure naturel (caractérisation de la 
inolybdtlnite) ou d u  sulfure artificiel, ou des produits de conden- 
sation d u  grillage d 'un minerai quclconqiie ( a p r h  élirriinalion 
préalable d u  soufre) avec de l'acide sulfurique concentrk, daris 
une capsule de  porcelaine. 

On chauffe jusqu ' i~  disp:iritiori presque compléte des vapeurs 
d 'anhydride sulfurique ; on laisse parfriiternent refroidir ; puis 
on souffle 9 plusieiirs reprises avec l'haleiric sur  la capsule. En 
prksence dc traces d c  molylidime, il s c  d6vcloppc iiiimédiste- 
ment ,  dans  ces cciriditions, une  supel-(le colol-ation Iilrue, qui va en 
nuginentnrit suivarit l a  quantité dc rriolybdc\ne présente. Il est 
t:sseritiel de rie pas ajouter. merne une  golitte d ' c m .  

Cette action perrnet de  déceler fricilerncnt uri centikrne de mil- 
ligr, d'acide rnolybdique. 

En prkserice du vanadium, ori obtient une coloration verte, 
due  au  mélange des couleurs jaune et  bleue. 

7 

Sur lm clAtermination quantltativc d u  cnlilineiile 
dans les eaux d'di i i i ent~t ion ,  

Par Io Dr ALUEHT G A U T I ~  
Preparataur ir la Faculti: do  rriCdecino de Toulouse. 

Pendant  longteirips, les hygi tbis tes  ont émis, sur  la présence 
d u  B a c t e m m  coli d a n s  les eaux  de boisson, des opinions tout 
à fait opposées. Les u n s ,  prktendant que ce microlie était ubi- 
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quitaire, n'attribuaient à sa  présence aucune signification; les 
autres, au confraire, l e  considérant comme un indice certain de  
coritariiination p a r  des matiéres fëcales, d6clnririonL ilripropros à 
l'alimentation toutes les eaux qu i  le renferriiaient, 

Bntre ces deux opinions contradictaires et également exai;&- 
rées, il y a place pour une  t r o i s i h e ,  qu i  nous semble devoir 
étre acceptée sous peu p a r  l a  majorité des b;ictériologistes : ce 
n'ust pas la présence du B .  coli dans une eau qui est iiiipar- 
tante, mais c'est son abondance ou sa  raretk. Cette opinion est, 
d'ailleurs, soutenue aujourd 'hui  par  dos maitr-es éminents, et 
c'est cella que derniérernent professaiont 31. H. Koch et  ses cal- 
laborateurs h. l'office sanitaire impérial d'hllernagrne, aprds 
avoir constaté combien il était difficile do déceler le  bacille 
typhique riaris l'eau, h. cause (le oit grande ritrelit diiris r:e mi- 
lieu (1). 

On ne peut pas  considérer, en effet, d e  l a  niêaie façon deux 
eaux qui renferment l'une et  l 'autre le colibacille, mais dorit il 
faut prendre 1 litre pour le mettre en évidence dans la  pre= 
miére, tandis qu'il suffit de 1 cc. ou mème de quelques gouttes 
seulement ~ i o i i r  I;t s~cor ide .  Kous esl.irrions anssi que,  si l'on 
voit augmenter dans  de  grandes proportions ce microbe dans 
un4 eau où il était  habituellement en petite quantité,  ce fait  a 
presque autant  d'importance que  loraqu'il apparaî t  tout a coup 
dans une eau oii il n'existait pas auparavant .  La recherche du  
L 3 .  coli priscntc  donc toujours u n  grarid iril6iEt pr;i.lirpe, rriais il 
no suffit plus dc le déceler dans une  eau d'alimentation ; il faut 
oncore savoir. en quelle quantité il s'y trouve. 

M M ,  l'etruschky et Pusch,  en Allemagne, ont; dbjà public! le 
procéda qu'ils emploient pour  efrectuer ce dosage (2). I)uürit i~ 
nous, n o m  préfbrons noils servir de la méthode de M .  Péré ,  
dont nous avons p u  depuis lorigterrips approcier la valeur e t  
qui a toujours donné d'excellents résultats, soit ti M .  l e  profes, 
mur Guiraud, soit B nous-mdma, dans le  laboratoire d'hygiène 
de I1Cniversitb, de  Toulouse. 

On sait que le principe de la méthode copsiste ij additionner 
l'mu siispec:Lo d'une pe1.ite quantité de boiiillon-peptone, afin de I r i  
transformer en milieu nutritif ,  e t  d'une proportion déterminée 
d'acide phénique destiné à mettre obstacle & l a  pullulatioa d 'un  

( 2 )  TALAYRACH, La lutte contre la  fièvre typhol'de (Compte rendu d'une 
mission en Allerriagne), Archives de mbd. et de pharm. militaires, 1903, 
t. XLIT. 

(1) Zeitschrift für Iiygiene, 1903, t. XLIII, p .  304. 
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grand nombre de  germes saprophytes, sans nuire  a u  développe- 
nient du  B. cola ou des espéces voisines. 

La technique est la suivante : 
l0  Verser dans u n  malras, préalablement stérilisé, 100 cc. de 

l'eau ana lyser ;  ajouter 15 cc. de  hoiiillon-peptone ordinaire 
et 2 cc. d e  solution phéniquée à 5 0/0 ; mettre B l'étuve à 3i0 ; 

Dès que  le trouble s e  produit, c ' e s t -Mire  1 2  ?i 30 heures 
aprés ,  ensemencer, avec 1 Cise de ce liquide ou ir"én6ration, 
9 tubes, dont  le 1 P r  contient 8 cc. d e  bouillon-peptone ordinaire 
et le 2e 8 cc. du même houillon ndditioriné de 4 gouttes de solu- 
tion phéniquée à 5 010 (soit la proportion de 1 goutte de solu- 
tion pour  2 cc. de bouillon, e n  se  servant  d 'une pipette qui 
donne 25 goutles de  solution phéniquée, au centirnétre cubc!; 

3O Mettre ces 2 tubes à l'étuve k 3ï0 e t  les y laisser pendant 
6 heures ; 

4 0  A u  bout. (le 6 lieures, que le liquide soit troiilile ou nori, 
ensemencer, avec 1 ijse d u  tube pheniqué nu 2e génération, 
2 autres  tubes,:dont l 'un contient du bouillon ordinaire et l'autre 
du bouillon phéniqué;  mettre à l'étuve et attendre que ces bouil- 
lons soient troubles ; 

Sn Cette 3e $nératiori sera enseiriencée sur  des boites de géla- 
tine ou de gélose riiitrit,iw, pour  obtenir I'isoleriierit di1 B .  udi 
ou des espèces voisines. On procédera ensuite A l'identification 
p a r  la culture s u r  les divers nùlieux einployés dans  ce but. 

Xouç suivons bien cette technique, inais, au  lieu de I'appli- 
q u e r  k 100 cc. d'eau, nous opérons s u r  des  volumes décrois- 
sants,  allant de 100 cc. a 1 goutte, et que nous additionnons 
t,oiijours [le qua~it,it.és d'acide pliénique propurliorinelles aux 
quantitSs de liquide. De 100 cc. a 10 cc., nous faisons de mime 
pour les quantités dc bouillon ajoutées a l 'eau; mais, I partir de 
40 cc., nous iiiettoris toutes les quant i tés  d'eau dans 4 cc. de 
bouillon, de façon à avoir u n  volume de liquide suffisant pour 
permettre de  voir facilernfmt s'il se produit un trouble ou si le 
milieu reste limpide. 

De plus, pour  chaque volume d'eau, e t  suivant son impor- 
tance, c'est s u r  un  échlintillon double ou triple que nous faisons 
porter l'analyse. En voici la raison : conirne il est trc's certain 
que,  dans u n  volume d'eau déterminé, les colibacilles ne sont 
pas uniforrnhment répartis,  si I'ori constate, p a r  exernple, que 
ces germes existent dans un rnatras renfermant 20 cc. d'eau, 
cela ne  suffit pas pour étalilir la teneur de  cette eau en B.  coli. 
II peu t  arriver, e n  ef'et, que 20 autres cc. d u  meme liquide ne 
Je renferment pas. Mais si,  d a n s  les 2 matras contenant le même 
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volume, on constate un trouble produit par ce niicrol~e, on a ,  d e  
ce fait, sinon la certitude ahsolue, du moins une probabilité 
trbs grande de connaître la teneur exacte en B. d i .  Sans atta- 
cher une énorme importance à cette façon de procéder, nous 
croyons qu'elle est suceptible c3c diiriiniicr 11:s causes d'erreur et,  
par suite, de donner ii la m é t l i ~ d e  plus de précision. 

Le tableau suivant permet de se rendre compte de la série 
d'opérations à efl'ectiier et ries quantités d'eau, de  l~uiiillori e l  
d'acide phénique qui doivent se correspondre. 

RQcipients renfermant 
chacun : 
- 

2 matras . . . . . . . . 
2 - . . . . . . . , 

2 -- . . . . . . . . 
2 - . . . . . . . . 
2 luhcs il assai. . . . . 
:j - - . .  . .  . 
3 -  - . . . . .  
3 -  - 

. . . . a  

3 -  - . . . . .  
3 -  - . . . . .  

Ean 

- 

100 cc. 
80 cc. 
Ci0 cc. 
30 cc. 
10 cc. 
i cc. 

20 gouttes. 
10 gouttes. 
5 goiittks. 

' I goutte . 

Rouillon 
peptone 
- 

i?J cc. 
1 2  cc. 
7 cc. a 
3 cc. 
1 cc. 5 
4 cc. 
4 cc. 
4 cc. 
4 cc. 
4 cc. 

Solution phéuiqiiée 
à 5 O/0 - 
2 cc. 

40 gouttes. 
25 gouttes ( i  cc.). 
40 goiittes. 
5 gouttes. 
3 goiittcs. 
2 goiittes. 
9 golittes. 
9 gouttes. 
2 gouttes. 

Kous dnvons ajouter que ce tableau n'est donné qu'8 titre 
d'indication et  qu'on peut,  suivant  les circonstances, augrlien- 
ter ou diminuer le nombre des operations. On pourrait ,  p a r  
exerriple, preridre des voliirries supkric:iirs k 100 CI:., ou bien, a u  
contraire, pour  une eau t,rés pollui:e, soumettre l'analyse des 
fractions de goutte. Il suffit, dans ce cas, d e  diluer une  goutte 
de cette eau dans  u n  nombre déterminé de  gouttes d'eau stérile. 

Génkralement, les opérations portant s u r  100 ce., 10 cc., 1 cc. 
et une goutte seronl, siiffisiint,cs p u r  renseigner le  hnctériolo- 
giste sur  u n e  eau dorit il peut ne prat iquer  qu'une fois l 'ana- 
lyse, mais si, au contraire, on vcut suivre pendant  une lonsue 
période les variations d'une eau a u  point de  vue de sa teneur  
en colibacilles, il est préférable d'opérer s u r  toute la série que 
nous indiquons. 

P i u  cette méthode, l ' hya ih i s te  obtiendra, avec une exactitude 
suffisante, u n  élément d'apprcieiation d'une g r i n d e  importance 
pour établir les concliisions d'une analyse d 'eau,  
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Sur la décoxnpoâiition d o  oarlionate de zinc 
PR* h?l~ Bhlornres alcalins eu 'prm&mence de l'eau (i), 

Par II. CUTUNI e t  J. PASSAMU-IK. 

Cette note fait  suite i celle que l'un de noùs publihe, dans ce 
Recueil (2)' en toilaboration avec RI.  G. dogublia. Les essais qui 
hvaient 1 3 6  faits avec le  carbonate de baryum ont é t k  répétBs 
avec le  e a r l m n a t ~  d~ ziiic, qtie nour avons préparé d'après les 
'indications de  K .  Kraut (3). 

a) Action d u  chlorure d'dmrnoniwn sur le cal~bonm/e de zinc en 
fonctron de In tetrtpe'ratul-e. - Nous avons opéré avec une solution 
de chlorure d'ammonium d 5,35 p. 100, solution contenant, par 
coriséquetit, iine moléctile-gramine p a r  litre. A cette solution, 
contenue dans  u n  récipient surmonté d'un réfrigérant et plori- 
geant dans un  appareil spécial (4), on ajoute 3 gr.  de carhonate 
de  zinc pulvérisé. Le niélange a 6té maintenu i n  continuelle 
agitation pendaril six haiires et a u x  t e n i p h t u r e s  (Ir, 140, 20") 
30°, 40°, 50°, 600, 70°, 80" le carbonate de  zinc décomposé, con- 
tenu dans 100 cc. de  solution, a été précipité par  un  courant 
d ' h y d r o g h e  sulfuré en présence de l'acide ricetique j le sulfure 
de  zinc formé, après lavage B l'eau contenant de l'hytlrogénc 
sulfuré et  aprhs calcination du  filtre, é té  dos6 par  la rriktliode 
de Rose. 

Les résultats obtenus ont Cté les suivants : 

Carhonate de zinc décompose 
dnnn i l111 cc. di? snli it ihn. 

O gr. 0347 O gr. 0343 
O gr. 0484 O gr. O456 
0 gr. 0605 O gr. 0595 
O gr .  0679 O gr. 0674 
O gr. O938 O gr. 0946 
O gr. 1108 O gr. 1120 
O gr. 1318 O gr. 13-3 
O gr. 1S:iii O gr. 1961 

Chaque détermination tl duré  6 heures. 

( 4 )  Travail exéculO a u  laboratoire dc chimie analytique de  l'tIniversit8 
de Genùve h l'iristigalion de M. le professeur L. Duparc. 

(2) H. C A N I ~ N  e t  G. GOÜEELIA, Armales dc chimie analytique, 1904, 
p .  405 .  

(3)  K. Knac~,  Zei t .  f .  anorg. Chem., 13 ,  p.  l à 15. 
( 4 )  H .  CAS~TONI ,  Annales de chimie analytique, 1904, p. 81, 
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h) Actiola du chlorure tl'ammonium sur le cwbonntr de zinc en 
fonctirm du temps. - Yous nous sommes servis, pour  ces ess:ris, 
d'une solution h 0,27 p .  100 de  chlorure d'ammonium (l,?O d e  
molécule-gramme p a r  litre). L'action avait lieu ?i In tempkrnture 
de I S o ,  pchdnrit des temps variables. 

Sous avons obtenu les rksultnts suivants  : 

Tcmps en heures. - 
1 
2 
4 
6 

12 
24 

Carbonate de zinc decompos8 
dans 100 cc. de solution. 

- 

U gr ,U035 
O gr .  O037 
O g r .  0048 
O gr .  0048 
O g r .  0048  
O gr. 0048 

c) Déterminabion d~ lémp fik~asnisc à da décompositioia d e  1/20 de 
molécule-gvarnme de cnrhonnte de zznc. - Lorsqu'on fait bouillir, 
dans un  ballon surmonté d'un réfrigkrant, d u  carbonate de zinc 
avec urie solutinri de chlorure d'arrirr~oriiurri de concr:ritrittion 
moyenne, on constate, comme pour le carbonate de baryum (i) ,  
qu'au bout d 'un certain temps. lc m d a n g e ,  auparavant  laiteux, 
devierit l impide. 

Kous avonq rppPté, dans tes mbmes conditions, les essais q u i  
avaient et6 faits avrc le  carbohate d d  bàrytiih, et hoiis avons 
obtenu des résultats cornparahles. 

Quantités de chloriirc d'ammonium Quantités Durée 
dissoutes dans 500 cc. d'eali. dcdarbonete d e  zinc de i'eliullition 

26 gr. 75 
32 gr .  10 
37 g r .  45 
42 g r .  80 
48 gr .  15 
53 gr. 50 

6 gr.27 
6 gr .  37 
G g r .  27 
6 gr. 27 
Ggr.27 
6 gr.  2'7 

a)  Action du chlo~urr! de puta,ssium sur le carhonnte de zinc en 
fonction de la temphtitre. - La température n'influence pas 
l'action d'une solution B 7,4û p .  100 de chlorure d e  potassium 
(moliicule-gramme p a r  litre), s u r  l e  carbonate d e  zinc pulvéru- 
lent.  En efTet , la quantité d e  carbonate de  zinc décornposée dans 
100 cc. de solution est la merne pour  toutes les températures 
comprises entre 14" et  800. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



- 560 - 

Ln décoiiipositioii d iirnit 6 heures  pour  chaque tenipérature. 
Les réçultnts ont  &Li! les siiiv:iiits : 

l Cail~onate de zinc décomposé dans 100 cc. de solution. 

1 0 g r 0 0 4 9 ( i i  O gr .  0046 (1) 1 O gr. O0475 
s 

T e  mpérntiires 

h)  Sc t ion  du chloricw de potassium sur le cnvbonate de zinc en 
fo~ictiori. d u  ~PTILJIS.  - NOUS avons employé une solution 
0,372 p. 100, c'est-&dire contenant 1/20 de rriolécule-, v a m m e  
de  chlorurc d c  potassium p a r  litre. Nous avons opéré h la tein- 
pérature de l s O ,  pendant  des temps variables. 

Les résultats ont k t 6  les suivants : 

1 I 

-- 

i heure 
2 heures 
4 heurcs 
6 heures  

12 heiiies 
24 lioures 

Résul tats  

Concentration 'remps en heures de la solution d e  KCI  I I 
3 gr. 72 par. lilre 

D 

D 

m 
n 
n 

Moyennes 

C~r l iona tc  de zinc 
d8cornposé dans 100 cc. de soliitioi 

O gr .  0032 
O gr. 0038 
0 g r .  0042 
O gr. 0061 
O gr. 0041 
O gr. 0042 

a) Action du  chloruw rie sodiuni sur le carbonate de zinc fn 
fonclion de Zn trmplrnture. -De même que dans le cas du  chlorure 
de  potassium, la ternpckatiire n'influence pas l'action d'une solu- 
tion 5.85 p. 100 de  chlorure de sodium (molécule-gramine par 
litre) s u r  le carbonate de zinc pulvérisé. Les résultats obtenus 
sont compris entre  Oar. 00.78 e l  0 g r .  0059 pour les températures 
suivantes : 14O, 200, 30°, 40°, 500, 60°, 70° et 80°. Ces chiffres 
représentent e n  grarnrne la quantité de carbonate de zinc décom- 

(1) Les r8sultats obtenus aux températures  suivantes : 200, 30°, 40u, 50°, 
600, :O0, 80°sont  conipriç entre  les chiffres 0,0049 ct 0,0046. 
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posée dans 100 cc. d e  solution. Chaque détermination durait. 
t i  heures. 

b) Action du c k l o ~ w c  de sodium sur le carbonnfe de zinc en 
fonction du temps. -Encore ici, nous avons employé une solution 
contenant 1/20 de  molécule-gramme de chlorure de  sodium p a r  
litre. L'opération a eu lieu B l a  température de  lsO, pendant des 
temps varialiles. 

Nous avons obtenu les résultiatssuivants : 

En portant en abscisses les teinps nkessa i res  à la décomposi- 
tion complùte de 1/20 de niolécule-gramme de carbonate de  zinr, 
Soit 6 gr .  27, p a r  des solutions de chlorure d'ammonium, et en 
oriio~iriées les concentrations en m»lécule-gramme de  ces solu- 
tions, on obtient une courbe caractéristique, qui ressemble beau- 
coup à une parabole. 

Des essais faits d a n s  les mêmes conditions nous ont  donné, 
pour le carbonate de cadmium, u n e  courbe analogue. Les 
résultats ont été : 

Temps e n  

1 heuro 

2 heures 
4 heures 
6 heures 

12 heuros 
2 1  heures 

Concenlrution 
d e  la solution de NaCl 

2 gr. 925 par litre (&in.-6.) 

n P 
D D 

B D 

11 u 
)I D 

Quantites de chlorure d'smmoniiim 
dissuukb dans 500 cc. d'eau. 

Dur& 
d e  I ' é l ~ l l i t i o n  

(en heures) 

Carliiinalc de zinc 
d8coniposé duus 100 ce. de solutiou 

O gr. O O i Y  

O gr. 0032 
O gr. 00316 
O gr. O032 
O gr. DU32 
O gr .  OU32 

Qiianlitbs 
de  carlionale 
de cadmium. 

6Dgr. 55 ( 4  3/10 damoldrulegruiiinir). 
Ïhgr.90[1 215. a ). 
80gr.%S[1 11% >> ). 
85 gr. G O  (1 315 D ). 
90 gr. 95 (1 7 i  10 n ). 
9Ggr. 30(1 4/5 n ). 

lof gr. 65 ( 4  9;40 m ). 

1 h .  30 ni. 
1 h .  40 ni. 
1 h .  30 m. 
4 h .  10 m .  
1 h .  4 m. 
1 h .  2 m. 

8 gr .  60  (:orn.g.) 
8gr.60 a 
8gr.60 a 
8 g r .  G O  II 

8gr.60 rn 
8 nr.60 n 
8 gr.60 u 

En examinant les résultats obtenus, ce qui frappe d'abord, au 
point de  vue de l'analyse, c'est l a  grande solubilité du carbonate 
de zinc dans les solutions B 5,85 p. 100 de chlorure de  sodium 
et à 7,4a p.  100 d e  chlorure de potassium, à. la ternpkrature 
de 14: En e]PL.t, nous avons trouvé que Ogr.036 de  carhonate 
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d e  zinc avaient  6t.k tlécompos6s p a r  un litre de  solution de 
chlorure de sodium k 5,85 p .  100 e t  O g r  04768 de carboriate 
de zinc p a r  un  litre d e  solution à 7,45 p. 100 d e  chlorure dc 
potassiuni, tandis  que ,  d a n s  l'eau, d'après les césultats obtenus 
p a r  J .  von  Essen, (1) Ogr.Oi  seulement d e  carhonate de zinc 
avaient  6té solubilisés p a r  un  litre d'eau ti la. terrip6iature de l:iO. 

11 est intéressant de  constater que l'action d u  chlorure d'am- 
monium difrère d 'une f i~çon camctérislique de celle des chlor~ires  
de  potassium e t  d e  sodium, puisqu'elle au:,.inenle nolableriient 
avec I'accroissernent de  I ; i  tcnipéralurc.  Celn provient  certüirie- 
iiierit de  la tmdarice qu'ont les sels nininoniac;iiis à foriiier avec 
les sels de  zinc, des  sels doul~ les  solubles. 

Nonveaax I~riilenrio de lal~oratoli-c et Icur 
~clnptaiiou à I'al~tcii tiou de teiiipC-raioren &levées, 

l 'aï M. G.  h f ~ ~ ~ n .  

CPS nouveaux brtîleurs présentent  quelques particularités qui 
permetterit d'ohteriir, p a r  l eur  emploi,  des résultats supérieurs k 

ceux que  donnent  les 
briileurs ordinairerrient 
employés. 

Ils réaliseiit, autant 
que  les connaissances 
scientifiques seinblcrit le 
pcrrriettre, le principe 
qui consiste 5 Driiler 
aussi c:orripIPleinerit que 
poasihle, dniis uii volume 
ininiiiium de flamme, 
une quiintiti! d e  gaz 
innxiniii, toutes choses 
Oples  rl'ailleurs. 

Ce Iiriileiir se coiii pose 
d'une arrivce LIC gaz, sur 
laquelle s e  place l'injcc- 
leur 1 (fig. 1 ) ;  sur  cet in- 
jecteur, on visse la che- 
minie .B, percée de trous 

Pif. 1 à sa base et  fermée sa 
partie supérieure par une 

pièce C, cnracttkislique du systÇnie ; c'est un cloisonnngc com- 

( 1 )  Thc'se, Solubilite des carbonates et bicarlionntes de la-serze RC03. 
G ~ n b v i :  (1897). 
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paralde 21 un nid d'abeilles, dans lequel les cellules seraient 
de section carrée ; ce dispositif est basé sur le fait qu'une 

Fig. 2 

flamme a d'autant plus de difficulté à se propager en sens 
inversedu courant gazeux qui lui donne naissance, qu'elle ren- 
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contre ,  s u r  C H  pai l cour~  et cn sens invciv.e, une surface refroi- 
disaante plus grande.  

Les formcs e t  diniensions des tliverses pièces constituant le 
krhleur ant dté ddterniindes expdrirnontaleinent, d e  façon B 
dorineil lesi meilleurs rdsultate au  point de vun d u  çhauffiigt!, 
L'ena~rrihlo d u  firstérae permet nu iiiAln11ge de  &il% et d'air de sc 
faire on piaportion convonrihle et  corriplbterner~t ; ce indlarige, 
u e w n t  hriîler ü u = i l o ~ s u s  d u  cluisixinrigo, danne  naisslince ii. une 
fliiiuinu hcirnagbrio, cluns laquelle le p i n c i  càno bleu e t  froid 
hahituel est remplace par u n  grand ilambre cle très petites 
flammes hltiuen (fia. a), ayiirit tmvirori P, ~riillimbt,res de hauteur 
et acoupunt tauto la surface du  cluisonnage; irnmédiatcment 
~ i i = d e s ~ u ( i ;  do oee Qsinrues, l a  teinpèrature est rkguliixe et trés 
elevdo, 

LU eanstitution m h e  de  ln flamine fait que,  pour obtenir le 
rri#%iiniirll d'ell'et, les objets B cha i i f fn~  daivent placés irnrné- 
di t \ tmtwt  au-deusus d e  cette zone bleue, suit O ou 8 rriilli- 
m d t m  ail-tlt*ssusi du cloisorinage 1ui.rnéivo. La fltimme, 6taot 
hainngbns, s r t  ubsoluiiiont silonoiouso, 

f , ~  disipaaiticm des trais d'appol d'air et du  eyst&ine cellulaire 
perr~wt tls  change^ 13 eossornmation du bri\leur et de le faire 
Iwi~lor preq11o "ri ueilleuse s a p s  q u e  la flamme cesse d'dtre 
harr\agc\ne et n a m  autre mana ive  que oelle du robinet 
dqi\wiude (le gae, la h g u o  de ri,glai;u d'entrde d'air des hrilleurs 
oannua dtrint wupprimh, 

\cTuiut quelques-una clas rtfsiiitats que co systèrrie permet 
d'ahleriir : 

Le brilleur dl\ no& d e  3Q rnilliin. de r1ianihti.e ou eloisonnago, 
~ y a n t  uno oonsanimation horaire  moyenne (10 330 340 litres, 
p o r ~ u a l  de ~hai\&r on 4 minutes  onuiron, A la Iernpérüture de  
1M@' 11. QtUCP, un  owuset de platilio oi~l i r ia ire  de 35 milliiu. 
de tliaiiiiYw, oaatenant QOgr, de carha~ater ulualins, tandis qu'un 
ebalurnenu crivlinaiiv, oonsunirnant G û û  B 7 0  l lt~es de gaa 
I'haww, p e ~ m o 1  d4uMenir 4 peine le ndine i$sult& Ce rnodkle 
de brNour eut darw laut indiqué pour les incindrati;ons, les cal- 
oinatisna et lesr ddsagr$gntions dc silicatesi aux carbonates &a- 
lin% habiliiellement faites a u  chalumeau. 

CI0 marne hni les r  permet, 4 l ' i i i tdriuu~ de fours simples empê- 
shant wul~rnnnk le ~ayanneïneni  direct, ti'ohtiiiiit. ka fusion de 
60 à 80 gr .  de  cuivre dans  des creusets en terre ou en porcelaine, 
soit une lcrripérnturc {le 1080 11000. Le rriodéle au-dessus 
permet d'en fondre 200 à 300 gr. 

I)ispos& sous fornies de wmpes, ces br0leurs permettent 
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d'obtenir une t e m p é r a t u r e  é l e v é e  h l'intérieur des fours R 
moufles. 

F O U R  A MOUFLE ROND 

M1nure.s 
Fig. 3 

Les figures 3 et 4 rnnntrerit les courbes des températures e n  
fonction du  temps obtenues dans un four à moufles à deux 
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étages Aiibin et d a n s  un four :I inoufies rond ordinaire. On y 
ren~i i rque  q u ' i  consommation de gnz égale, les nouveaux 
lir11lt:iirs doiirient une  température d'eiivirori 100 k 130° supé- 
rieure à celle obtenuc anciennement. Dans les fours k tube, 
l 'avantage est encore plus rriarqué ; on y arrive aisirnent à 1180°, 
ail lieu de 1000 habituelleinerit obtenus.  

Ces appareils ayant  permis d'atteindre des résultats obtenus 
jusqii'ici avec l'emploi de I'air cornprirné, il était à prksunier que 
I'air coiriprirné, judiciwscrrient employé dans de tels brûleurs, 
perrnettrait de réaliser un nouveau gain. 

En effet, un  système de distriliution d'air corriprimé, représenté 
figure 5, permet l'obtention d'un 
mélange homogéne d'air et de 
gaz anirni: d'une I,rc?s grande vi-  

Les résultats obtenus avec ce ' hrùleur  diffèrent suivant la preç- 
sion de  l'air fourni au systèiiie, 
I'aiiginentation de cette pression 
permettant une augmentation de 
la quantité de gaz brillé dans 
le même volume do flamme. 

Avec le Iirilleur n o  3 et  de I'air 
cuinprirné à eriviron 80 gr .  par 

centirnétre carré, soit 
la pression olitenue 
avec les troriipes souf- 
flantes à eau,  on ar- 
rive k cti;iiifïi:r A l'air 
libre, à 1230° envi- 
ron,  u n  creuset de 
platine dc dimensions 

Pip. 5 couran tes. 
A v e c  I f r  b i ~ û l e i i r  

no 2 ,  iiliirierité d 'a i r  il 3 ou 4 kilogr., on arrive, en quelques 
rninutes, S la fusion dii platine d a n s  un  four en chaux.  

L)isposé dans un four construit spécialement l'effet de hautes 
temptratures ,  un  bec no 4, d e  40 millim. de diamétre, permet 
d'obtenir la fusion du  nickel (1470-lJOOO) dans un creuset de 
63 niillim. d e  ditiinétre, e n  utilisant l'air coinprimé seulement a 
99 sr .  L'air corriprinié S 2 Itilogr. arnéne, rlnns ce rnèrne four, la 
fusion des creusets réfractaires ordinaires en mains de 4 h a  1/2, 
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L'emploi de  creusets e t  de  briqiieltes spéciales y est ri6cesi;;iire 
La température est alors très supkrieure k 1 6 2 9 ,  

Actuellement, on construit les rnodkles d e  becs suivants  (1) : 
nrtîleur no 4, consommant de 45 h 55 litres ZL l'heure, destiné 

au chauffage d'étuves, de petits appareils,  et pauvant  être  
utilise dans les 1;rhor;itoires dc  liaclérioIopie, pour  fermeture de  
tubes, etc. 

Brilleur no 2, d'une consoinmütion horaire de 125 à 130 litres, 
remplaçant avantageusement le brûleur Bunsen ordinaire d a n s  
toutes ses applications. 

Brilleur no 3, d'une consornmation horaire de 358 à 330 litres, 
reinplaçant le chalurnenu pour toutes les op6ralions, en particu- 
lier pour l 'analyse. 

Les brûleurs n o 3 ,  réunis sous forme d e  rampes, peuvent être 
avantageusement utilisés pour le chautrage des fours. 

Br~ileur na 3 à a i r  cornprime, destiné à certaines préparations 
à temperature élcvee 

Rrilleur no 4, d'une consominatiori de 600 k 625 litres, destin6 
au chauffage de  grands  creusets ou capsules. 

Brilleur no 4 h a i r  comprimé, plus spécialement employé d a n s  
les fours à température très élevée. 

Enfin, divers  modèles de  fours spéciaux sont l'étude. d a n s  
le but de généraliser les applications de  ce nouveau système d e  
chauffage. 

Appliqué k l'éclairage, ce système de hrbleur donne aussi d e  
trés bons r6sultats. 

(Trmnil  exécuté à 2'Ecole de physique et de chimie indushielles, 
Lnboratoir~ d'optique). 

Yoavclle i i iCtholc  cl'riiinlyse rapiile d s lei t ,  

Par MM. F. Ronoas et TOUPLAIN. 

Jusqu'ici, on a propos6 beaucoiip de méthodes pour  faire 
l'analyse des laits, mais aucune ne donne rapidement et sîlre- 
ment la composition cornplkte d'un lait. 

Avec les unes, on ne dose qu'une partie des éléments ; avec les 
autres. on  dose tous les élérnents du  lait, mais  l'analyse demande 
souvent 2 jours, et, la plupart  du  terrips, on est ohligi: de doser la 
caséine p a r  diff'érence, cause de l'incertitude des méthodes 
employées. 

Dans In niéttiode que nous exposons, nous avons recherché, pn 

(1) Leune, constructeur, 28 bis, ruc du Cardinal-Lemoine, 
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outre de I'exaclitude, l a  rapidité e t  la simplicitE des opérations, 
en nous servant  des  appareils 2 centrifuger. 

On verse goutte h goutte 20 cc. de lait d a n s  u n  tube en verre 
tare contenant une solution coinposéc' d'alcool à GfiO acidifi6 par 
l'acide acétique ; o n  laisse reposer pendant  quelques instants, 
puis  on centrifuge ; aprés dbcantation, on lave de nouveau le 
précipité, e n  le délayant d a n s  30 cc. d'alcool à 50°; on centri- 
fuge à nouveau, e t  l'on décante ; les liquides ainsi ol~tenus sont 
recueillis, e t  l'on y dose le lilctose p a r  la liqueur de Fehling. 

L'extracliori d u  .heume se fait s u r  le prkcipilé provenant de 
l'opération précédente; o o  f3it deux épuisements, en ajoutant, 
d'abord, 2 cc .  d'alcool 96", puis  30 cc. d'éther ordinaire ; on 
centrifuge chaque fois pendant  quelques minutes, e t  l'dther est 
recueilli d a n s  un vase taré, à l'effet d 'y  être évaporé, e t  l'on pèse 
le beurre aprks dessiccation. 

II ne  reste plus, daris le tube d u  ceritrifugcur, quu la caséirie 
en poudre fine, qu'il est facile de dessEcher rapidement à basse 
température ; on  la pEse dans le tube mSme du centrifugeur, qui 
a été taré  pi4alablernent. 

On compléte tous ces dosages en faisant les cendres sur  10 cc. 
de lait. 

Ce procédé d'analyse supprime tou1.e~ les filtrations et tous les 
épuisements, ainsi que  la dessiccation longue e t  faatidiause de 
la caséine. Une seule prise d'essai permet de faire tous les 
dosages d a n s  le mEme tube p a r  épuisement et  précipitation 
successifs. Enfin, il suffit de t r&s peu de lait pour en faire 
l'analyse. 

On peut eniployer cette m6t,liode pour  analyser les laits qui 
arrivent si souvent caillés au  laboratoire. On devra alors évaluer 
le volume d e  116chantillon, sCparcr ensuite au centrifugeur le 
caillé d u  petit-lait et  faire l'analyse complète sur  chaque partie.  
On évitera alors l'emploi d'antiseptiques pour la conservation 
rles laits souiiiis aux analyses lkgales. 

Nouvelle inéChode poor l'analyse da lalt, 

ILS mél.hodes d'3nalyse di1 lait sorit extsSrrierne~t nomhren- 
ses ; 10s unes, rapides, manquent  l e  plus souvent de  précision ; 
les autres, plus exactes, lirésentent gCn6ralernent I ' inco~vénient  
d'étre en m h e  temps beaucoup plus Longues.Quoi qu'il en soit, 
on n'a aujourd'hui que l 'e iul~arras  du choix dans l'arsenal des 
procédés actuelleinent publiés, et il peut sembler bien inutile rie 
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chercher b en créer de  nouveaux. Cependant, e n  raison d e  l'iin- 
portance considérable de ce liquide dans l'alimentation humaine,  
j'estimequ'il n'est pas inutile de publier tout ce qui est de nature, 
soit & nous mieux renseigner s u r  sa constitution, soit sirnpli- 
fier, a rendre plus prompte e t  plus précise la détermination de 
ses éléments constitutifs. C'est dans  ce but  que je  tiens à faire 
connailre une niéthode trhs simple, que  j'ernploie au laboratoire 
municipal de Lyon, depuis t rès  longtemps, d'abord pour  la 
détermination des matiéres fixes ct d u  beurre seulcmerit, ensuite 
pour l'analyse complète du  lait. 

Cette méthode gravimétrique diBère de  celles qui sont  basées 
sur le meme principe et qui  sont actuellement e n  usage p a r  le 
choix du  support s u r  lequel le la i t  doit être desséché et s u r  
lequel on fait rbagir les solvants pour  séparer les divers consti- 
tuants; de plus, ces constituants .sont presque tous dosés par  
perte de poids, e t  non en les pesant eux-mèmes. 

Pour que la dessiccation soit trés prompte e t  que  l'action 
totale des solvants soit rapide, il faut que  le support  soit très 
poreux, qu'il offre une surface considérahle e t  que les matiEres 
fixes du lait soient réparties unifoririément en couche extréme- 
nient mince. 

J'ai essayé diverses substances : papier buvard,  d rap ,  coton 
hydroptiile, amiante fibreuse, éponge. Cette derniére seule rem- 
plit toutes les conditiods désirées. 

L'éponge qui convient le mieuxest  la qualité mi-fine. L'éponge 
fine, en outre de  son prix trEs élevé, a les vacuoles trop étroites ; 
l'air y circule plus difficilement ; la dessiccation est plus  Icnte. 
I I  en est de m&ma da I'acticiri des solvants. 

Quant h l'éponge commune, elle a les vacuoles trop larges, e t  
i l  est difficile d'obtenir des fragrricnts réguliers ; on y rencontre 
généralement des parties t rès  minces, qui sont susceptibles d e  se 
briser pendant les manipulations, ce qui entraînerait des erreurs 
dont on pourrait rie pas  s'apercevoir. 

L'éponge, telle qu'on la trouve dans le commerce, peut ren- 
fermer des corps étrangers  susceptibles de se dissoudre ou d e  se 
détacher pendant les opkrations ; il est donc nécessaire de lui 
faire subir un traitement préliminaire pour l 'en débarrasser .  On 
y procéde de la maniére suivante : on decoupe avec des ciseaux 
une éponge mi-fine e n  fragments plus ou moins prismatiques, 
pesant environ 2 décigrammes; on les malaxe dans de  l'eau con- 
tenant u n  peu d'acide chlorhydrique aussi  longtemps qu'il en 
sort du  sable; on  élimine ainsi le calcaire et  le sable ; aprés  
les avoir lavés dans L'eau distillée et exprimés fortement, on 
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les laisse macérer pendant  une  demi-heure dans  l'alcool con- 
centré ; on les exprime e t  l'on répéte le même traitement avec 
de l 'é ther ;  on  les exprime;  puis  on les fait  gonfler de nouveau 
dans  de l'eau distillée ; o n  les exprime et  on les fait sécher à 
r a b r i  de la poussière. 

Je  me suis assuré,  p a r  des  expériences h blanc, q u e  les kpon- 
ges ainsi préparées, soumises à toutes les opérations nécessitées 
p a r  u n e  analyse de lait ,  ne  c h a n g ~ n t  pas sensiblement de poids 
(perte de I milligr. a u  maximum, ce qu i  est tout h fait négli- 
geable). 

Pratique de' l'analyse. - Lorsqu'on n'a qu'une seule analyse à 
faire, on  se borne à munir  une des éponges d 'une boucle de sus- 
pension en fil lavé à l 'eau et à l 'é ther ;  lorsqu'on a une  série de  
laits à analyser, il devient nécessaire, pour  éviter toute confu- 
sion, de  marquer  les éponges. 

On peut employer u n  moyen quelconque, mais e suivant est I simple e t  suffisant : dans  le cas d e  qua t re  échrintil ons au  inaxi- 
m u m ,  on fait  des nœuds dans  le fil de suspension, nocuds compre- 
riant It:s deux fils de  la boucla. Si les 6chitrit.illoris sorit plus norii- 
breux,  on peut faire trois ou qua t re  n ~ u d s  d a n s  chacun des deux 
fils formant  la boucle. En prenant  du  fil suflisürnment gros, ces 
nœuds  sont très apparen ts .  

Suivant le nombre d'analyses, on suspend un nombre égal 
d'éponges 2 u n  siippurt quelconque, que chacun peut  imaginer ; 
on séche i l'étuve chauffée à 80°, jusqu'à poids constant, puis on 
pése après  refroidissement dans un pèse-filtre fermant  à l'émeri; 
on  note le poids de  l'ensemble (pèse-filtre e t  éponge). 

D'autre part ,  avec u n e  pipette à 2 traits,  on mesure très exac- 
ternent 5cc. de lait, qu'on fait écouler d a n s  "ne petite capsule A 
fond plat. Il  faut ,  bien entendu,  rendre  préalablenient le lait 
nbsolument homogène par  une agitation suftisante. 

L'éponge desséchke absorbant difficilement le la i t ,  il faut, afin 
d e  rendre I'op6ration p lus  facile, l 'imbiber con~plEtement d'eau 
distillée, dnnt on  chasse l'excès en l 'exprimant  forlement dans 
u n  linge. L'éponge huniide est alors introduite dans la capsule, 
e t ,  p a r  pression avec u n  agitateur, on lui fait absorber la totalité 
d u  lait ; on la suspend de  nouveau a u  s u p p o r t  ; o n  rince la cap- 
sule  et l 'agitateur avec quelques gouttes d'eau distillée, qu'on fait 
écouler s n r  l'éponge. 

Lorsque toutes les éponges sont a insi  charabes, on les place 
d a n s  l'étude it 80°, jusqu'h poids constant ; si l'étuve est bien 
aérée, l a  dessiccation est  trPs prompte (3 heures sont générale- 
ment  largement suffisantes) : il est plus p rudent  cependant de 
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faire deux peskes li une demi-heure d'intervalle, afin de s'assurer 
que le poids ne varie  plus .  

Arrivé à ce point, on introduit une  éponge dans le ppise-filtre, 
et l'on pèse aprbs refroidissement. 

Toutes les éponges sont  ainsi successivement pesées, et l'on 
note le nouveau poids. La diff6rencc entre le  poids actuel et le 
poids primitif, multipliée par  20, donne le poids de l'extrait 
pour 100cc. de lait .  

Les éponges pesées sont introduiles d a n s  u n  Siixhlet suffisam- 
ment grand pour qu'elles ne dépassent pas  en hau teur  la courbe 
supérieure du  siphon, d e  manière à ètre complètement baignées 
par le liquide lorsque l'appareil est sur  le point de  siphonner. On 
ajoute dans l'appareil une quantité suffisante d'un solvant des  
corps gras  (8ther anhydre,  sulfure de carbone, éther de  pktrole, 
benzbne, etc.) J e  préfère l'éther anhydre  et privé d'alcool ou le 
benzbne it l 'éther de  pétrole, parcc que  ces solvants distillent e n  
totalité a la même te~npéra ture  et  ne  produisent pas, comme 
l éther de  pétrole, une  ébullition tuinultueiise, qui  peut  faire 
manquer l'opération, lorsque le liquide d u  Soxhlet s iphonne 
dans le vase inférieur. 

LorsquB, par  une  ébullition qui ne doit pas &tre t rop vive, on  
a rempli et vidé quatre  fois le Soxhlet, l 'épuisement est achevé, e t  
la matiére grasse est totalement enlevée. Pour  plus de  sécurité, on 
peut cependant le remplir une cinquième fois. On retire alors 
les éponges ; on les secoue fortement, afin d'expulser l a  majeure 
partie du liquide qui  les imprègne ;  on les suspend au support ;  
on laisse évaporer l'air le reste du solvant, puis on séche d e  
nouveau à 800 jusqu 'à  poids constant.  

AprEs dessiccation, les éponges sont pesées dans le pése-filtre 
avec les precautions d'usage. e t  leur poids est noté. La différence 
entre le poids actuel e t  le poids précédent, rnultiplik p a r  20, 
donne le poids du  beurre pour  100cc. de lait .  

J'ai limité pendant  longtemps l'analyse d u  lait à ces deux 
seuls dosages : extrait  e t  beurre, parce que je n'étais pas  parvenu 
i insolubiliser complétcmentles alliuminoïdes. En traitant direc- 
tement par l'eau distillée les éponges dans leur état actuel, c'est- 
&-dire contenant encore lactose, cendres et matières alhuminoï- 
des, une partie de ces dernières se dissout; une autre  partie,  
plus ou moins importante, se désagrége et passe en suspension 
dans le liquide, qui devient t rès  trouble. D'autre part ,  une  partie 
seulenient des cendres se dissout I I  eçt donc impossible d'ohte 
nir une skparation mSme approximative. En remplaçant l'eau 
piir l'alcool à 60-700, on peut éviter la dissolution des alburni- 
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noïdes, mais  l'extraction du  sucre de  lait devient tellenient lori- 
gue que l'opération n'est plus  pratique. L n e  partie importante 
des matiéres minérales reste également d a n s  les albuminoïdes. 

J 'ai essayé sans grand succès tous les précipitants de l'albu. 
mine. Avec les uns,  I'insolubilisation n'est pas suffisaiit,e ; avec 
les autres, il y a formation d e  combinaisons non définies, de 
composition variable, qui ne permettent pas  de calculer les 
albuminoïdes. 

Un procédé qui  m'a cependant donné d'assez bons résultats 
consiste à imbiber rapidement les éponges, débarrassées du 
beurre, avec de l'alcool h 5U0 contenant 5 010 d'acide acétique, k 
dessécher complètement, puis h épuiser par  l'eau distillée. Dans 
ces conditions, e t  lorsque l'opération a été bien conduite, niéme 
les premières eaux de  lavage ne pl$ciliiteiit pas par  les .réat:tifs 
les plus sensibles de l'albumine e t  sont parfaitement limpides, 
mais  ce résultat n'est pas  obtenu d'une maniEre suffisamment 
constante pour  qu'il puisse étre  recommandé. 

En opérant ainsi, on dissout In  presque totalité des matières 
minérales, celles restant  dans les albuniinoïdes depassant rare- 
ment  1 à 2 centigrammes sur  les 70 environ qu'un lait normal 
d e  vache renferme pour  100cc.  

Ce n'est qu'en employant l'aldéhyde formique que , l 'n i  pu 
obtenir une  insolubilisalion totale des albuminoïdes e t  séparer 
complètement et régnliérernent l e  sucre de  lait de  ceux-ci. Au 
déhut ,  j'ai irriprégrié les époriges, ti6barrasst:.es du  beurre par 
kpuisernent, à l'aide d'une solution aqueuse d e  formol, et j'ai 
desséché, afin d'obtenir I'insol ubilisation des albuminoïdes, mais 
j'ai remarqué que souvent le formol se polymérise, e t  i l  reste, 
avec les albuminoïdes, une qiiantité variable et  inconnue de tri- 
oxyméthyléne insoluble dans l'eau. J'ai donc renoncé k procéder 
ainsi,  et j'ai eu recours h des fumigations forrnolkes, qui don- 
nent ,  dans  tous les cas, d'excellents résultats.  

Pour  cela, je verse, dans u n  becherglas de  dimension conve- 
nable, une certaine quantité de  formol du  commerce étendu de 
son volume d'eau e t  additionné d e  quelques gouttes d'acide sul- 
furique. Je  suspends les éponges privées de  beurre dans le vase 
à une  distance suffisante du liquide pour  les mettre $ l'abri des 
projections ; je couvre d'un disque en verre, et je chauffe. Je 
maintiens le liquide B u n e  douce 6I)ullition pendant  20 ii 30 minu- 
tes, temps nécessaire et  suffisant pour obtenir une  insoluhilisa- 
tion complète des albuminoïdes. 

Comme la  majeure partie des cendres serai t  insoluble dans 
l'eau, je  passe les éponges d a n s  l'alcool B 500 contenant 5 0/0 
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d'acideacétique, et je  laisse en contact pendant u n  q u a r t  d'heure, 
aprbs quoi je  lave ?L l'eau distillée, en suspendant les éponges de 
maniere qu'elles soient juste noyées dans le liquide et qu ' i l reste  
au-dessous d'elles u n e  hauteur  assez grande d'eau distillke. 
Lorsqu'on a changé cinq fois le liqiiitle, aprt5s 10 rniniit.cs de  con- 
tact e t  en ayan t  soin chaque fois de secouer vivement les Spon- 
ges, pour en chasser la presque totalité du  liquide, le lavage est 
achevé ; il ne  reste plus, s u r  les éponges, q u e  les albuminoïdeç 
et un poids de matières minérales correspondant a u  maximum 
b Iceotigr.  pour  200cc. de lait. Tout le sucre de  lait et éventuel- 
lement les produits de sa tit':coinposition, lorsque le lait est acide, 
ainsi que la presque totalité des cendres, se sont  dissous. 

On sèche de  nouveau à 80" ; o n  pèse d a n s  Ics mèmes condi- 
tions que précédemment ; on obtient ainsi l e  poids des a lbumi-  
noïdes ; on peut en soustraire environ 0,02 pour 100cc. d e  lait  
pour les rrii~tiérc:~ rriinérales. . 

La diff'6rence entre  le  poids après  extraction du beurre et  celui 
après lavage à l'eau, rriultipliée par  20, donne le poids d u  sucre 
de lait e t  des matières minkrales pour  2OOcc. de  lait, moins 
1 centigr. environ d e  cendres restées dans les albuminoïdes. 

Pour connaître le poids du  sucre de  lait, il faut  égalernelit con- 
naitre le poids des cendres ; on peut obtenir ce poids. en inciné.. 
rant  1Occ. de lait, ou bien le calculer approxirrintivement, 
sachant que 2DOcc. de lait normal de vache, contenant Ygr.3 
d'extrait réduit,  donnent en moyenne O p .  7 de cendres, a la 
condition, bien entendu, qu'il n'ait pas i i t é  addilionné de  matiè- 
res fixes : bicarbonate de  soude, borax, etc. 

Il suffit donc de  mulliplier l'extrait réduit (extrait  total moins 
le beurre) par  le fnctenr 0,076 pour obtenir le  poids des cendres. 
Ce facteur n'est applicable qu'au lait de vache. Pour le lait de  
femme, a u  sujet duquel on n'a pas à se préocc~iper des falsifica- 
tions et qui  renferme une quant i té  d e  matibres minérales faible 
el presque constante (O,l9 0/0 en moyenne), il suffit de  retran-  
cher ce chiffre d u  poids des matieres dissoutes par  l'eau dis- 
tillée. 

I,es fiiriiigat.inris forrnolries ri'apporterit aucune rriodificaticori a u  
poids des albuminoïdes, ainsi qu'il est facile de lé vérifier en Lai- 
sant subir ce t rai tement  a u x  albuminoïdes obtenus par  insolu- 
kiilisation par  l'alcool acét ique;  ceux-ci ne changent  absolurnent 
pas de  poids; il y a donc simple insoluhilisation e t  non combi- 
n iison. IJne sciile cause rl'erreiir pourrait. prnveriir d e  la forma- 
tion, sur  les éponges, de  trioxymélhylbne insoluble. Jen'ai jamais  
observé cc cas, mais, si l'on avait des craintes S ce sujet,  il serait  
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facile de dissoudre le  trioxymétliylFiie avec une solution d e  siil- 
fite neutre de soude, qui  trFs certainement ne dissoudrait pas les 
alburninoïdes ; je n'ai pas  cependant vérifii: ce fai t .  

Comme on le voit, le beurre, le sucre de  lait ,  de  mèrne que les 
cendres, lorsqu'on les calcule par  l'extrait réduit, ne sont pas 
pesés en nature oii dosCs direclerrient, ainsi qu'on le  fait dans I;i 
plupart des autres méthodes ; les deux  premiers sont dosés par  
perte de  poids. On ne posshde aucun contrôle de l'exactitudedes 
résultats obtenus, mais les nornhreuses analyses que j'ai faites 
en double m'ont démontré qu'il n'y a aucune erreur  il redouter 
de  ce fait. Une erreur  ne pourrait. provenir que  de perte de suh- 
stance soit des éI6rnents d u  lait, soit de fragments d'éponge qui 
pourraient se détacher. J e  ii'ai jamais  observé d'accidents de ce 
genre, l'éponge présentant une très grande résistance et les prin- 
cipes fixes d u  lait y adhérant  fortement. 

Il va sans dire qu'on peut aussi peser les éléments extraits par 
IFS solvants; il suffit, pour  cela, d'évaporer ceux-ci et de  sécber 
jusqu'h poids constant e t  d ' incinirer  le résidu provenant de 
l 'épuise~nent  par  l'eau. 

En opérant ainsi, on ne gagne rien en précision, et l'opération 
est  beaucoup plus longue. 

Ce p r o d k  est snrioiit avaritageux e t  rapide lorsqu'on veut 
faire des séries d'analyses de lait ;' tous les épuisements se fai- 
sant  simultanément, on gagne beaucoip de temps. 

11 est  également avantageux lorsqu'on rie dispose p u e  d'u'ne 
faible quantité de  liquide, comme c'est généralement le cas pour 
le lait de femme, auquel  il est parfaitement applicable, alors que 
la plupart  des autres  méthodes ne  le  sont pas  en rilison de la 
nature particulière des alburninoïdes qu i  sont trEs difficilement 
insoluhilisés. 

Lorsqu'on prend toutes les précautions voulues pour  I'homo- 
gh"éilé d u  lait, pour  l'exactitude des mesures et  pour la dessic- 
cation après  chaque opFraLion, cette methode donne des rAsul- 
tats d 'une concordance remarquable e t  qu i  ne  le cède à aucune 
a u t r e .  

Je  donne ci-dessous, à t i tre d'exemples, les résultats d'analy- 
ses faites e n  double avec des laits cle vaches, et p lus  loin les 
résultats de l'analyse de 12 laits de femme faites par  M. Cour- 
tois, chimiste principal d u  Laboratoire municipal, en suivant 
exact,eirient la rriarclie (i&x-ile ~;i-(lessus. 
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ANALYSES DE LAITS DE VACHES.  

Extrait sec Cendres Beurre Lactose Albuii~irioïdcs 

Laits de femmes (analyses d e  Ji. Courtois). 

Dans le lait de  femme,  le  poids des matiéres solubles dans 
l'eau, après  insolubilisation des albuminoïdes, défalcation faite 
des matiéres miniSrales, est beaucoup plus élevé que  celui du 
lactose dosé a u  polariniètre ; il dépasse également le chiffre 
inoyen donnC p a r  la plupart des auteurs  pour le lactose dosé A la 
liqueur cupropotassique. Ce fait  tendrait à donner crkance k cette 
affirmation de certains savants  q u e  le lait de femme renferme 
un principe nori dtile~xiiriri, dr: riatiire rirm alburnirioïrle et opti- 
quement actif. Cependant les chifïres ci-dessus s e  rapprochent 
de la  moyenne obtenue p a r  C .  Michel su r  08 laits de  2 13mois, 

moyenne de  lactose égale A 7,352 e t  concordant trés bien avec 

Extrai t , .  . . 
Cendres , .  . 
Lactose et, 
autres mat, 
solubles . . 

Beurre.. . . . 
Albuniinoï - 

des ..,.... 
Exaruon mi- 

croscopi  - 
que. . . . . . . 

Q 

3 
4 

------ 
12.82 l2.5G l2.N 13.7 1 4 . 8 6  16.51 
0.49 0.18 0.19 0 . 1 8  0.18 0.19 

7.69 7.62 7.72 7.74 7.70 7.03 
3.30 2.72 2.5  3 . 8 0  4 . J 6  7 . 2 4  

1.6k 2.04 2 .5  1.98 9 . 6 3  2.28 
" 

E $  - 2s 
.? 2 
Li O C: - 
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celles 7,008-7,727 de 2 analyses de  laits données par  le Barthe: 
prnfesseiir b l a  Facul14 de  médecine de Bordeaux i l ) .  

necherches s n r  l'action exercée par diiïh-cnis 
agents pl iys iqoen et chimiques sui- le gluten deai 
farines ale blé; condltlous du closqc de cet CI&- 
ment, 

Par M. E. FLEUR EN^, 
Professeur au Conservatoire des Arts et-Metiers. 

(Suire) ( 1 ) .  

IV. - ACTION DU LAVAGE PROLONGÉ 

S'il est établi que l'extraction mécanique du  gluten, normnle- 
ment  conduite, n'entraîne qu'une perte de  substance incapable 
de nuire  aux  résultats analytiques, il es t  inutile d'insister lori- 
guement pour faire comprendre que,  si l'opération est prolong6e 
a u  delh des limites nécessaires, cette perte s'exagère de telle sorte 
qu'on ne peut plus compter s u r  l'exactitude des chiffres obtenus. 
Il n'est pas contestable qu'on ne peut comparer entre eux que des 
rbsultats obtenus d a n s  des conditions identiques e t  que, dans le  
cas qui  noua occupe, comme d'ailleurs dans tous les cas de la 
chimie analytique, les experts doivent s e  mettre d'accord sur  un  
mode opératoire parfaitement défini. 

En atleridanl que  cet ar,cord se fasse, il m'a paru intkressant 
d e  rechercher comment se répartit ,  sur  les éléments constitutifs 
principaux du gluten, la perte occasioiinée p a r  Ic lavage pro- 
longé de la masse Clastique. Les résultats obtenus dans cette 
voie ont été coininuniqués & M. Lindet, qui  les a vérifiés par  des 
expériericx:~ perstiriri~lles e l  qui  en a fail  ktat diiris le Frurnent e l  su 
mouture (3), pul~l ié  en collaboration avec Airn6 Girard. II m e  
parait  utile, pour compléter cette Ctude, dc-les mentionner ici. 

J e  rappelle, tout d'abord, que j'ai montré  que  l'élasticité du 
gluten est maxima lorsqu'il renferrne 75 parties de  gliadine 
p u r  25 parties de gliitériine. 

Cela étant,  je m e  suis adressé ?i des farines contenant, d 'aprbs 
des essais faits d'avance : 1" une quantité normale (le gliadine ; 
20 un  excès de gliadine ; 3O un excès de gluténine. Ilans chaque 
cas, le gluten a été extrait  normalement  e t  soumis a u  procédé 

( 1 )  Reçue de la Societe scientifique d'hygiène alimentaire, 19Oi, p. 860. 
( 2 )  Voir Annales de chimie analytique, 1905, p .  129 ,  195 e t  238. 
(31 AIME G L ~ A R D  e t  LINDET. Le froment et sa mouture (Librairie Gauthier- 

Villars). 
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d'analyse immédiate qiic j'ni fait connaître antérieurement; puis, 
dans une autre  série d'opérntions,le gluten a été extrait d'abord, 
çouinis ensuite B un malaxage prolongé sous le courant d'eau et  
enfin anzlysé. Tm résultats corilparatifs de  cette étude sont con- 
signéb'diins le taiiienu suivanl : 

Gluten. . . 
Gliadine . 
Glutdninc 

Gluten. . . 
Gliadine . 
Gluténino 

Gluten. . . 
Gliadine . 
Gluténine 

Gluten 
normal 
- 

. . 7,44 

. . 6,13 

. 1,31 . . 11,9 

. . 8.48 
, . 2,Gi 
. . 10,18 
. . 6,54 
. . 3,64 

Pour 100 
(lu gluton 
- 

Gluten 
ni;llaré 

longtemps 
- 

5,87 
4 3 7  
1.30 
10,47 
7,87 
2,60 

9,'iS 
6,54 
3.2i 

Pour 100 
du gluten - 

Ce t,iililenii riinntre que, lorsque le gluten est riche eii gliadine, 
c'est celte substance qui  dispnrait, e t  qu'inversement, c'est la 
gluténine qui est entraînée lorsque c'est cettc dernibre substance 
qui existe en excEs dans le ~ l u t e n .  En tout  cas, la disparition de  
ces matières azotées par  un  lavage prolongé a toujours lieu de  
façon h ramener  le gluten B la solidité la plus grande. c'est-8- 
dire B le rapprocher de la composition correspondant & 75  p .  100 
de gliadine pour  25 p.  100 de gluténine. 

Ainsi que ,je l'ai fait r e m a r q u e m u  déliiit, l a  présente dtude se 
rnpporte B des farines normales, c'est-b-dire i~ des farines d e  
fa1iric:ation rbcerite, les w i i l e ~  qui  int.bressent le ~ I U Y  gériBriile- 
ment les coinrnerçante et  leai industriels. Pour  ces farines, I'aci- 
dité est toujoilrç tt'ès faiblc et  ne nuit en rien B l'extraction d u  
gluten. Mais, nu f u r  et à mesure quo l'ancienneté des farines aug- 
mente, on voit, ainsi que M.  Balland l'a montrh, leur matière 
grasse s'oxyder et donner  naissance à des ticides g ras  divers, 
dont la quanlité va en augmentant  pendant une période déter- 
minée de la conservation. Pcndanl  ce temps, le gluten subit des  
modifications importantes, s u r  lesquelles jc  ne  veux pas insister 
aujourd'hui, !ne reservant d'y revenir dans un  travail ultérieur 
dcçtiné faire connaître le résultat des recherches que je pour- 
suis, depuis In f in  de l 'année 1902, sur  la coriservai.iori des 
fuines.  

,Jc veux sculcinent fairc rcmarquer aujourd'hui qu'il arr ive 
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un moment oii le gluten des échantillons mis  en réserve ne peut 
plus  étre extrait  e t  que cette impossibilité. correspond ti rine nci- 
dité, variable avec les échantillons, niais toujours trés élev6e. 
M. Balland a montré  que  cette acidit6 einpéche l'extraction du 
gluten en étudiant des farines anciennes hrutes coinpaktive- 
ment avec les inSmes farines dSbarrnssCes de leur excès d'acidité 
par  un lavage B I'kther. Cri inoyeri plus sirriplt: consiste B ajouter, 
b l'eau qui  sert k faire l e  pdton nécessaire au malaxage, une pro- 
portion de  bicarbonate de  soude calculée de  manière à ramener 
l'acidité existante B ce qu'elle était  primitivement ; on obtient, 
dans ce cas ,une quantité de gluten 6g:ile à celle qu'on avait cons- 
tatée lorsque In farine sortait  de  la inouture.Voici quelques chif- 
fres ?t l'appui de cette aflirnini.ion ; ils se  rapportent k des farines 
de dcuxiime qualité : 

Acidité au rrioment 
Acidité où 1c gluten Gluten Gluteri 

au tlèbut ne s'extrait plus au apres 
25 nov. 1902 9 5  avril 1904 dkbu t  saluration 

- - - 
i. . 0,089 0,22ii 13.65 13-15 
e .  . 0,085 0,277 9,80 10,29 

VI. -- ACTION DU R E P O S  D U  P A T O N  DI.: F A n l N E .  

Certains nulcars ont  soutenu qu'en lavant le pâton de farine 
immédi;iternent après  sa  préparation, on obtient toujours une 
quantité de  gluten plus faible que lorsque le lavage est opéré 
aprPs un certain temps de  repos. h l .  Billlniid, prenant  cornrne 
base le gluteil humide,  a fixé 2 Li heures la limite de  la période 
d'accroisseinent. 

I l ans  le travail auquel  j'ai fait allusion précédemnient, 
M.  Arpin a fait  justice d e  ces affiriiiations et montré  qu'en réa- 
lit&, le poids du gluten s ( ~ :  n'augmente pas p a r  le repos, le glu- 
ten huniide retenant seulement une  proportion d'eau plus élevée. 
Voici quelques chiffres qui confirment les exphiences de 
M. Arpin et qui montrent qu 'au lieu d'augmenter, le poids du  
gluten sec obtenu d a n s  les conditions ci-dessus indiquées tend 
plutût à diminuer  : 

Lavage d u  pi ton  Glutcn 
- - 

Irisbntanü . . . . . . . . 7,G.i p. 100 
Apri:s 112 heure de repos . . . 7,63 - 
- I heure - . . . 7 .38  - 
- 1 heure 1/2  - . . . 7.50 - 
- 2 heures - . . . 7.51 - 
- 2 heures 112 - . . . 7,50 - 
- 3 heures - , . . . 7Al  - - 4 heures - . . . 7 3  - 
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Ilans chaque cas, le repos du  phton a eu lieu A la températurc 
de 1 5  degrés. 

( A  suivre).  

7 -- 

REVUE DES PUBLIGATIONS 

l,'ic.ono,oiiic. unnvcnia réactif tln ' lmtclwio~n. - 
M. PlNEllUA ALVAILEZ (Comptes  rendus d~ 1'Arndémie des scien- 
ces d u  1 e c  mai  1905, p .  1186) - Le rkactif proposé par  l'auteur 
est une solution satur6e (5 0/0) d9iconogène o u  amide-naphtol- 
sulfonate sodique 1. 2, 6, qu'on prépare, au rnonlent de s'en 
servir, avec de l'eau distillée, bouillie e l  froide. On peut conser- 
ver cette solution en flacons de  verre noir bien bouchés. 

Tous les sels de  potnssiun~ e n  solution neutre précipitent ce 
réactif. 

Comme réactif microchiinique, il donne des résultatstrès nets, 
l'amide-naplitol-sulfonnte potassique cristallisant en belles lames 
nacrées orthorhomhiques. 

Ori ajoute IP, r b x t i f  B 1;i soliitiun neutre du sel de potasse, e t  
l'on agite; on observe la formation d 'un  précipité blanc, cristal- 
lin, très brillant, peu soluble dans l'eau et complètement insolu- 
ble dans l'alcool absolu. Ln rkaction n'est pas trbs rapide. Dans 
les solutioris contenant 5 à 10 0/0 d e  KCI, le précipité s e  forme - .  
au bout de peu d'instniits; dans les solutions contenant 3 h 5 0/0 
de KCI, il appara î t  a u  bout de 20 minutes, et, d ~ n s  les solutions 
i 1 0,'O. on ne voit le précipité qu'au bout d e  q i~e lques  heures. 

Les sels d'ammonium et de mngnSsium n'ernpéchent pas  la 
réaction de  se produire 

Les sels ferriques et irianJnneux précipitent p a r  ce réactif ; 
le sels de cuivre, de  Iiisrnuth. de nickel, de cobalt donrierit un 
prtlcipité ; le précipite que  donne le cuivre es t  soluble dans  un  
e x c h  d e  réactif. 

bbhcîion tln I'nriiiinin. - M .  PINERUA ALVAREZ 
(Co~~lptes  ~ e m h s  de l'Acndemic ù ~ s  srienres du  8 mai 1902, p .  1254). 
- Cette réaction est basée sur  la formation d'un nouvel ioda- 
cide osniieux (120s, 2tII), qu i  posskde, en solution, une belle 
couleur vert-éineraude. 

Pour obtenir 1:i réactioii, on verse avec une pipette, d a n s  u n  
tube à essai, 2 cc.  d e  solution d'iodure de  potassium à 1 010, 
1 cc. d'tlC1 p u r  à 2B0 Il ou d'acide phosphorique s i rupeux 
(D = 1,7) ; on agite le ni&inge, e t  l'on y verse immédiatement 
une goutte de  solution aqueuse de peroxyde d'osmium. Au bout 
de 1 B 2 minutes d'agitation, on voit apparoltre la coloration 
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vert-émeraude du composo osrnieux. La réaction est la sui- 
vante  : 

OsOL + 10 HI - T20s, 2111 + 4 11'0 t 3 I2 

Lorsqu'on opBro sui. des solutions très Btendues, il est bon 
d'ajouter un peu d'éther, dans lequel l'iodure vert d'osmium est  
soluble. 

En employant uue golitte de solution contenant Ogr.0005 
d'acidc osrniqiie par  centimètre euhe, soit Ogr.000023 d'acitlc 
osmique, on obtient In teinte vert-émeraude dans l 'éther. 

Eéc\ctioii d o  rliodiuin. - M. PISEHUA ALVAREZ 
(Comptes rendus d e  l 'Académie des sciences du 15 mai 1905, p. 1341). 
- L'auteur met B profit la réaction indiquoe par  Claus : liqueur 
bleue qui se pro:iuit avec le précipiti: ver t  d'hydrate orthorho- 
dique [Rh (011)5] en oxydant  indirectement p a r  le chlore ou u n  
hypochlorite une  solution alcaline d'un sel de rhodium.  

A une solution aqueuse diluée d'un sel de  rhodium, on ajoute 
u n  excés de soude, et l'on fait agir  sur  le liquide alcalin, placé 
dans  un  tube h ess:ti, le milange ~ i L z ~ u ~  pro:luit par  la rkaction 
à froid d'llC1 s u r  le chlorate de  potasse. Voici ce qu'on 
observe : le licqiiid~,, rl'aliiird presqilr. incolore, dcvicnt siiccessi- 
vemeiit jaune-rougeltre, puir rougz intense ; il louchit ensuite, 
e t  il se forme un  failile prézipité vert ,  qui se  dissout finalement 
en donnant  un liquide d 'une belle couleur blcue, due  à la for- 
mation d u  perrhodate de sodium de Claus (IlhO'+Sa2). 

E n  faisant agir unc solution de  SI)' s u r  ce liquide, celui-ci 
est décoloré et  devient légkreinent jaune. 

Le peroxyde et le persulfale de sodium décolorent aussi la 
solution bleue. 

Le chloroforme, l'éther et la, benzine nc dissolvent pas le com- 
posé hleu. 

L'aniline se colore e n  r o q e ,  e t  le liquide se décolore. 

IDo~mge dm v a n e i l i u i n  d n n ~  les p r o d u i t s  m é t d l u r -  
~ l ~ o c s r .  - hl .  K .  CAnlPAGNE (Moniteuv scientiFque de  inai 1905, 
p .  353). - Aciers  - Dans un  ballon à fond plat e t  à bec, on 
nttaque 6gr. d'acier e n  tournures  par  60 cc. d7AzO:'1I ( D  = 1,2). 
POLI; éviter une  at taque t rop v i i e ,  il est bon de recouvrir ie 
mb,tal de  quelqiies cc. d 'eau,  de ii'iijouler l'acidc: que  par  petites 
portions, et I I I ~ I I I H  de refroidir le foiid d u  I ) I L I I ~ I I   PI^ le plw~arit 
d a n s  u n  vase plein d'cd" ; on coniplfitc l'attiiquc II u n e  tloueo 
chaleur ; on amirne il siccite ;lu hain de sab le ;  aprks refroidisse* 
ment ,  on dissout les oxydes d a n s  50 à 60cc.  d'ITCI pur ; on con. 
centre ensuite il 4 0 ~ ~ .  environ.  

lia liqueur refroidie est versée dans l 'entonnoir d 'un  appareil 
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Cnrnat (11, afin d'appliquer la niCthodc d e  Ilothe ; on ainéne son 
volume A GOcc , en njoutaritllCI (D = I , iCL)  ; cn ouvrant  le robi- 
net supérieur, on fait  passer cette liqueur d a n s  la partie infë- 
rieure de l'appareil ; on  lave ensuite le ballon & l'éther ; on verbe 
ce liquide dans l'entonnoir ; on coiripl&te son volume à 100 cc., et 
on le fait passer dans l'appareil ; on ferme aloims le rohinet s u p i i  
rieur, n t  I'oli agite foi4.einent à plusieurs reprises ; la liqueur 
s'tictinuffo assoz f'urtrnier~t ; on refsaidit en plongeant clans l'eau 
froide. La solution Cth6i.k rtwfei~irir, la iii;ijt:urc parlie dl1 fer e t  
seulcirieiit de très frtiblcs trnccs d o  vanüdiuin. 

On rlhcniitc. 1ii cw~iche nqiieuse; 011 l 'évnpore k un  faible 
voluiiie ; u n  ieprcnd lc rCsitlii piir CiOcc. (I'IIC1 pur e t  coiicen tré, 
et  l'on kvaporo de riouveau il un  faible volunie; un répète ce 
traitement u n e  seconde fois ; on est alors certain d'avoir tout le 
vanadium à 1'6tat de  sel hypovanarlique bleu (VOCI2) ; le résidu 
est additionne de ficc. de SOCH2 pur ,  e t  l'on chauffe a u  bain de 
sable jusqu'ii apparition d e  fumées blanches ; on laisse refroi- 
d i r ;  on reprend  par  230 il 300cc. d'eau chaude,  de manière A 
redissouclrn lits sulfates do fer e t  de  divanadyle;  on chauffe a u  
liesoin pour hâter la rlissolutioii. 

Le titrage de cette solution s'effoctue au inoyen du  permanga- 
nate de potasse i la teuipérature de 60" enviroi) ; le point final 
esl trks I I P ~ ,  et la coloralion rose due  h l 'excès rie peririangariale 
persiste ait moins pondniit u a c  dcuii-heuro. 

Si l'acier renferine plus de  2 Q/O de variadiuin, on n'upére que 
sur  2 gr.  D au lieu de  5 gr . ,  car, en présence de trop fortes pro- 
portions de vonadiurrr, la liqueur à titrer est colorée en jaune 
vers la fin du titrage, ce qui  diminue l a  sensibilité d u  point 
firial. 

F c ~ . ~ . a c n ~ r d i w n ,  - On opère sur  I gr, seulement ; on a m h e  la 
l i rpeur  ü. un voluiiie connu, et l'on n'en prend que lequart .  Dans 
le cas de ferrovaiintliiims très riches @8 0,O e l  plus de  varia- 
diuiii), oi-\ peut iiit.me se dispenser d'bliminer le fer.  LR solution 
des chlorures est  évaporce h plusieurs reprises en présence d'un 
graricl excés (1'11C1, transformée e n  sulfates, puis titrée. E n  rai- 
$on de  la porportioii d e  sulfate ferrique présent, le point final d u  
titiago est stxleriieiit iiii peu riioins net. 

Si l'on veut, L litre [le contrdle, doser le fer, on rGduit, a u  
moyen cl'uri couraiit d'Il", la liqueur ayant  servi a u  dosage d u  
v a m d i u i n ;  ai\ buut de quelques heures de repos, on fait bouil- 
lir, aGrr (le c h s s e r  H2S, et 1'011 titre à l'aide du  pcrrnariganatcde 
potasse. Lo chill're qu'on obtient correspond à fer + vana- 
cliurri, Par différence ayec le résultr\t obtenu daris le premier 
titrage, on a le fer. 

La siliçu est insalubilisée pendant la transfarwafion des clrlo- 

( 1 )  Cannur, Armlgses des [ers, aczers e4 fontes, Lbrdlrie Duood. 1896. 
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r'ures en sulfates ; pour la doser, il suffit de  l a  recueillir su r  U I ~  

filtre. 
L'aluriiine est dosée s u r  une  prise d'essai spkciale de I g r .  ; 

on opère s!ir In solution des chlorures ne contenant que très peu 
d'acide libre. On prEcipite l'alumine sous forme de phosphate, 
en présence d'un g r î n d  excés d'hyposulfite de soude. 

Cz~provanadium. - On at taque 1 gr .  de m6tal par  AzOYI1 ; on 
électrolyse la liqueur, afin de  séparer et de doser le cuivre ; on  
évapore à siccité, et l'on chauffe le résidu, de maniEre à transfor- 
mer  les nitrates en oxydes. On reprend h. plusieurs reprises par  
HC1 concentre, puis on transforme les chlorures en sulfates, e t  
I'ori dose le  variadiuni l'aide d u  perrrianganate d e  potasse. 

Alurninoaanadiue~. - L'auteur  a exainini: u n  alliage contenant 
73'9 010 d e  vanadium,  ohtenu sans  doute par  réduction de l'an- 
hydride vanadique a u  moyen de  l 'aluminium (procédés Golds- 
chmidt).  Pour  doser le  vanadium, on opère s u r  0 g r . 4 ,  sans 
séparation préalable du fer,  comme d a n s  le cas du ferrovana- 
dium. 

Pour doser le fer  e t  l 'aluminium, on Eliniine, d'abord, la plus 
grande partie du  vanadium ; pour cela, la so!ution renfermant 
les rri6l.aux & l 'état de chlorures ou de sulfates est  pcroxydée 
une douce chaleur p a r  11202, puis additionnc de  Na2C03, jusqu'h 
réaction I6gérement alcaline. Le fer e t  l 'alumine se  précipitent en 
n'entraînant que  des traces de vanadium ; on les redissout dans 
HCl, et on les reprécipite de la mérne manière. On pEse le 
mblange Fe20' + .41203. 

Minemis de fcr uanudi fè~w.  - Ori opEre comme pour Ics aciers, 
mais  en at taquant  l 0 g r .  au moins de iiiiiieroi. 

Dosage eoloriiiiétriquc dc I'nùPén~liiic par l'iwlc. 
- M\1. AHRLOIJS, SOIiIJE ct TOIJJAN (Comptl?a rertri~ls de In Soc. 
de biologie du 18 février 1905, p .  301). - Le proci:dC cst basé sur 
l'appréciation de la teinte rose q u i  se  produit lorsqu'on ajoute 
une solution d'iode très étendue B u n e  solution d'adrénaline. 

On prend 10cc. d e  solution d'adrénaline contenant 1 inilligr. 
d e  ce corps; on iijoiite 5 c c .  d e  solution d'iode N/20; on laisse 
r6agir pendant 114 d'heure à la température ordinaire; on 
ajoute quelques gouttes d'empois d'amidon, e l  l'on élimine I'excés 
d'iode p a r  une  solution NI10 d'hyposulfite de  soude. Lorsque la 
teinte bleue d e  l'iodure d'amidon a disparu, on voit apparaî t re  
la teinte rose ;  on étend la  solution 50cc.,  e t  on  la compare 
avec un étalon obtenu dans les memes conditions. L'intensité de 
la teinte rose n'est pas proportionnelle à In teneur  en adréna- 
line; elle augmente avec celle-ci. Les solutions types palissent à 
la longue, et il est bon d'avoir u n  étalon artificiel, ?I base de tour- 
nesol, pa r  exemple. 

Pour  doser I'adréniiline daris les gfandes surrénales, on broie 
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10gr. de glandes avec du  sable;  on ajoute peu B peu de l'eau 
salée k 7 010, préalablement houillie et maintenue à 40-50" : on 
amène h 100 cc. ; o n  ajoute  quelques gouttes d'IICI à. 1 0  0/0, de 
inanihre il rendre 16gPreinent acide, e t  l'on fait  houillir pendant 
quelques secondes ; o n  filtre et on lave, de  nianiére à obtenir 
150cc. On opére s u r  10 cc. de ce liquide pour faire le dosage. Les 
auteurs ont conslaté, en opérant  nirisi, que 1 gr.  de capsule sur-  
rénale de mouton contient 1 niilligr.45 d'adrénaline. 

REVUE DES PUBLIGATIONS ETRANGERES 

R & H c ~ ~ o ~  colorée ales scls ale cobelî. - M. 
YESÇO (Httlletin de pharmacie et de chimie de Roumanie, 1905, 
p. 14) - Les sels de  cobalt se colorent en bleu nu contact 
d'IICI concentré L'auteur a recherché la limite de sensibilité de  
cetle rcaction. Aprés quelques essais, il n constat8 qu'elle est 
siirtout sensible dons les conditions suivantes : si, à iiiie solution 
diluée d'un sel de cobnlt, on ajoute IICl concenlré, de nianikre à 
uhleiiii deux couclies s u p e i p s i ' w ,  il se dkveloppe, a u  point de  
contact des deux liquides, une belle coloralion 11lcue. 

La réaction est plus sensible si l'on plonse l'éproiivelte dans 
l'eau chauffée a 70°. 

La coloration est sensible mème avec une solution d'un sel de 
cobalt au 1/4000e. La présence des sels de nickel n'einpSche 
pas la réaction. 

DOSR~C de  l'urauiiin~. - M .  C;1OLITrl7 (Gazwt ta  çhimicn 
i tn l inna, 1904, II, p .  l ( i G ) . -  Le dosage de l 'uranium, facile d a n s  
les composés qui  ne  contiennent pas  d'autre substance fixe 
(puisque, par  siinple calcination, on  obtient l'oxyde salin 1J308), 
devient difficile en cas contraire. 

La méthode gCnéralement einploy6e consiste k traiter par  I'am- 
ïnoniaque la solution de sel d'uranyle (forme B laquelle on peut  
ratneri& les autres  en oxydant p a r  .AZOYH) et  à transfo&ner 
ensuite en oxyde salin, par  calcination, le précipitt': d 'uranate  
aininonique formé. 

II est difficile d'ol,t.enh un lavage complet du  précipité d.'ura- 
nate d'ammoniaque, même en suivant scrupuleusement les divers 
~ r o c é d é s  indiaués A cet effet. 

Exemple : faire la précipitation p a r  l'ammoniaque dans  la solu- 
tion bouillrinte, laver plusieurs fois par  décantation et s u r  le fil- 
tre avec de l'eau contenant du chiorure amrnonique, ne  pas 
interrompre la filtration (Rose), etc. 
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Le lavage par décantation est rendu difficile p a r  lalenteur avec 
Iaqudle le prtkipité assez voliirnin~iix se rassi.ml11e au frml du 
vase, e t  le lava& sur  filtre est à peu prEs inipossible: parce que 
le précipité obstrue facilement les pores. 

Des autres méthodes en usage, lii m6tliode volurilétrique de 
ficholoubek n'est p ~ s  toujours ipplicable; il en est de  niérile de 
celle de Iiohlschutter, basée sur  la précipitation à. l 'état d'oxalate 
uraneux.  La précipitation p a r  le sulfure ammonique présente 
autant  de difficultés, sinon plus, que celle p a r  l'ainrnoniaque ; 
l 'auteur a olitenu de bons résultats en précipitant par  la solution 
d'acide fluorhydrique k 1'GIi~l de flnoriii~e iiraricmx ([*FIi). . . 

Ayant l'uranium en solution de .la forme 1JX" on ajoute de la 
solution d'II1'1 en pctit excès, pour  ohtenir un précipite vcrt, 
pulvérulerit. lourd, facilerixmt lavable par  décantation et sur fil- 
i r e  avectle l'eau légèrenient acidulke pnr HF1. Si l'cjn a une solu- 
tion en iCX6, il faut la réduire en UX', 

On avait dé,j.jà obtenu le fluorure vert (ü cûte d u  fluorure 
jaune d3urariyl; solulile d a n s  l'eau), eri tr&t,iint l'oxyde salin 
C308(2C03,  IJOs) par la solution aqueuse d'ITF1. 1Iermann Ic con- 
sidère comme un hexafluorure ; plus tard,  Bolton lui attribue la 
formule UF14. C'est une  poudre verte, insoluble dans l'eau et  les , 

acides diluth, rlif'ficilek laver, so i tpar  dkcantation, soit sur filtre, 
et cependant hl'i1.Gmelin et  Krarit disent, d a n s  leur Trnite de chi- 
mie inovynnique, que,si l'on fait bouillir la solution jaune de fiuo- 
r u r e  d'uranylc U03Fle (prépi~rPe en t.raitiirit par  [IPl If: carbo- 
nate double d'uranyle e t  d'arnmoniuin ou d'oxyde salin U30X)  
avec d u  chlorure s tanneux,  dans  une  capsule de platine, et eri 
ajoutant peu à peu HF1 pendant  l'ébullition, tout I 'urüniun~ est 
précipité sous forme de poudre verte, qui ,  ainsi pri:parée, peut 
ktre lavée facilement. 

Sans discuter rnüintenant la forrriule h attribuer ce fluorure 
vert ,  il résulte de recherches diijà faites et  q u e  l'outeiir publiera 
prochainerilent, qu' i l  n 'a pas la formule UFIi admise par  Bol- 
ton, ni UOVF, comme le suppose Ditte, rriais il est certain que, 
p a r  son mode de forriiation (réduction des sels d u  type IJS6) ou 
p a r  sa stabilité, i l  appar t i en t  L la série des composés dans les- 
quels I'urariiurn se coiriporte corriirie tétrevitleiit. 

Cornrne 1ii majeure partie des sels d'urnniurn IS acide volatil, 
lorsqu'il est ciilciné fortornent nu con tact de  l 'air,  il se transforme 
en oxyde salin LWa, et ,  s'il est chaulTbau rougcdans  u n  courant 
d'hydrogkne, il donne l'oxyde LOP. L'ensemble des earactéres . . 

de ce cornposé et la facilité avec laquelle on l'obtient l'indiquent 
comme devant  ètre utilisé pour s r p a m r  l 'uranium de  la solution 
de  ses sels. 

E n  tous cas, le précipité (qui se fornie tonjours d a n s  une solu- 
tion contenant IIFl) a été lavé plusieurs fois p a r d k a n t a t i o n  dans 
la capsule de  plalirie où il s'était formW, recueilli s u r  un  filtre 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



dans un entonnoir eii giitiii ; calcin6 au rouge vif poids cons- 
tant avec les cendres du tiltre dans un creuse1 ouvert,  il se trans- 
forrric~ c:nrriplRterrit:rii. en oxytlc: salin OYO8 Co~iirrie c:orit.rOle, la 
calciriation 6t;iit continuGe d a n s  un  courant d'II sec M. poids 
constant, jusqu'h trarisfi~rniation rl'U3OB en UO'. 11 y n concor- 
dance parfaite.  

1. - Ilans In soliition (le sel d'uranyle (acetate d'uranyle ou 
carbonate doiihle d'uranyle et d'ornrrionium, UOPC03, 2(AzI16)2 
C03211W), additionn6e de  3 k 4 c c .  d'llC1 concentré, on ajoute 
quelques grairis d e  zinc piir: jiisqii'b ce que la ciiloratio~i j:iiirie 
primitive devienne vert foncé ; on  précipite alors par  Jll" ; on  
lave le precipité, pour  le  déharrnsser d u  sel de  zinc formé. 

,\cttate d'uranvle U U 
UOf,(ÇYHJ02)',2H2U t rouvt  calcult iliff. 

- - - - - 
0,4027 ri.2990 0.2536 0 ,2543  - 0,0007 
0.089i 0.1910 0.?620 0,1694 - 0,0004 
0.3249 11,2138 0,4813 0,1895 - 0,0012 
0,5167 0,3423 0,2903 0,1902 + 0,0001 

Carbonate double 
tl'urdriylc~ 

i't d'aninioniurn 
- 

0,7120 0,3574 0,3032 0,3041 - 0,0009 

II. - Solution (le sel d'uranyle réduite p a r  le chlorure s tan-  
neux en présence d'HF1 (voir ci-dessus Grnelin). 

1. 
11c:dtnto d'urnnyle I V J 0 8  trouvé - - - 

0,4203 0,2773 0,2352 
0,2634 0,1731 ci,l6TrS 
0,3094 0,1742 0,1742 
O,i880 Ot1030 0, 1 090 

Carhonntc doii l i lo  
d'iiranyle 

et  d'arrimuniurri 
.- 

0,530: 0,8268 0,2268 

U 
calcul6 Diff. - 
0.2361 - 0,0009 
0, 1480 - 0.0013 
O, 1738 + 0,0004 
0,1056 - 0,0006 

III. - Solution de sel d'iiranyle addi t ior ink de 4 B Ci cc. d e  
solution concentrée de IIFI, contenue d a n s  une  capsule électroly- 
tique de  Classen A surface polie, éteridue d'eau à 100-150 cc. ; e n  
faisant fonctionrier cornrne d'habitude la capsule S l'électrode 
négative, avec u n  courti~it de  0,s arripère par  décirriètre carré, le  
lluorure vert insolul~le se rasserrible au fond de  ln capsule, h 
laquelle il n'adhére pas et d'oii l'on peut la faire facilement tom- 
ber s u r  filtre. Cette rnéthode est pr i f i rahle  a u x  autres, sur tout  
parce qu'elle évite l'introduction de  matières étranaEres qui 
rendent le  Inviige long et  rlifficilr . 
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1; U 
Acétate rl'urilriyle U3IW l,ruuv6 cal~,ulk th ff. 

- - - - - 
0,86133 0,2750 0,1484 0,1491 - 0,0007 
0,2270 0,1407 O.if70 0,1275 - 0,0001", 
0,193.1 0,1267 0,2073 0,2085 - 0,0010 

L'auteur fait  remarquer  que le sel ver t  insoluble ohtenu du 
carbonate double d'uranyle e t  d 'ammonium renferme to~uours  
111i flut~r.ure arrirrioliiqiie, qiri, p r  calcination, se  volatilise sans 
influence s u r  les rdsultats. 

-I .  D. 

Analyse  des maries bhiiq l ies  (Journ. of Iran and Stee l  
Tnafitute, 1903, p .  733).  - II est actucilement reconnu que la 
méthode Biittc1ic:r n'est pas  tout k fi~il. siil.isfaisanle. 

Kellner ct  Bottcher orit rcinarquC q u e  ccrtnines scories hnsi- 
ques coinmerciales contiennent u n e  forte quant i té  de silice, qui 
est particllcirient précipitée avec l'acide phÔsphoriqrie. 

P o u r  el imiher  cette cause d'erreur, ils einploient une solution 
contenant 110gr .  d'acide ci t r iq~ie par  litre e t  .100~1-. d1anirni~iii;i- 
que à. 24 0/0. 5 0  cc. de  l'extrait c i t r ique sont soumis a l'ébulli- 
lioa nvec un(: kgide quantité d e  cette &lutint: ainiiitiniar:;~le p e n  
p a n t  une minute ; on lausse déposer pendant  5 minutes, et l ' on  
voit s'il se forme u n  précipit6 incompli:ternent soluble dans IICI. 
Si u n  précipité se former il est nécessüirc de séparer l a  silice 
a v a n t  la précipitation de  l'acide phosphorique.  

RI. Passon considcre cette rnkthode comme inexacte et propose 
de  t rai ter  1OOcc. d e  l'extrait citrique p a r  W c c .  d'AzOW et 10 il 
Ince. de S0~ll~coric:er i t rk ; or1 ;ijoiil,e iirie goiit,t,e 11e rrier~:iir~:, et 
l'on fait  Isoiiillir dans  un I)alloii d e  K, je ldah  jusqu'k Cclaircissc- 
m e n t ;  on  +joute un  peu d'eau et d e  chlorure de sodium ; on dilue 
i 200cc. ; o n  filtre, et l'on ni4li~nge l a  iiioitié de ce volume avec 
50cc. de solutiori d c  citrate d ' :mrnoniaque ct 20cc.  d'ammonin- 
que ; on laisse reposer pendant  3 minutes  ; le phosphate ainino- 
niaco-magnésien s e  précipite après  addi t ion d e  iriélange rnagnti- 
sien et iigit.;tt.ion peridant Fi rniniites, et l'on filtre sur  un  twiisel 
de  Gooch. W. Nnurriann reconim;tntle u n e  mtitliode seiliblable. 

R.  Woy propose de faire bouillir 50cc. de  lit solution citrique 
nvec 30cc. d'hz071 (1) - 1,1J3) et 4 . 7 ~ ~ .  de solution de nitrate 
d 'ammoniaque colitenarit 340 gr .  d e  sel par  litre ; on ajoute 
ensuite 100cc.  d 'une  solutiori bouillante d e  molgbdate d'arnmo- 
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niaque h 6 010 ; a p r h  1s minutcs, on décntite A t ravers  un creu- 
set de Gooch ; le résidu est agité nvcc tinc solution diluée 
d'AnO"1 el. de r i l t rde d'ittiiinoiii:iqi~~~, et I'ori dCeurilede nouveau. 
IX précipite jiitinb t:sl diasous ddns 1 0 c c h  d'AeEIY i on ajoute 
20 cc, de  soltition de nitrate d'ainmoniaquc, 30cc. d'eau et 1 cc. 
de soltition molyhditpe ; on ftdt bouillir, c t  l'on reprbcipite nvec 
ZOcc, d':2zOSIT ; tm filtre s u r  le mtlme creuset de  Gooch; on lave 
a l'alcool e t  à I'hther ; on secho, et le cretiset, introduit dans u n  
clit?dsCt de t i i t h l ,  est calcin6 pendant  15 minutes. Le poids d u  
prkcipitk (hIoO<.t>W), mmiiltiplit'! p r  7 ,8934 ,  d u n m  In quan1.it.é 
d'acide phosphorique jI'20:i), 

11. Neubaner a remarqué que,  si 1; précipitation par le  
molybdate est trop retardGe, la silice est aussi prGcipitSe. 

?il. J. César titre le précipité de phosphornolybdate obtenu k 
l'aide d'une solution de  soude caustique à 20 gr .  p a r  litre, pure  
de carbonate. 
M. U'éihullpropose d'6viter l'inconvénient d h  à laprksencé de  

la silice en ajoutant une quantité convenable de perchlorure de 
frr (environ Ogr. i pour. O g ' , $  de  p h o ~ p h t ( : )  

P. T.  

Délermlnatlun des ~~~~~~~~eri des &RI.  - L .  MAR- 
TIUS (Journ, of h'ort und S t ~ d  Indtitutd, 1903, P .  739). - L'auteur  
a construit u h  hppareii polir déterminet. rapidement et avec cer- 
htuiie les pollrislkres c:orileiiues dans  les gnt.  

1,'analpse suivante est celle des potissiErea d 'une  chambre de  
mélangc puhr triachihe gn$ hrlx usines et fonderies Kladno, en 
Jloll6me : 

Silice . . . . . . .  
Alumine . . .  , . .  
Ff!r. . . . . . . .  
Zinc . . . . . . .  
VangantSsc, . . . . .  

. . .  . . .  Clillux , 
Magnésie . .  , . .  
.lcide phosphoriqne . . , 

Soufre . . . . . . .  
Chlore . . . . . . .  
~ 6 s i d l I  soluble . . . .  
I'erte k l a  calcination. . .  

I,'exnrnen microscopique montre que les poussifires des hau ts  
fourneaux sont dc telle nature que les sulistances t amismtes  les 
plus fines doivcht ê tre  employies pour retenir tout. Le coton ne  
convient pas. II est t rop hygroscopique. Des petits canaux s'y 
formerit, à travers lesquels les poussières s'kchappent. L'au- 
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tcur, dans  son appareil,  emploie u n  disque dc papici-filtre, qui 
donne d'excellents résultats.  

Cet appareil consiste en une hoite rriétalliclue munie d'un tube 
en T.  Une des extrémités de ce tube sert h 1':idmission du gaz, et 
I'extrCriiilC vrrticale arr ive a u  fond d'un petit réservoir, dont le 
sommet est relié avec un entonnoir métallique recouvert d'un 
filtre en papier maintenu par un anneau de  caoutchouc. Le gaz 
est aspiré ti t ravers  ce disque, qu i  est supporté par  une toile 
rnétnllique. Les poussières adhèrent  au filtre et peuvent cn étre 
separées facilenient. L e  filtre peut Ctre pes6 avant  e t  après l'ex- 
périence, ou bien le filtre peut &tre incinkré dans  une  capsule de 
platine h basse teinpkrsture. 

P. T. 

Dusagc a111 sonîre dans les coinhnutIl~lea. - $1. NO- 
WICKI (Jor~rn.  of Iron and Steel Inst., 1903, p .  736). - 
M.Nowicki a modifié la rnathodc! d'Eschka de In f a p n  suivarite : 
1 g r .  de  coke ou de  charhon finement pulvérisé est mélangé à 
2 i r .  d u  rrié1;inge de  carbonate de  s o h e  et de  r n a p é s i e ;  on 
presw le ir~I'L':.l;iri~e dans  un  creuset. dt: platine ; on pralique ail 
centre, B 1':iiilc d 'un fil de platine, u n  petit conduit vertical ; on 
chauffe, de rnariière à rougir fniblemdnt le fond du  creuset ; h 
l 'aide d u  couvercle perfore de l'appareil de Ilose, on envoie un 
courant d ' o x g g h e ,  en agitant toutes les ciricl rriinutes et mainte- 
nan t  le pptit coritliiit central,  au bout d~ trente minutes, la coin- 
bustion est cornplCte ; on reprend p a r  l'eau ; on chauffe, et l'on 
filtre ; on acidule; ou fail bouillir, e t  l'on précipite avec le chlo- 
rure de baryuiii. 

C . - W .  Stnrldart klimine la silice avan t  la précipilation par le 
cliloriirc de baryum. 

M .  C .  Siindstrom fond la houille ou le coke à analyser avec du 
peroxyde de  sodium e t  reprend la masse Fondue p a r  un acide 
di lué.  

Dans le cas de  la houille. la réaction est très violent,e. 
Pour  la houille, il emploie une  boint~e de construction sp6- 

ciale, dans laquelle il introduit Ogr. 7 de houille, mélangée avec 
13 gr. rle peroxyde de sodium, et cc inélange est explosk l'aide 
d'une étincelle électrique; on reprend par  I lCl ,  et l'on précipite 
cornmc de coutume. 

31. Fritz von Konek emploie u n  procéd6 seirililnble pour le 
dosage du soufre d a n s  les ticiuilles, pktroles, hitiirries et siilistari- 
ces organiques. 1,:i coin1)ustion a lieu d a n s  une bombe avec du 
peroxyde de sodiutri. Pour  le pétrole ou les liquides semblables, 
on couvre le mklange avec un- peu dl:lcidc tarrtrirlue, de façon à 
assurer une combustion cornplhte. 

P. T. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



Essai dc  l'acétate d'amnioniaque. - RI. G.-F. RIERSON 
(Pbarmace~rtical Jouvnal, 1905, I., p .  70). - Sur  une goutte de la  
solutiori ofric:in;ile, on place u n  p l i l  cristal de biciir1)ciiialk de  
potasse, qui  ne doit pas  produire d'cfl'crvescence. Sur  u n e  au t re  
goutte, un  cristal d'acide tar t r ique doit être aussi sans  action. 

Pour le dosage de l 'ammoniaque, on  distille u n  volume dCter- 
miné de la solution avec u n  volume mesuré de soude normale ; 
le produit de  la distilliition est reçu d a n s  u n  flacon contenant 9cc.  
de SUbH? nornirtl, le tube abducteur titant, dans le goulot d u  
récipient, erit.oiii.i: t l ' i i r i  ciillier clp. criLon qu'on nioiiillc avec 1 cc. 
d'acide riornial ; le ti trage du produit distille donric In quantité 
d'animoriiaque et  celui du contenu d u  ballon la quaiitité d'acide 
actitique. 

Cette méthode peut s 'appliquer a u  citrate d'arnmoniaquc. 
A. D. 

1,iqacui- hydi-otiiiiétriqiie glycéi-inée. - M. J. PIE-  
RAEHTS (Amales de pharmacie de Louvain de  f tvr ier  1905). - 
Ilans la liqueur hydrotirriétrique prcparée, d'après la formule d e  
Routron e t  Boudet, avec le savon de Marseille ou le savon amyg-  
dalin (100 gr . ) ,  alcool à 900 (1.600 gr.) et  eau distitlée (1 litre), 
un volurriirieiix dkpîit rie larde pas à se fnrrner. 

La l i rpcur  de  Courtonne, préparée p a r  saponification d c  
l'huile d'amandes doucesou d'olives (33 cc.) e t  la lessive de soude 
à 360 Baumé ( D  = 1,33) (20 c c . ) ,  en présence d'alcool à 900 
(10 cc.), e t  addition d'alcool k 60° (q S .  pour  compléter 1 litre), 
est plus stable que  la liqueur de  Uoutron et Boudet, inais elle 
laisse encore A désirer. 

L'auteur propose u n e  nouvelle formule : il prend 35cc. d'huile 
r1':irnandes douces, qu'il additionne d e  5U cc. de glycérine 
(1) = 1,2F) et  de  8 cc .5  d'une solution de  soude i 50 p. 100 ; on 
porte S ll&bullition ; aprés saponificiition, on attend que la  tem- 
pérature soit abaissée 5 85-9O0 ; on ajoute 100 k 125 cc. d'eau 
distillée bouillante, et, après refroidissement, on porte K a00 cc. 
avec de l'eau ; on transvase dans  un flacon jaugé d'un litre, et 
l'on complkte le litre avec q .  s .  d'alcool 94" ; on laisse reposer 
pendant deux mois ; ce temps écoulé, on filtre. 

Cette liqueur hydrotiiii6trique se conserve plusieurs niois sans  
formation de  dépot. 

20 degrés hydrotirnt!triques de  cette solution provoquent I'ap- 
parition d'une mousse persistante d'un ccntirnétre d'tpaisscur 
dans 40 cc. d'une solution de  chlorure de baryuni contenant 
O gr .  55 de ce sel par  litre. 

!Uocllficatiuns i a  l'appareil de  ose pour la déteriui- 
natioii des alcools sapérienrs. - BI. J .  GHAFTIAU 
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- 290 - 
(Bull.  du ln Soc. ehimirjus r is  Bdyiyue, 1905, p.  28), - Lr: trilie 
à houla do tt6se-Berzreld, modifié par Wintlisch, est bien connu 
des chimistes s 'occupant de  l'essai des alcools. Sa graduation 
par t  d u  t rai t  de  jauge de  20 cc. jusqu'à une  division extrhme 
var ian t  avoc le  calibre et la longueur du  tube,  La ffraduation des 
apparei ls  da Rüae construits d.apr6s Windisch &tend de  30 i 

22cc.,  e t  les divisions cor- 
F/g l7 f l ,  / rebpondent à 1/50 de cc., 

avec u n  écürterneiit d'envi- 
ron 1 inillim. 5 .  Tla lecture 
do ces instrurrients peut Etrc 
faite ail 1/100 d e  cc., mais 
avec quelque difficulté. 

Pour  arr iver  B ce résultat, 
il a fa1111 donner  au  tube 
gradué une  longueur qui 
rend l'appareil peu coin- 
mode e t  qu i  exige, pour 1:i 

rkfrigkrntion, un(? ciive t rPs  

En pratique le rnininium 
d'augriientatiori de  volurne 

8 constaté paur 20 cc. de  

8tie remplacée par  un es- 
pace élargi d ' u n e  cnpacitb 
exart,e de 1 cc. 4. 

C'cst cette modification 

t ,y-- qui  est réalisce dans l'ap- 
J . O .  pareil représenté par  la 

fisure 1. II comprend : 1 0  lin 
réservoir A,  jaugE 20 cc. ; 2O une houle D ,  jaugé B 1 cc. 4 ; 
3O u n  tube gradué  C,  portant les divisions 22 cc.4 k 22 cc.7. Les 
traits éciirttis d e  2 rnilliinètrcs correspondent au 1/90 de cc. et 
permettent la lecture facile d u  2/100 de  cc. : 4.O u?e boule pyri- 
forme il, d'environ ZOOcc., bouchée & 1'érnCri. 

Ce nouvel appareil présente ,  s u r  l'ancien, les avantages 
suivants : 

i0 Il est plus  maniable, car sa longueur n'est que de  37 cen- 
tirn., tandis q u e  l'ancien e n  mesurait 44. 
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$20 L'kcurtemrmt des divisions cst de  Ii millim., tandis qu'il 
n'était aiipnravant que  do 1 inillirn. 5 .  

3O L'khelle es1 nug-mentéo de 22cc.5 à 29cc.7. 
La figure IL montre  une  autre  modification de I'ripparcil de 

Rose. 
La partie jangée et gr;iduét: de I'iippxreil est skparée de la 1)oiile 

h agitation. Elle s'y r i iccode pur un  joint à l'émeri. L a  houle 
à agitalion Ctnrit enlevke, l(i tuhe se feriiie B l'aide d'un houchon 
à l'émeri. 1,ii gixduation est l i ~  ndrne  que celle de  l'appareil 1, 
sauf qu'elle ne  vil qiic jiiçqu'h 2 2 ~ .  a. 

Le Iiut de cette indif icat ion est do perniettre de contrhler au 
d e  remplacer les mesures des  volunies par tlcspesées. 

1,'s deux : ~ p p n r ~ i l s  suiit con ï l r~ i i t s  p a r  I W  nii~ison Strühleiri et 
C'e, h Dilsseldorf. 

1)oseç;e voluiuéti.iqua de l'acide urique et des 
hflmes pnimiqnem dans l'urine. - MM. RUDISH et  KLEE- 
BEHG (Journal of americnn chenaical Society, 1905, p. 44). - 
Dosage de l'acide urigtte. - On prend 100ce. d'urinc, qu'on 
additionne d e  55 c:c. d'nrie soliition d e  ~ i i t rn le  d'nrgeril N/60, e l  
l'on dilue à 280cc. avec de  l'anirrioniaque (1) = 0,90) ; on filtre; 
on prend 100 cc. du filtraturn, correspondant 30 cc. d'urine ; 
on ajoute capidc~nent ,  e t  par  2cc. à la fois, une  solution d'iodure 
de potassium NI50 ; a p r d i c h a q u o  addition, on prélcive, avec une 
pipette, une petite quantité de  la liqueur (pas plusd'un demi-cc.), 
qu'on dipose,  avec précaution, en vue  de  ne  pas mélrtnger le 
liquide, au  fond d 'un tube contenant environ Icc. d'un mélange 
de 2 parties d'acide sulfurique nitreux et de 1 partie d'empois 
tl'arriidoii (poiir ces essiiis siir:i:c:ssifs, on ii. t?i i  siiiri de  prkparer 
six tu1)eb cC)inliie celui-IL) ; la fin de  la r6action est indiquce p a r  
la formation d'un anneau hlru U la ligne de stilparation des deux  
couches de liquide superposées. 

I cc. de solution orgentique eorrospond B O gr.0036 d'acide 
urique. 

Dosage des bnses pwiquts .  - On procEde de  In m h e  fayon, si 
ce n'est qu'on dilue les iOOcc. d'urine avec de l'eau, s u  lieu di! 
prendre de I 'arnmonii~que. 

I cc. dt: soliilion de nitrate d'ai-gent correspond à O gr-.001J2 
de bases puriques, calculEes en xanthine.  

Ess~ i  du sulfate dc quinine. - M .  TV. L)ITr\TC.4N (Phar- 
mnceutical Journnl, 1905, 1, p. 438). - L n e  solution siiturée à 
froid d e  sulfate dc quinine p u r  exige, p a r  10 cc., 20 cc. d'eau de 
chaux pour rcdissoudre le prkcipité do  quinine et ohtenir un  
liquide liinpide. 

Avec le sulfatc de  ciiichonidine, il faut, pour o l~ ten i r  le m&me 
résullat, 120 rx. d ' t~ i i i  de chaux,  et le liquide obtenu perd rapi- 
dcment sit liinpiditd. 
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D'autre part, 20 cc. de solution saturée de sul fa te  de quinine ,  
addit ionriés de  ~)tii:riolphtiiléinr,, doririerit l a  cx~lora t io~i  rose avec 
2 cc. d 'eau  d e  chaux, t and i s  qu' i l  e n  Saut 13 cc. 7 avec  Ic sulfate 
d e  cinchoriidine. A .  D .  

BIBLIOGRAPHIE 

Bulletin scientiliqne et iiidustriel de la maison 
Ronre-Bertrand fils, de Grasse. - Le numéro du Bulletin 
scientifique et  induslrzel de la maison Roure-Bertrand d'avril 1905 
est le premier de la seconde série. Comme les precédents, il est divisé 
en  trois parties. La prernii>re partie, rclaiive aux travaux scientifiques, 
contient l'exposé des recherches poursuivies par M M .  Charabot et 
Ht'hert sur la végétation des-plantes  B parfums. Ces recherches don- 
rient des renseignerrients sur la formation, la distribiition e t  la cir- 
culation des produits odorants dans les plantes. 

La seconde partie est ilne revue industrielle ; enfin, l a  dernii)re 
partie est une revue des travaux récents sur les parfums ct les huiles 
indiistrielles. - - 

NOUVELLES ET HENSEIGNEMENTS 

DEMANDES E T  OFFRES D'EMPLOIS. 
Xous informons nos lecteurs qu'en qualilé de secrétaire général du Syn- 

dicat des ctiiiriistes, rious nous ctiargeoris, lorsque les cleriiandes et les 
offres le permettent, de procurer des cliimistes aux industriels qui en on1 
l~esoin et des places aux cliimistes qui sont a la recherclic d'un emploi. 
Les insertions que nous faisons dails les Annules sorit absolurneril gra- 
tuites. S'adresser à M. Crinon, 45, rue Turenne, Paris 30. 

Sur la demande de M. le secr6tairc de l'Association des anciens élèves 
de l'Institut de chimie appliquée, nous informons les industriels qu'ils 
peuvent aussi demander des chimistes en s'adressant ti lui, Y, rue hliche- 
let, Paris (lie).  

INGÉNIEUR-CHIMISTE 30 ans, ."O ansàanda imra to i r e  d'analyses 
et d'essais industriels, bon analyste. fimçais 

lisant parfaitement andais et allemand, demande situation analogue ou 
dans une industrio clZrnique, en France ou à l'Ctrsngcr. - Ecrire au 
bureau des Annales, 4 5 ,  rue Turenne, aux initiales H. A. 

CHIMISTE ayant fait son diictoral Rnrno, ayant Iravaille à Berlin et 
s'Ctarit uccupi: de3 rriatibras agricoles el des essericcs, 

cherche un emploi en France. -S1adressor au 11ureau des Annales, 45, rue 
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TRAVAUX ORIGINAUX 

SBpaimation d o  platine et do L'iridium, 

La méthode que j'indique a p o u r  but  de  séparer rapidement  
le platine et l'iridiurn ; de  plus,  on peut l'appliquer au  trai- 
tement des résidus de fils, tic lariies et  d'ustensiles de lahora- 
toires, en vue d'obtenir des  rkactifs p u r s .  J'ai 6t.é conduit à, cc 
nouveau mode de  sép;iration pour  obvier a u x  difficult6s que  
présentent certains procédés et  à l'iriexactitutle d'autres. Je vais,  
d'aliord, retracer toutes Ics rnéthorlr:~ prk&rlernrrie~it dicrites, 
en faisant ressortir briévemerit les parties coricei,nant le platine 
et l'iridium, et  j ' indiquerai,  pour  chaque proci,di:, In critique 
que je crois utile de faire. 11 est bien entendu qu'il ne s'agit 
nullement d'un dosage de  ces métaux dans les rriinerais, mais 
seulement dans Icurs alliages. 

C'est Berzélius (1) qui, le premier, a indiqué un  procédé ana- 
lytique pour  doser les niétaux contenus dans  la mine de platine, 
LI l'exception toutefois d u  ruthknium, qui  nc fut connu que p a r  
les travaux postérieurs de  Claus et  surtout,  en ces derniers  
temps, par  les remarquables recherches de  Joly. 

Aprks avoir attaqiik le platine e t  l'iiidiuiri pür l'eau rt':gde e t  
aprks avoir chassé les vapeurs  nitreuses a l'aide de  IlCl, Uerzé- 
lius les transformait en ctiloroplatinatr: et chloro-iridate de  potas- 
sium. Apres avoir été desséctiés, ces sels étaient mélangés avec 
deux fois l eur  poids de carbonate alcalin ; la masse, mise dans  
un creuset et portée i?i hau te  lenipératiire, donnait, e n  fin d'opé- 
ration, du  platine a l'état niétallique et du sesquioxyde d'iri- 
dium insoluble dans  les acides et dans  l'eau régale ; itpres 
lavage du résidu de  la calcination, e n  vue  d'éliminer les chlo- 
rures alcalins, on reprenait par  un  mélange d'acides chlorhydri- 
que et azotiipe dilués (le leur volume d'eau, qui  ne dissolvait 
que le platine, et l 'on précipitait ce  dernier metal de la solution 
au moyen du chlorure d'ammonium. 

L'objection à faire à, ce procérlé est d'abord la grande quantité 
de sels alcalins employée e t  surtout la difficult6 qu'on éprouve 
h en priver le sesquioxyde d'iridium, qui ,  en outre, airisi qut: je  
le démontrerai plus loin, est soluble dans les acides étendus. 

(1) BERZELIUS, Traifë de clriinie, 1846, t. II, p .  429. 
AUUT 1905 
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Claus (i) ,  cri 4854, coriseilla l'emploi de l'acide siilfui~eux pour 
réduire IrCIL en IraC16, qui, transformé en chlorure double 
d'ammoniurn ou de potassium, est soluble dans un excès de ces 
chlorures en solution. L'inconvénient de cette mkthode est que, 
si l'on exagère l'action de l'acide sulfureux, il se forme un sul- 
fite double dont le traitement est laborieux. 

Rfuckle et Woehler (2), en 1867, traitaient le chloroplatinate 
et le çhloro-iridate de potassium par le cyanure de potassium ; 
ils ont eux-mêmes reconnu que ce procédb n'était pas quariti- 
tatif. 

a n  1867, Voldemar de Schneider (3) traitait par la soude la 
solution chlorhydrique des sels de platine et d'iiidium ; il rédui- 
sait ainsi le chlorure iridiyue en sesquichlorure, puis en sesqui- 
oxyde. En reprenant par HCI, il avait alors en solution du 
sesquichlorure d'iridium et du ehloroplatinate dc sodium, et il 
précipitait ce dernier par le chlorure d'amnionium. Mais, 
comme la  réduction opérée par la soude n'est jamais totale, le 
bioxyde d'iridurn qui reste reforme, lors de la reprise par IlCl, 
du tétrachlorure, qui se sépare avec le platine sous forme de sel 
double insolulile. De plus, 1ü précipitation du platine n'est 
jamais totale lorsqu'on traite son chlorure double sodique par 
le chlorhgdrate d'ammoniaque. 

Ce fut réellement en 1871 que, par leur travail magistral, 
Sainte-Claire Ileville et Stiiss (4) opkrèrent d'une façon radicale 
la séparation du platine et de l'iridium. Leur procédé, devenu 
classique, consiste à traiter ces deux métaux par le plomb 
fondu ; le platine donne un alliage (PtPb2), soluble dans l'eau 
régale faible, tandis que l'iridium ne s'allie pas au plonib et 
reste absolument insoluble. Ce mode analytique est rnalheureu- 
seinent long à exécuter et nkcessite certains tours de main - 

empluy6s avec succès par la maison Matthey, de Londres, qui 
furent communiqués à Sainte-Claire Deville et Stass et que ces 
deux savants, par discrétion, ne crurcnt pas devoir publier. 

Ileraeus (5), en 1873, proposa d'attaquer l'alliage par l'eau 
régale sous pression, d'évaporer l'acide et d e  chauffer le résidu 
entre 1500 et 2000, afin de transformer le chlorure iridique en 
chlorure irideux. 

( 1 )  Beitrage e u r  Chernie des Platine-Mctalle. Dorpat., 4854. 
( 2 )  MUCKLE et WOEIII.FR, Ann.  chem. Liebig, t .  CIV, 1857, p .  368. 
(3) VOLDBYAR DE QCIIIIEIDER, Ann. chem. Liebig, sup. bd .  5. 1867, p. 261. 
(4 )  S A I X T E - ~ L A ~ ~  D E V ~ L L E  et S ~ a s s .  De l'analyse du platine zridze (Pro-  

cbs-verbaux des séances de  1877 du Comité international des poids et 
mesures. Chap. V, p .  163. 

( 5 )  Heraeus Dingkr's  Journal, t. CCXX, p. 95. 
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L'attaque sous pression fut indiquée, en 1861, comme prati- 
quement possible pa r  Sainte-Claire Deville et Debray (1) en se 
servant des appareils industriels alors en usage pour l'attaque 
du  minerai. A .  Quennessen leur avait montré que ces appareils 
en platine forternent iriditi jouiss;iierit d~ la prnpri&tk d ' h e  
inattaqiiahles, lorsque, aprEs les avoir chauffés avec l'eau 
régale, qui enlevait la majeure partie du platine de l'alliage 
superficiel, on martelait la couche niétallique poreuse qui for- 
mait ainsi un revétement trks riche en iridium, 

Quant au tétrachlorure d'iridium, il ne peut être trarisformk 
daris les cnnilitioris ci-riossus ind icpks  en sesquiclilorure. 

Vinrent ensuite les travaux de Seubert ( Z ) ,  qui détermina, 
en 1881, le poids atomique du platine; il employa alors le pro, 
cédé donné par V .  de Schneider, et il reconnut lui-même que ce 
n'était qu'un mode de purification. 

Mylius et Dietz (3), en 1899, conseilli?rent l'emploi du chlor- 
hydrate d'hydroxylaiiiirie, pour op61.m lit rédu&on du chlorure 
iridique, et précipitirent ensuite le platine par le chlorure 
d'amrrionium. Or IrC14, traité à chaud par ce réducteur, prend 
une coloration jaune, e t  non la teinte verte que doit avoir Ir2C16; 
quant au chlorure platinique, de jaune qu'il était, il devient 
Iégérement rougeatre et ne précipite plus par le chlorure d'am- 
monium. Ces auteur%, qui avaient cru utile d'introduire une 
variante à la méthode de Deville et Stass, qui est la base de leur 
procedé, n'apportèrent donc aucune amélioration. 

Le dernier procédé, qui date de 1901, est dû à Leidié (4). Sa 
publication en est trop récente pour que j'aie à revenir sur le 
mode npkratoire. C'est le seul procédé convenable pour separer 
les métaux communs de  ceux de la mine de platine, de méme 
que pour effectuer une purification de ces derniers; mais cette 
méthode n'est pas quantitative pour la séparation du platine, 
de l'iridium et d u  rhodium, car il arrive fréquemment que, lors- 
que la solution des uot i tes  douhles est chaigCe en chlorure 
alcalin, du platine est précipité avec le rhodium et l'iridium 
par l'action du chlorure d'ammonium sous forrne d'azotite dou- 
ble d'ammonium, et, lors de la reprise du  mélange salin de ces 
métaux par l'eau régale, une partie du platine précipité est 

1 

(i)  SA~NTE-CLAIHB DEVILLB et DEBRAY, De la  mdtallurgie du platine et des 
metaux p i  l'accompagnent, p.  77 (Extrait  des A n n .  des Mines, 5. série, 
t .  XVII). 

(2) ~ E U B E R T ,  Deuts. chem. Geaell. ,  t. XIV, 1881,  p. 865. 
(3 )  MTLIUS et DIETZ, Deuts. chem. Gesell.. t .  X X I ,  p .  318. 
( 4 )  LEI DI^, Bul .  Societe ch im.  (3),  t .  XXV, 1901, p. 9 ,  et Annales dechz-  

mie analytique, 1901, p. 54 .  
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transformée en sel nitrosylé insoluble, qui  sera décrit lorsque 
les recherches relatives à ce sel seront terminées. J e  propose 
donc d'opérer de  la façon suivante : 

L'alliage 5 analyser est attaqué p a r  I'eau régale de cornposi- 
tiori détermjnée : acide azritiqiie (Il = 1,32) 1 volume, acide 
chlorhydrique (D = 1,18) 2 volurnes ; l a  solution faite, on 
chasse d'abord avec soin l'excès d'acide azotique, et I'on termine 

l'ktuve à. 120°, dans  le but  d'éliminer le restant .  de l'acide 
libre ; on reprend ensuite par  I'eau, et l'on précipite par le 
magnésium les mhtnux en solution Le prkcipité est desséché, 
puis calciné ct  porté au  petit rouge dans un courant d'liydro- 
g h e  ; aprEs refroidissement, on enlève l'excés de  magnésie par 
u n e  solution de SOLH2 dilué au  1/10 par  exerriple, et l'on traite 
le résidu p a r  l'eau r é ~ l e  faible, étendue d e  trois fols son 
volurne d'eau ; le platine seul est dissous, puis ti-ansformé en 
cklornre duiihie d'ainrnoriiiini et calciné h la température In plus 
h a s e  possible ; afin d'cviter une perte sensible du rritltal possi- 
ble sous forme de  PtCl"(1); l'eniploi d'un réducteur (acide 
oxalique ou glucose) est à recommander. Le moyen le plus sim- 
ple, A mon avis, consiste à renverser la pointe en l'air, dans le 
creuset, le filtre corilenant le prkcipité parfaitement sec et de 
chauffer au moufle le creuset niuni de  son couvercle ; le papier, 
trarisforrrii? en charbon,  agi t  alors comrrit: rétliicteiir ; u n  achéve - 
s a  coinbustiori, lorsque l'opération est terminée, en le mettant 
en contact avec l'air. 

Bans cette opération, j':ii constaté que  l'iridium, préci11it.i par 
le ~riagnésiiirii et encore humide, est soluhle dans SOiH2 dilué, 
ainsi que dans l'acide acétique, qu'il  conserve cette propriété si 
on le  séche 100-t mèine a u  petit rouge ; c'est donc vraisem- 
blablement un oxyde, qui  prend tl'aillcurs une teinte bleue après 
dessiccation ii 4000 t't dont  les solutions ont  des colorations diffé- 
rentes, suivant  la ternpératiire a laquelle il a été porté. 

IIurriide ou séché i 100°, il cornniunique à. SWB" dilué une 
coloration jaune,  virant  ail violet à. la longue, e t  à l'acide acéti- 
que  une  coloration verle ; elle est violette avec SOLH', si on 
l'a chauffé à l 'air à 4400, et enfin hleue s i  I'on est allé jusqu'à 
800°. 

de me réserve d'etudier ultérieurement ces oxydes, qui pré- 

(1) Or] peut aussi opi:rer i nuiiveau ln. réduction de PtC1' par le iriagné- 
siuni, reprendre l'excks d~ ce riifilal rfkiiicteur par une solution de S04H' 
dilue, filtrer. skcaher et peser le plat.ine. 
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sentent des caractères bizarres en contradiction avec ce que l'on 
sait sur  les oxydes d'iridium. 

Travail exécute' au Laboratoii-e de rechercl~es de L'Ecole normale 
supérieure. 

Reclierche de l'huile de  lin dans N'huile de noix: 

Par M. G .  HALPHEX. 

Les falsifications de l'huile de noix, grossiéres a u  début, se  
sont peu à peu perfection nées, rendant  l a  fois longue et délicate 
l ' h l e  de ce ~irot lui t .  Les deux pliis rkcerites fraudes consistent 
en l'addition soit d'huile d'ceill.tte, soitd'huile del in,  que  les réac- 
tions chromatiques sont irnpuiss;intes à déceler et qui ,  d'autre 
part, se  rapprochent  assez p a r  leurs constantes chimiques de  
l'huile de noix pour qu'il soit souvent difficile de  prouver leur 
presen ce. 

h n s  un  travail prkcédent (i), j':ii monlrti que la  frirrniition 
d'hexabromoglycérides insolubles permet la fois de recher- 
cher les huiles siccatives et les huiles de  poissons dans les huiles 
non siccatives. E n  meme temps, j'ai observé que les quantités de  
derives bromésinsolubles sont fort difffirentes selon la nature des 
huiles siccatives, et en particiilier bien plus considérables avec 
l'huile de lin qu'avec les antres .  

Cette remarque m'a permis de  déterminer u n  procédé exact d e  
recherche qualitative qui est susceptible de  déceler, en quelques 
minutes, moins de  5 p 100 d'huile de lin dans l'huile de noix. 

Mode opératoire. - On prépare, au  moment  d e  l'ernploi, une  
solution de  brome dans  le tbtrachlorure de carbone, en ajoutant 
A ce solvant assez de brome pur  pour aiigrrii:nt.c:r son vtilu~rie de 
moitié ; 10 cc. de solvant seront,  p a r  suite, amenés à 1 5  cc. 

D'autre part,  au moyen d'un tube effilk, dont on connaît le débit 
en fiouttes d'huile de  noix par  centimètre cuhe, on fait  tomber, 
dans un tube à essai, un  demi-ceiiliinétre cube d'huile; on y 
ajoute 10 cc. d'éther sulfurique k 660 ; on bouche le tube, et l'on 
agite pour dissoudre l'huile ; on brome ensuite le mhlange e n  y 
versant, au  moyen d'une burette graduée e t  à robinet, 1 cc. d e  la 
solution de brome ; on  bouche h nouveau ; on renverse une fois le 
tube, pour en rendre le contenu homogène, et on l'abandonne 
dans u n  bain d 'eau 250. 

La présence de l'huile de lin est caractérisée par  ce fait qu'en 
moins de 2 mini iks ,  l'essai qui en renferme se trouble et devient 

(1) Voir Annales de chimie analytique, 1903 p. 5 e t  54, 
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opaque. Ce n'eat que  bien plus tard quo l'huile de  noix pure Se 
trouble. La présence d e  l'huile d'oeillette h e  contrar ie  pas la 
reaction. Voit5 les tenipai tiéceesairc?~, à la production d'un trodble 
a p p r k i a b l e  à une  distance de quelques centimètres : 

........ Huile de noix de r r e  pression et  ancienne. .  7 minutes 
~ u i l e  de noix de a@ - .......... i t  - 
Huile de noix de ne pression + 6 o / b  d'huile de lin. de suite 
Huile de noix + 12 o/o d'huile d'œillette.. ........ g minutes 
Huile de no i t  f 1 %  o / o  d'hdile d'rcillette + 0 O / O  

... ... . d'huile de lin & ,  , , , , ..... .; ..... moins de minutes 
IIuile de noix + zo o / o  d'huile d'millette . S. . 8 , .  I I  rriiuutes 

Proc&dé pour Qéterminer la pureté dc I'liaile 
de ebpimah, 

La consommation de l'huile de  coprah ou de  coco s'élEve à 
plus de cent millions de  kilograrnmes par  an,  pour la France 
seulement. Elle est liée au  développement, si considérable 
aujourd'hui, de la savonnerie elle-rnéme, car  elle représente la 
moitié environ des huiles ernploybes dans cette industrie, et à 
celui, non moins grand,  de  la fabrication des graisses alirnen- 
taires végétales, dont elle constitue l'unique base, sous les termes 
commerciaux les plus variés. 

011 la mélange sonvent h. d'autres huiles rrioiris chAres (sbsarrie, 
coton, arachide, huilcs hydrocarburées, etc.),  au risque d'altbrer 
ses propriétés et  de causer un grave prkjudice a u x  industries qui 
l'utilisent. 

Cnractijr~s analytiques actuelleme~~t emplo!jés. - Saturulion alca- 
line. - Elle s'opère s u r  5 gr. d'acide gras  de coprah, purs et 
secs, qui exigerit 24 cc. 1 de  l iqueur  riorrri;~le tie soude ; il ri'en 
faut  que 1 7 , 7  pour saturer  les huiles de graines (Koestorfer, 
Ferrier).  

Solubilité dans l'alcool absolu. - (Procédé Milliau, présent6 A 
l'Académie dcs sciences p a r  AI. L. Troost,  1898). L'huile de 
coprah neutre est la seule qui se  dissulve complètement dans 
2 volumcs d'alcool absolu à la température de 320. L'huile de  
ricin, qui  fait  exception U. cette règle, peut  6tre facilement carac- 
térisée p a r  ses réactions spBcialcs. 

Indice d'iode. - Aucune huile n e  possède un  indice d'iode 
aussi faihle que  celle d e  coprilh ; cet indice est de 9 seulement, 
tandis que celui des huiles de graines oscille entre 84 et  105. C'est 
donc un  caractère très précieux. 
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Saponificntion s d f u r i p e .  - Appliquée à l'huile de coprah 
(170-18" ~ u i v a d t  le procédé Maurneiié (Milliiiu 1888), t!lle peut 
donner d e  b ~ r i n e s  indications, car elle dépasse 50° pour les 
huiles de graines. LI est mémc curieux dc constuter que cette 
application la  plus nette de la saponification sulfurique n'est 
généralement pas  utilisée. 

Acides volatils. - Le dosage des acides volatils solubles et 
insolubles (Miiiiti, e t  Coddoh) peut aussi eervir B le déterrnina- 
tion de la putet6 d u  coprah .  

Acide àzotique. - Une simple kgitatiori de I'huili: avec Ron 
volume d ' h o "  H 40° dohne d'utiles indication@, le coprah 
restant inaltéré lorsqu'il es t  p u r  et limpide, tandis qu'il bruni t  
d é j i  ~ehs ih lement  par une ~ d d i t i o n  de  5 p,  100 d'huile d e  
graiaeei (Milliau), 

Acides irulficrique et aadtique. - Employés 8irnuitan6tnent dans  
les proportions indiqu6cs par  Çaillctkt pour l e  pureté de l'huile 
d'olive ( l e '  procédé). ils fournissent dea indic~t iond heaudoup 
plus nettes avec l'huile de coprah (hlillia~i).  

Ohssrvntions, - Gracc U ces moyens d ' inves t ig i i t i~h~  l'analyse 
de l'huile de  coprah,  qui  paraissait  impossible autrefois; a p u  être 
tentée avec succès, e t  la fraude a seiisiblement diminué, Elle ne  
se pratique plds habi t~iel lement  qtic dari$ des proportions beau-  
coup plue faibles e t  pnr  suite plus difficiles à d6cder. Avec u n  
mélange de  5 p. 100 p a r  exemple, la saturation, qlii es t  l'indice 
le plus employé, cxlge 23 cc. 8 ah lieu dè 94.2. Mais,  comme on  
peut extraire, au laboratoire tnêmej des huiles de coprah dont  
la saturation n'atteint que 23 cc. 8, le doute exiate d a h s  ce cas, 
et  pouPtanti le  bénéfice qdi résulte d'un tel rnblangé est Bncdre 
considérable et  peu t  tenter le vendeur peu Gcrupdleux. 

Les rknctions  spéciale^ qui E W H C ~ . ~ ~ ~ S ~ I I ~  ct:rtiiitit:s Iiuileu de 
graines donnent ,  dans d'aussi faibles p r ~ p b r t i o n s ~  des indica- 
tions t~ .peine sensibles ou rnFmes nulles, si  ces h u i l ~ s  ont  bubi 
un  traitement chimique approprié, car  l a  frhude, suivahb la  loi 
du progrès, devient chaque jour plus savante et plus hnbile. Le 
dosage de  l'arachide est pttrticuliètement délicat, l a  cristallisa- 
tion de quelques milligr. d'acide afachidique s'effectuant diffici- 
lement dans cette masse concriXe. 

11 faut remarquer  égalenient qui: ces diferses  opérations ont  
l'inconvénient d'être longues et minutieusFs, aldrs qu'il es t  
indispensable d'attirer rapidement l'attention de l'industriel, 
afin qu'il pu i sw prendre une dk is ion  et. recevoir ou refuser ln 
livraison avant  qu'elle soit entrée définitivement dans ses maga- 
sins e t  p a r  suite légalement agréée. 
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Le procédé proposé à cet effet est basé s u r  l'action sirnultanke 
de la phloroglucine et de  la résorcine en milieu acide. On diminue 
la sensibilité et la siîreté de l a  réaction en n'employant qu'un 
seul d e  ces deux corps. 

M.  Kreiss a préconisé l'emploi de  In phloroglucine, e t  M .  Bel- 
lier celui de la résorcine pour  reconnaître la pureté de l'huile 
d'olive. Nais les résultats obtenus n'offrent pas ,  pour cette 
recherche, une certitude assez grande, l'huile d'olive ayant une 
composition t rop voisine des huiles de graines et dorinarit sou- 
vent  elle-m4me des réactions douteuses, tandis que les huiles de 
graines vieilles ou altérées par  une épuration préiilable ne pro- 
duisent plus aucune coloration. 

L'huile d e  coprah ne  présente pas  les m&mes inconvénients, 
car  elle ne contient qu'un dixiirme environ de  glycérides fluides, 
non saturés. les huiles de  graines et  d'olive en renfermant l e s  
neuf dixièmes environ et étant,  p a r  consAquent, beaucoup plus 
sensibles & l'action des réactifs. 

Mode opératoire. - Température des réactifs e t  de l'huile : 
100 à 120. L'huile doit être limpide et  exempte d'eau ; on peut la 
filtrer en cas de  besoin. 

L'acide azotique p u r  & 400 ne doit pas  contenir d e  vapeurs 
nitreuses. Employer u n  flacon fraichement  débouché. 

La phoroglucine et  la résorcine doivent é tre  bien pures, de 
préparation récente et  tenues à l 'abri de  la chaleur et des 
vapeurs du laboratoire. Les solutions doivent Stre faites le joiir 
nifime e t  à saturat,ion. L'éther et  l a  benzine employés doivent 
&tre parfaitement p u r s .  

Inutile d'ajouter que la  propreté absolue des éprouvettes et 
des tubes essai doit être rigoureusement vérifiëe. 

Ces pr6cautions prises, on verse 4 cc. d'huile de coprah dans 
Urie 6prouvetl.e graduée d e  15 cc. ; on ajoute 2 cc. de la solution 
de  phloroglucine d a n s  l'éther à saturation ; on dissout ; on met 
2 cc. de la solution de résorcine d a n s  la benzine à saturation, et 
l'on dissout. 

On plonse l'éprouvette pendant  quelques instants dans l'eau 
100 environ, en évitant soigneusement qu'il en pénétre la 
moindre goutte à l ' in tér ieur .  

On retire alors l ' épr~uve t te ,  et, aprEs l'avoir essuyée, on 
ajoute 4 cc. d'AzO"H & 40° ; on  transvase le tout  dans un tube A 
essai parfaitement propre, et l'on agite vivement pendant 
5 secondes. Si la réaction ne  se produit pas ,  on  donne encore, 
par  saccades, quelques secousses espacées, tout  en ohservant 
l'huile attentivement. 
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L'huile de coprah pnrftcitemetzt p u w  reste seuddement irialtei.ée. 
Des traces négligeables d'inipuretés peuvent lui donner une  

teinte rosée peine perceptible et disparaissant rapidement .  
L'nddition d'une huile de graines quelconque (arachide, s i s m e ,  

coton, œillette, colza, ricin, e k . ) ,  daris la proportion de 5 p. 100 et 
nu-dessous, fait naître une leirite franchement groseille et alisol~~rneilt 
cclractéristique, qui se mairltiei~t pendant quelquea itzstcmfs. 

Le suif et les oléonaphtes donnent les rnèmes colorations. 
La réaction est provoquée, quoique moins sensiblement, p a r  

l'huile d'olive, e t  ce procédé ne peut par  conséquerit servir à la 
determination de  s a  pureté. 

Le beurre et  le saindoux purs  ne  sont pas af'f'cctés ; on peut 
donc dCceler dans ces corps, p a r  cet essai, la présence d u  suif ou 
des huiles de graines, niais avec moins de  netteté et  de sensibi- 
lité que dans l'huile de coprah.  

La vieillesse des huiles ne  modifie pas In réaction. 
Avec les huiles parfaitement limpides et  rr:posées, Iri colora- 

tion est retardée d e  quelques secondes, niais elle se manifeste 
ensuite avec intensité. 

L'huile de palmiste donne les inéines résultats que l'huile d e  
coprah. 

11 ne  faut pas  tenir compte des r h c t i o n s  qui  se produiseiit 
ultérieurement, sous l'influence prolongée de AzOqH pur .  

En résumé, ce procédé permet d'analyser rapidement l 'huile 
de coprah et répond ainsi aux  besoins des industries nombreuses 
qui en font une consommation si considérable. I I  est précis, sen- 
sible e l  peut étre e x k u t é  sri qiielqiies rriinutes. La déterniiiiation 
des constantes a toujours concorde avec les indications qu'i l  a 
données. 

II est bon d'avoir un  terrrie de  comparaison et d'opérer simul- 
tanément sur  un  deuxiéme échantillon d'huile d e  coprah addi- 
tiorinée de 3 p. 100 d'huile d'arachide. 

Rciriarque. - Action de l'acide chloi-Wydl-ique pur et de l'lruile de 
sésame frniche (Bishop). - On sait que les huiles de  graines 
vieilles ou altCrécs ne  donnent  pas les rriémes réactions que  les 
huiles fraîches. L'huile de coton surchaulfee, p a r  exeniple, n e  
réduit plus  l'azotate d'argent.  Le procédé qui  vient d'étre indiqué 
conserve Iü m&me valeur  d a n s  tous les cas. 

Si le rriélange est  fait d a n s  des proportions sensibles, on peut 
s'en convaincre e n  t rai tant  l'huile de coprah mélangée à une  
huile alt6rée, par  HCI pur ,  a p r k  addition d'huile de sésame 
fraiche. 

On prend une huile de coton insensible a u x  réactifs ordinaires; 
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on la nlélange & de l'huile de  coprah, et l'on constate, d'abord, 
que  la, réaction de la ptioroglucine-résorcine s conservé toute son 
intensité. 

On ajoqte alors au  même m k l ~ n g e d e  l'huile de  s é s a q e  fraîche, 
gt ]'on agite 1g tout avec u n  6çal voliirrie d'IIC1 pur .  

4 u  b o ~ t  de quelyztes instants, la partie acide prend une belle cozdeur 
verte col-uctiristiyue. 

1,'huilc d e  sésamc yieille ou altErée, qui  nc  rougit plus par 
l'action d e  IlCl et du  sucre ou du  furfurol,  duqnc ]a coloration 
verte  p a r  addition d'huile de  sésame fraiche et cj'HC,] pur .  

L'hiiile de c:opr;ili pure, vieille ou  altérée, ri'est P i i S  sensiihlc: à 
ce réactif. 

Méthode  de closagc d a  p y r ~ ~ n l d o ~ n ,  

Par MN. A .  ASTHCC et G. I'EGURIFR. 

On sait q u e  l'acide picrique prdcipite de  leur  solution q u e u s e  
u n  certain nombre d e  corpe, tels que l'antipyrine, le  pyranii- 
d o n ,  etc.,  e n  donnant des picrates peu saluhles. 

Ayant remarqué que le sel de pgramidon fornié est constitué 
p a r  l'union d'une inaldciile d'acide à une  molécule d e  hase, nous 
avons pensc': qu'un titrage du  pyrainidon pouvait être efi'ectué 
011 tenant compte de cotte réaction, qui a 6th déjS utilisée par 
M. Lemaire (1) pour le dosage de I'antipyrine. 

Le principe de l'opdration est  le  niErrie ! on précipite le  pyra- 
rnitlon par trn exr,hs de saluticin Litrtie d'acide picrique ; on close 
cet exchs, et, de  lil quantith d'acide combiné, on déduit la propor- 
tion d o  pyrninidon, saoharit qui$ upe rriolécule d'acide picriqiie 
correspond u n e  inoléoule d e  ce corps. 

Prat iquement ,  et afin de simplifier autant  que possible leeeal- 
culs, voici oomment nous proposons d ' o p h - e ~  : dissoudre Ogr.231 
d e  pyamidon  (poids mol6eulairle du  pyrumidon p u r  = 232) 
dans  10 cc. d ' eau ;  ajouter 40 se. de  solution NI20 d'acide picii- 
q u e  ( h  I l  gr. 45 d'aciile p v r  poup 1.000) ; agiter pendant  quel- 
ques minutes, afin de  facilitel. la formation (lu prkcipit6 ; filtrer; 
recueillir 25 oc. de ffltmtiiin et les plaoei~daiis uri vase à prficipité 
avec; 4 8 8 gouttes d e  ~ n h l i o n  sloonlique de pli6rioIpli taléi~ie : 
titrer l'excès dl.aoide picrique non cornJiri6 a u  pyramidori au 
moyen d'une solution NI10 de potasse ou de soude (L 5gr.6 
da KU11 ou 4 p. de NaOM p o u ~  1 .W), jusyu'& virage au rose- 
rouge. 

( l )  -Bulletin de la S'ocieté de pharmacie de Bordeaux, 1004,  p. 225, et 
i lwrcles  de chiuiie aaalyt iqw, 1904. p. 433, 
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Soit n le nombre de cc. d'alcali ajouté ; la quantité x de pyra- 
midon pur contenu dans 100 parties de l'échantillon & analyser 
est donnée par la formule : 

x = (40 - 4n) X 5 

Ce mode opératoire, aussi simple que la formule à adopter, 
rend praticable l'essai du pyramidon par tous les praticiens. 
Sous le signalons pour prendre date. 11 sera dEveloppC et com- 
plkt6 dans une étude pharmaceutique du pyra~nidon que l'un de 
nous poursuit en ce moment. 

Ebsai des inarcs de, vendange, 

Par M. P. GRLES. 

Depuis que les chimistes tartriers ont attiré l'attention des 
viticulteurs sur la présence de produits utiles dans tous les 
déchets vinicoles, on s'est mis dans tous les pays à en tirer 
meilleur parti qu'on ne l'avait fait jusqu'ici, surtout lorsqu'on 
s'est aperçu qu'ils représentaient souvent une valeur impor- 
tanle. 

Si, depuis bien longtemps, on recueille le  tartre du vin dans 
les contrées où la capacité des vaisseaux vinaires rend sa récolte 
facile, si l'on s'cst mis plus tard i recueillir toutes les lies, ce 
n'est que plus récenirrient qu'on s'est décidé ?i exploiter les marcs 
de vendange. 11 y a même des pays où la culture de la vigne est 
très i&:erite qui surit, sous ce rapport, en avarice sur beaucoup 
d'autres où la viticulture est archi-séculaire. 

Les matières tartriques de ces Inarcs sont:  le bitartrate de 
potasse et le tartrate de chaux. Dans la Gironde et le Sud-Ouest, 
les proportions d u  second composé sont négligeables. Dans le 
hassin méditerraneen, la quantité des deux tnrtrates est souveut 
cn équilibre ; enfin, dans certaines provinces d'Espagne, le tar- 
trate de  chaux l'emporte presque loujours sur le biiartrate de 
potasse. 

Pour enlever ces tartres aux marcs, on emploie des procédés 
physiques ou chimiques. La dissolution par l'eau bouillante 
reprkseute les prerriiers ; elle rie peut s'appliquer qu'au tartrate 
de potasse. Les moyens chimiques usent d'acides ou de bases. 
Lcs bases on alcalis peuvent encore séparer les deux tartrates, 
en ne dissolvant que celui de potasse ; rnais l'opération marche 
gCnérakment mal. Les acides, au contraire, les acides min6raux 
bien entcndu,dissolvent A la fois et avec la même facilitéles deux 
tartrates. Ide tartrate de potasse étant aisément séparable par 
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I'eau bouillante, on a ,  dans l'emploi successif de I'eau et des aci- 
des, le moyen d'entraîner et  de  doser isolément chacune des 
combinaisons tartriques. 

Cette corinaissarice pr4alahle de la nature et de la proportion 
individuelle des deux tartrates a l'avantage d'indiquer quel est 
le mode de  traitement le plus avantageux à appliquer a u x  marcs 
de vendange. Seule, elle periiiet d'affirmer que les niarcs sont 
épuisés, que les rendements sont ou non en rapport avec la 
teneur de  la iriatiére en produits tartriques. 

II y a deux a n s  (1): nous avons cléjh fait connaître un premier 
mode d'essai des marcs de  vendange, mais  son application fré- 
quente nous a appris  qu'avec certains c6pages, surtout les 
cépases rouges, ses indications ne sont pas concordantes. La 
pratique nous a appris  que le procldé suivniit est hien préfë- 
rahle. 

Dans le poi:lon en cuivre qui serl a u x  essiiis de  cristallisation 
des matières tartriques, on introduit 200 gr .  d c  inarc représen- 
t an t  un échantillon hien moyen ; on  l'arrose avec u n  denii-litre 
d'eau, el l'on fait boiiillir pendant 1 0  minutes ; on passe le 
liquide s u r  une passoire k Iiouillon ou k thé hien serrée, e t  I'on 
recommence uiie seconde fois de  facon identique. 

Les d e u s  décoctés, réunis  dons une capsule à. essais ordi- 
naires, sont à leur  tour  portés à 1'6hullition ; A ce moment, on 
ajoute 100 cc. d'üc6tnte de chaux liquide (2), mais lenteinent, 
p a r  10 cc, seulement h la fois, de  façon B ne pas arreter l'ébulli- 
t ion; on retire d u  feu et on laisse refroidir pendant 1 2  heures a u  
moins. Nous allons terrniner l'opération dans lin moment. 

Sur  le marc  deux fois bouilli, on ajoute un demi-litre d'eau 
aiguisée avec u n e  quantité d'HCl qu i  varie dr 5 8 gr.,  suivant 
la richesse présumée d u  marc ; on maintient l'ébullition durant 
10 nlinutes; on passe, et I'on recueille le liquide comnie ci-devant. 
Enfin, pour rie ricm perdre,  (>ri :ijoiite i lr i  tl(:r~iier dmii-litre 
d'eau douce, et, aprbs une dern i t re  décoction d'un demi-litre, 
on rnélange le liquide passé avec le précédent, qu i  est acide. 

Ici, pareillement, on porte h I'éhullitiori, e t  I'on ajoute 100 cc. 
d'acktate de chaux  liquide avec les précüuiioris indiquées. Comme 
plus haut,  on laisse refroidir e t  reposer pendant  12 heures au 
moins. 

Dans les deux o p h t i o r i s ,  tout l'acide tartrique s'est trans- 
formé en  tar t rate  de chaux,  si peu soluble d a n s  I'eau acétique 

(1) 1)eri~;es tartriques du clin, 3 6  éilitiori, 11. 20. FCrct e t  fils, hditeurs, 
Bordeaux. 

(2) Voir Derives larlriques, p. 1%. 
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froide que les quant i tés  retenues sont  négligéables; mais, à 1000, 
daris ce méirie mil ie~i ,  le coefficient de solubilité est sensible, 
surtout à l'état na i ssan t ;  si bien que les parties qui  prennent  
corps à ce moment-là. sont cristallisées, relativement lourdes et  
dc séparation facilc par  lévigation. 11 suffit, dans les deux  cas, 
le lendemain, d e  décanter, d'ahord, les eaux  méres et d'agiter le  
d4pôt avec un  goupillon de  crin h tubes o ù  à bouteilles ou u n  
pinc:eeii i i r i  peii riide, afin de diviser toutes les irnpuretks lé$- 
res. A ce moment. on reporte le liquide s u r  le d é p ô t ;  on agite le 
tout, afin d c  mettre les impuretés e n  suspension, ct on les  
entraine par  lévigation. Tant  qu'on n'a pas  le tour  de main pour  
cela. il est prudent  de  faire passer successivement ces eaux  
rrikres dans deux o u  trois c;~sseroles, terriries ou capsules, afin 
de retenir au  passage le  tartrate d e  chaux  entraîné. Si ces eaux  
sont trop visqueuses, on  les mélange avec au tan t  d'eau d e  fon- 
taine avant de les décanter .  

En tout état de  choses, le  tar t rate  d e  c h a u x  recueilli est lavé h 
deux reprises avec 100 gr .  d'eau froide chaque fois, puis  égoutte 
et desséché à 600 a u  plus (1). 

Le tartrate d e  chaux,  quoique noir parfois, surtout lorsqu'il 
provient de la liqueur acide, ne renferme que  des proportions 
légères d'impuretés, atteignant au  plus 5 p. 100 avec les matiEres 
les pliis impures et  lei: pliis difficiles A travailler. Elles compen- 
sent lcs pertes inévitables. 

Avec les poids d e  tartrate recueillis, on calcule les d e u x  tnr- 
trates selon cet exemple : 

MatiEre premiEre 400 g r .  - 10 Tnrtrate de chaux de l 'eau 
douce 4 , 2 5  - 20 Tartrate  de chaux  de  l'eau acide 6,42. 

4.25 X 0,723 (2) = 3,07 de bitartrate de  potasse pour  200. 

Soit p. 100 : Bitartrate d e  potasse, 1,53. 
Tar t ra te  de chaux, 3,21. 

C'est en agissant de la sorte que nous avons p u  constater : 
10 que les proportions de ces tar l rates  varient dans les marcs  
des diverses régions vilicoles dont  i l  est parlé plus h a n t  ; 2" que, 
dans la plupart des inarcs, il y n. davalitage de tar t rate  dans les 
rapes que dans les résidus des graina dn  raisin, ce qui  intéresse 
les pays où l'on égrappe les raisins ; 3" que, dans  les moûts  
bouillis d u  Midi, on laisse une proportion sensihle de tar t rate  ; 
4" que, dans  les marcs ayan t  servi faire des piquettes, il per- 
siste encore des rnatiéres tartriques, susceptibles d'ètre entrqî- 

(1) Voir Dériws iarlrigues, p. 109. 
(2) Voir ndri~ds  tnrtriqucs, p .  161, 
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nées aisément par  les agents chimiques. Lorsqu'on suppute la 
quantité considérable de  produits tartriques qu i  existe dans les 
marcs de veridange de  l 'univers viiicmle, r:t que l'on perd encore 
dans  la très grnnde majorité des  cas, on nc peut que formiiler le 
désir de t rouver  une méthode qui  pcrmette d c  Ics extraire aisé- 
ment  pour e n  faire bénéficier à. la fois la viticulture e t  l'indus- 
t r ie .  

- 
Dosage de la glyeCrlne clano lem vina  de liqueur, 

Par hl .  X .  ROCQUES. * 

J,e dosage de la glycérine dans  les vins de liqueur presente un  
grand  inti.,r&t, lorsqu'on se propose d'établir la nature de  ces vins 
et surtout lorsqu'on veut les différencier d'avec les mistclles. On 
sait, en effet, que, tandis que les mistelles r h l t e n t  d u  infitage 
p a r  I'alcool des moûts de  raisins et  n'ont, pnr  conséquent, pas 
subi l a  fermentation alcooli,qiie, les vins  de liqiieur ont subi au 
moins partiellement cette fcrinentation. L a  glycérine étant, 
cornme l'a montré  Pasteur ,  un produit constant de la fermenta- 
tion alcoolique, les vins  de liqueur doivent contenir u n e  quan- 
tité d e  glycérine proportionnelle h l a  qiiantité d'alcool rksultant 
de la fermentation qu'ils ont  subie ; les mistelles, a u  contraire, 
n'ayant l i a s  fer1nent.6, ne doivent p a s  contenir d e  glycériric 
M. Riche, dans son rapport  a u  Cornité consultatif des  arts et 
manufactures, admet  qu'on doit considérer comme mistelles les 
liquides dans lesquels l'analyse déchle moins de  4 gr. de glycé- 
rine p a r  litre. 

Malheureusement, le dosage de la glycérine dans les mistelles 
et les vins  d e  l iqueur  est u n e  opération fort délicate e n  raison 
de la dose massive de  sucre que renrerrnent généralement ces 
1)oissons. Ayant eu assez fréquemment  l'occasion d'effectuer ce 
dosage, nous croyons intkrcssant d e  décrire la mGthode à 
laquelle nous nous sommes arrki.6. Dans cette mét,hodc, h&tiins- 
nous d e  le dire, nous n e  faisons qu'appliquer lcs principes indi- 
ques p a r  les divers  savants  qu i  se sont  occupks de la question ; 
mais, coinme on rencontre d e  grandcs difficult6s pratiques lors- 
qu'on effectue Ir, dosage s u r  des vins triis riches en sucres, nous 
croyons rc:ridre st:rvice & rios confreres et lciir h i t e r  des tatonne- 
ments, ainsi que des pertes de temps, en en t ran t  dans  les détails 
de la technique que  nous a suggérée l'expérience. 

On introduil 200 cc. de v in  dans u n e  capsule d e  porcelaine 
d'une capacité de  300 cc. environ ; o n  place cette capsule sur le 
liain-marie, et 1'011 h a p o r e  jusqu'à c e  que  le  résidu soit ,siru- 
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peux, tout en coulant encore tr&s facilement ; on laisse refroidir; 
on verse le contenu de la capsule dans un niorlier d'une capacilS 
d'un demi-litre au moins (l j ; on rince & trois reprises la capsule 
avec une petite quantité d'eau, et les liquides provenant de ces 
lavages sont versés dans le mortier ; on a,joute peu h peu, et en 
agitant continucllement avec le pilon, une quantitk de ch:iur 
vive, pulvérisk firieinerit, bgitle I:r yuaiil.it4 de sucre que reri- 
ferment les 200 cc. de vin employ6s. Quelles q u e  soient lès pré- 
cautions prises, une certaine quantiti: de chaux adhère au pilon, 
et il est nécessaire de l'en détacher au moyen d'une laine de 
couteau arrondie L l'extrémité. Lorsque la totalitk de la chaux 
a été youtée, on rscle le pilon, pois on malaxe avec la  lame du 
couteau le contenu du inorlier, de inanière à le diviser ; on 
laisse ensuite en repos pendant 20 à 30 minutes, de manière 
que la formation des sucrntes de chaux soit complète, et I'on 
malaxe k nouveau avec le couteau ; on ajoute alors peu à peu, 
e t  en malaxant avec le pilon, 50 A 200 cc. d'alcool pur à 96-970. 
DBs qii'ori a ajout6 iirie pctite qiiarit,it.t': d'iilcool, 11: ~ni:liirige serrii- 
solide contenu dans le murtier se divise d'une inanière parfaite, 
et, sous l'action du pilon, on ohtient une masse d'aspect cré- 
ineux et homogène ; on continue &. asjouter l'alcool, et l'on mé- 
Iange le tout. Si le mortier qu'on a employé n'est pas muni 
d'un bec, on fait passer son contenu dans uii verre à pied, el 
on le rince avei;, un peu d'alcool. 

On laisse reposer pendant 20 à 30 minutes le mélange alcoo- 
lique, puis on filtre, en se servant d'un entonnoir poulie ou de 
deux entonnoirs si le volume des sucrates est trop considérable ; 
on lave le filtre ou les filtres à. l'alcool. 

La solution alcoolique présente ~ n e ~ r é a c t i o n  alcaline. On l'ad- 
ditionne d'une petite quantité de solution alcoolique d'acide tar- 
trique, de maniire à rendre la réaction acide. O n  a,joute une 
trace de pierre ponce pulvérisée (4), et l'on distille, de manière 
h éliminer la majeure partie de l'alcool. Le résidu de la distilla- 
tion ( iJ  40 cc.) est versé, après refroidissement, dans 'un  vase 
à. évaporation à fond plat ; on ajoute 3 h 5 gr. de chaux vive pul- 
vérisée et IOgr. de salile fin ; on mélange le tout au moyen 
d'une baguette de verre, et I'on évapore dans le vide. L'évapo- 
ration est terniinke en 12 heures environ. On Iiroie le rksidu au 
moyen d'une baguette aplatie à l'une de ses extrémités, puis on 
fait passer la poudre dans une fiole bien sèche de 200 cc. de 

( I )  Nous nous servons d 'un mortier en bronze d'une capacité de 700 cc .  
environ, mais on peut faire usagc d'un mortier de porcelaine. 

(2) Cette addition est indispensaLile pour régulariser l'ébullition. 
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capacité environ ; on net.toie le vase à 6v:iporation en y passant 
un  peu de  sable fin. 
. On ajoute dans ln fiole u n  mélange composé de  : 

E t h e r  acétique p u r  (1). . . . . 80cc .  
Alcool pur  . . . . . . . . 20 cc. 

L'éther acétique, qui a été indiqué comme dissolvant de la 
glycérine p a r  M. Trillnt, présente l'avantage de ne  pas  dissoudre 
les irnpuretks que  dissout le mélange kthéro-alcoolique indi-  
qué par  Pasteur .  Malheureusement, l a  glycérine, qui est tr&s 
soluble dans  l'éther acétique chaud,  est peu soluble à froid. Sous 
avons constaté qu 'un litre d'éther acétique, à la température de 
40 degr&, rie dissout que 13 gr. 4 de  g l y d r i n e .  Si l'on ndditioririe 
l'éther acétique d 'une petite quantité d'alcool, on  augmente trPs 
notablement la solubilité d e  la glycérine. Voici, en effet, les 
résultats que  nous avons obtenu en opérant  à la température de 
20 degrés : 

Glycérine dissoute 
par litre 

Ether acétique 100 parties Alcool 0 partics 13 gr .  4 
- 93 - - 5 - 23 gr .  8 
- 90 - 10 - 35 gr .  5 
- 8 0  - - 20 8 0  gr. 6 
- 70 - - 30 - I l l  gr.  3 

Le mClange renfermant 8 0  parties d 'é ther  acEtique e t  20 par- 
ties d'alcool dissout 8 p .  {O0 d e  glycérine, sans  dissoudre une 
proportion sensible d ' impuretés  ; c'est pourquoi nous avons em- 
ployé ce mélange pour extraire la glycérine. 

La fiole contenant l a  poudre et le mélange dissolvant est 
solidement bouchée et agitée pendant  deux heures ;  on laisse 
reposer ; on filtre sur  un  filtre Joulie, disposé au-dessus d'une 
éprouvette graduée ; on recueille une partie aliquote du  liquide 
filtré (75 cc. p a r  exemple) ; on verse cc liquidc dans  un vase 
à évaporation tarb, qu'on place dans u n e  cloche à vide con- 
tenant de I'acide sulfurique, et l'on relie la cloche à une trompe 
k vide. En laissant celle-ci fonctionner pendant  quelque temps, 
l'évaporation d u  dissolvant se fait assez promptement. Le résidu 
est laissé dans  le vide, en présence d e  l'acide sulfurique, pen- 
dan t  trois jours. Au Bout de  ce temps, on  pese la glycérine. La 
glycérine ainsi obtenue est t rés  peu colorée ; elle ne  renferme 

(i) L'éther acbtique pur du  coiiinierce est mis en digrstios &vçc d u  car- 
honets do potbssg sec, puis distill6, 
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pas de matiéres sucrées e t  ne contient qu 'une trEs faible propor-  
tion de substances minérales; on peut l a  considérer comme pure. 

Cette rritthode, a p p l i q u i : ~  h I'aiinlyse t i 5 u  açsez grarid nom- 
bre de vins de  liqueur ou d e  mistelles, nous a donné d e  lions 
résultats. 

Reelierelics snr I'actioii esercée par dilïkrcnîs 
 gents physiques et  eliirniques sui* le gluten tlcu 
f~riues de blé; eondltious d u  tlouage de ccî  eie- 
nient, 

Par M. K.' FLRURFNT, 
I'rofesseur au  Conservaloire des Arts-et Métiers. 

(Suite et fin) (I). 

VIL. - ACTION DE LA TEMPEIIATUIIE DE L'EAU 

C'est uri fait maintenant  établi avec la plus grande netteté que  
l'élasticité du gluten, la possibilité d e  l'extraire en totalité, soiit 
dues a u x  propriétés plastiques de  la gliadine e t  à l'action que  
certains sels, e t  plus spécialemerit les sels d e  chaux ,  exercent sur  
ces propri6tiis. A cette action des sels de  chaux,  il  convient 
d'ajouter celle de la température de l'eau, telle que  je l'ai définie 
dans le travail auquel j 'ai  fait allusion précédemment e t  d a n s  
une élutir: plus  récente publiée, en 1903, daris le joiirnal La Mcu- 
nerie francaise. L'exphience rnoritre qu'à la température de  
O degré, lcs propriétés agglutiriatives de  la  gliadine sont nullcs, 
puisqu'elles vont s'éveillant e t  s'affirmant a u  fur  e t  à mesure que 
la température s'éléve, conférant ainsi, au  gluten qui  In contient, 
une cohésion variable avec cette tempérntiire elle-m&rne et  aussi 
avec la quantité d e  glut inine qui lui est associée. De là  est venue 
l'idée de rechercher si la quantité de  gluten qu'on peut extraire  
d'une farine est  la même, à la ternpkrature de  16 degres, fixée 
cornme moyenne, qu'à la température d e  35 degrés p a r  exemple. 

J'ai, pa r  avance, répondu à celte objection en ~rioritrant,  ainsi 
qu'on peibé-"'le voir  précédemment : 1 0  que la quant i té  de  gluten 
extraite à la ternpérnture de i 6  degrés est la meme que celle que 
le dosage chimique permet de  déterminer, e t  que  la perte p a r  
usure mdcanique est au  maximum de 0,09 p .  100, c'est A-dire 
absolument négligeable ; 2" que. à cette m&me teinpéralure, on 
ne retrouve, d a n s  l'eau de  lavage, que la proportion de matière 
azotée soluble que  la farine contient, ce qui  démontre une  fois de  

( 1 )  Voir Annales de chimie analytique, igojl,  p .  195, 238 e t  
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pius que, dans les conditions précishes plus haut, on obtient bien 
la totalité du gluten. 

J'ai néanmoins recherché les raisons qui font que certains 
auteurs ont indiqué, pour la température de 35 degrés, une élé- 
vation du gluten variant de 0,3 0,4 p. 100. Des exphiences réi- 
tCrées, sur des farines diverses, ont moritré que, dans certains 
cas, il y a augmentation, tandis que dans d'autres, au contraire, 
il y a diminution, et que souvent on trouve des quantités égales; 
de plus, l'observation des chiffres montre que, si parfois la difré- 
rence en moins atteint 0,4 p. 100, la difrérence en plus s'Ql&ve 
quelquefois à 0,7 et mBme 1 p. 100. Cela prouve péremptoire- 
ment qu'aucune loi ne présidant à cette variation, celle-ci est 
réglée tout entiére par les soins plus ou moins grands qu'on 
apporte au lavage final du gluten et par la qualité de celui-ci. 
L'expérience montre, en effet, que les glutcns qui tendent ?I don- 
ner une augmentation sont durs et compacts, accusant ainsi un 
excès plus ou moins grand de gluténine, tandis que ceux qui 
tendent à faire accuser une diminution sont mous et peu élasti- 
ques, comme les glutens riches en gliadine. Or, les premiers pren- 
nent, avec l'eau tiéde, une solidité qui les aide. A retenir facile- 
ment l'amidon ct quelques débris, tandis que les secorids tendent 
& couler entre les doigts et à perdre facilement leur gliadine en 
e x c h  

La température de 35 degrés n'est donc, en aucune façon, 
recornmandable pour le dosage du gluten, et, si l'on surveille 
attentivement le lavage final du piton de farine cette ternpé- 
rature, il est à. remarquer qu'on n'obtient pas plus de gluten 
qu'à la température de 16 degrés, quel que soit l'kchantillon 
auquel on s'adresse, ainsi que le montrent les exemples sui- 
varits : 

Gluten 

- - 
Echantillon l .  . . 8,70 p. 100 . 8,73 p .  100 

- 2. . . 8,62 - 8.65 - 
- 3 .  . . 8,37 - 8,50 - 
- 4 .  . . 8,21 - 8.40 - 

De ce long exposé, on peut déduire les conclusions sui- 
vantes : 

i o  L'analyse chimique montre que le gluten est bien un élé- 
ment défini des farines de blB et que son extraction mdcanique, 
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faite dans des conditions convenablement choisies, se fait inte- 
gralement et  sans perte  ; 

2" L'eau distillée, le chlorure d e  calcium e t  le sulfate de chaux 
provoquent une perle dans le  dosage d u  gluten,  e t  cette perte 
s'attdnue au fur  e t  à mesure que l'eau s'enrichit en bicarbonate 
de  chaux ; le chlorure de sodium se comporte  pour l a  perte en 
gluten, comme le chlorure de  calcium ; 

3@ La niatiére azotée soluble d e  la fapine est seule entrainée 
pendant le lavage du  pâton e t  il n 'y a pas,  p a r  cons6qiient, de  
gluten perdu ; on  retrouve, dans l'eau de lavage chargée de  chlo- 
rure de  calcium et  de sulfate de chaux,  la quantité de  gluten 
entraîné, quantité qui corrpspond vraisemblablement L la pro-  
portion de globuline contenue dans  la farine ; 

4 0  Le lavage prolong6 d u  gluten cause une perte d a n s  la pesée 
de celui-ci, e t  cette perte a t,oujours lieu de f a p n  à. ramener In 
composition à 25 de  gluténine pour  75 de  gliadine ; 

5 O  L'acidité qui correspond a u  vieillissement de la farine tend 
A diminuer la facilité d'extraction du  gluten, et, jusqu'à une cer- 
taine limite, la saturation de cette acidité en excbs par  le biear- 
Iionate de  soude permet d'extraire la tu td i té  de la rnatiére azotée 
insoluble ; 

6" Le repos d u  pAton, avan t  le malaxage, tend plutôt à. abaisser 
qu'à relever la proportion d u  gluten ; 

7 0  La proportion de  gluten qu'on peut extraire d'une farine 
est la mkme 2 toutes les temptSratures, à condition que  le lavage 
6nal du pâton soit exécuté avec le plus g rand  soin. 

De ces conclusions, il est permis d'en t i rer  une beaucoup plus 
générale et dont  la portée pratique n'échappera k aucun des inté- 
ressés. 

On a pu penser, en effet, que le dosage de l'azote, p a r  l 'une 
des méthodes chimiques actuellement connueslétait  tout indiqué 
pour servir de  base a u  contrale des far ines.  P a r  malheur, ainsi 
que je l'ai montré (La l!!cuncrie franpise,  1903), ce dosage, qu i  
comprend à la fois l'azote soluble et l'azote insoluble, n e  répond 
pas aux  préoccupations industrielies des meuniers ; il ne  se  
prete pas à une  manipulation rapide, e t  il ne permet pas, vu,  
l'incertitude d u  coefficient 6,25, de remonter, avec la sbreté 
qu'exigent les expertises, a u  calcul d e  la matibre azotée corres- 
pondante ; d e  plus, la concordance des résultats, avec O,2 de  
diflkrence en plus ou en moins, n'est pas  supérieure celle qu'on 
obtient, d a n s  d e  bonnes conditions, avec la détermination d u  
gluten sec. 

Ç'est donc cette dernière détermination qui doit rester la base 
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des t ràkac t ions  dans le  commerce des  farines, à cause de sa 
rapidilé, d e  son exactitude e t  des  renseignements qu'elle apporte 
sur  la valeur boulangère des produits sorimis a u  contrale du 
chimiste. L'expérience de  quatorze années, renfermée dans 
le prEsent travail,  montre q u e ,  si I'on emploie de  I'eiiii à. la teni- 
pérature de  16 degr&, contenant 80 à 90 milligr., soit les 8 ou 
les 9 dixièmes de  la chaux totale à l'état de bicarbonate, et que, 
si la manipulation es t  faite en comptant 10 à 11 minutes pour 
l'extraction, 2 & 3 miriutes pour  l e  lavage, on trouve toujours, 
pour le gluten s k h é  à 105 degrés, des rksultats qui ne difrèrent 
pas d e  plus d e  0,20 p. 100, différence qui  ne fait  pas exception A 
celle qu 'on observe d a n s  l'application des autres méthodes de la 
chimie analytique. 

REVUE PUBLICATIONS FRANGAISES 

nenetif de Fréiny RU pyi-onutlinoninte de potcis- 
siuni polir la enracîéi.is~Cion d e s  sels de soude. - 
M. J .  BOUGAULT (Journ~il de phnrrnaçie et d e  chimie du 1 c r  niai 
1900, p.  437). - L e  réactif au pyroantimoniate de potassium se 
prépare en chaufrarit a u  rouge de l'antimoine pulvérisé avec du 
nitrate de potasse; on lave Il l'eau le produit obtenu, qui consti- 
tue l'oxyde blanc d'antimoine des pharmacies ; on fond cette 
poudre .avec du  carbonate de  potasse, et, lorsque le mélange est 
refroidi, on lave & l'eau froide, afin de le  séparer de  l'excks de 
carbonate de potasse. 

Si I'on prend un peu d e  cette poudre, qu'on la  fasse bouillir 
avec uri peu d'eau, qu'or1 rcfroidisse cl. qu'or1 filtre, on obtient 
une solution qui donne, avec les solutions de sels de  sodium, un 
précipité de  pyroaritimoniate d e  sodiurri, formé de  crist:iux pris- 
matiques ou oclaédriques lorsque la  précipitation a été lente, et 
formé de fines aiguilles ou de prismes allongés lorsque la préci- 
pitation est rapide. 

D'après les chiniistes, ce réactif n'es1 pas trés fidéle, et, 
d'après M. Bougault, cela tient,  d'abord, à ce qur: la formule 
donnée par  J'rérny n'indique pas les proportions de substances 
employer, n i  la durée de  l'ébullitiori ; d 'au l re  p i ~ r t ,  les rnariipu- 
latioos nécessaires pour la préparation d u  réactif sont üsscz lon- 
gues, et beaucoup de  chimistes achi:tent le réactif tout préparé 
dans le commerce ; or, ces r h c t i f s  pris daris le commerce eon- 
tiennent d u  nitrite de potassium e t  du carbonate de  potassiurri, 
qui influent sur  l a  sensibilité d e  la réaction en présence des sels 
de sodium: Les rëactifs d u  coirime'rce peuvent aussi contenir de 
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la soude provenant  d u  carbonate de  potasse irnbur employé pour 
leur préparation. 

M. Bougault propose de  préparer le réactif de  Frérny p a r  l e  
procedé suivant,  qui  n'est pas  compliqué : or1 prend I g r .  da 
chlorure d'aritirrioirie, qu'on ajoute daris uri rii6larige d e  45 c c .  
d'eau oxygénée à 10 volumes et de 10 cc d'une solution d e  
potasse pure au  tiers e n  poids;  on chauffe doucerneilt; il s e  
forme un  précipité qui  s e  dissout un peu, en méme temps qu'il 
se dégage de l'oxygène ; après qu'on a chauBe pendant  5 à 
10 minutes, la soIution est à peu près complhte ; on décante ou  
l'on filtre. 

Pour  employer cette liqueur cornme réaclif, il faut prendre les 
précautions suivantes : 

2"mplojer peu de  réactif (1/2 cc.) ; il n'y a pas à redouter 
qu'un excés de  sel de  sodium redissolve le précipité de pyroanti- 
moniate de  sodium ; 

2O La solution de sel de sodium doit être rarncnée à. un aussi 
faible volume que  possible; elle doit Etre neutre  ou alcaline, 
jarnais acide ; 

3 O  Aprbs avoir mélangé le réactif avec la solution à essayer, 
il faut faire bouillir pendant  quelques instants ; l'ébullition favo- 
rise l a  formation du prkcipité ; 

4 0  Aprés refroidissement. il est utile d'amorcer en traçant lin 
trait s u r  les parois dn tiil)e avec un  agitateur porlaril. une trace 
dc pyroantinioniate dc sodium. L e  dbpôt d e  pyroontinioriiate 
de sodium se  forme a u x  endroits où le trait  a été tracé s u r  le  
verre. 

Ainsi employé, le réactif préparé d'après le procédo de  M. Bou- 
gniilt donne un prkcipité tr&s visible e t  immédiat avec C.dixiErnes 
de milligr. de  chlorure de  sodium. 

L a  prbsence des sels de  potassiuin dans lit solution h essayer 
dirriiriiie b(:iiui:oiip l a  serisibiliti: du réaclif;  cri présence de 1 g r .  
de cartmnatc de potassiurri, on décèle avec peine 2 centigr. de  
chlorure de  soùiiim; en présence de  1 gr. de  bromure d e  potas- 
sium, on ne retrouve pas un centigr. de  bromure de sodium. 
Pour avoir une  rkaction sensible, il faut Eliminer le potassium 
:lu moyen de  l'acide tartrique, e t ,  pour cela, il faut commencer 
par convertir les sels de  potassium en sels acides volatils facile- 
ment déplaçables p a r  l'acide tar t r ique (carbonates, nitrites, sul- 
fures, etc ). 

Si l'on n affaire h un  mélange de  sulfates, on précipite SOqIIZ 
par  l'acbtate de baryuin ; aprFs filtration, on calcine ; le  résidu, 
filtri à nouveau, est alors trait6 par  l'acide tartrique. On opère 
sur  le plus petit volume d'eau possible, afin de  dissoudre peu d e  
bitartrate de potasse;  après séparation de ce dernier sel,  les 
eaux-mbres qui contiennent la presque totalité du sodium sont 
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évapor6es e t  calcinEes ; puis  le résidu est repris par  1 cc. d'eau 
et  additionné d u  réactif. 

Avec les chlorures, bromures et iodures, on élimine les halo- 
génes p a r  l'acdtate d'argent. 

Avec les nitrates, une  simple calcination suffit pour  les rame- 
ner  it l'état de  nitrites. 

En  opérant ainsi,  M.  Bougault a réussi ?I caractériser O g r .  0063 
d e  carbonate de  sodium dans  4 g r .  de carhonate de potassium ; 
Ogr. 0 0 i  de c:hloriire d e  sodium d a n s  2 gr .  de  k~roiriiire de  pntas- 
sium ; Ogr. 003 de sulfate de  sodium dans  2 s r .  de sulfatc de 
potassiurn. 

Les sels de  lithium constituent un  obstacle plus sérieux encore 
que ceux de potassium it la sensibilité de lit réaction, attendu 
qu'ils donnent d u  pyroantimoriiate de l i thium presque aussi 
insoluble que celui de sodium. On dislingue le pyroantirnoniate 
de  lithium de celui d u  sodium e n  ce qu'il cristallise en lamelles 
hexagonales semblables à celles de l'iodoforme, sauf l a  cou- 
leur. 

M. Bougault ne  peut se prononcer encore s u r  le  point de savoir 
si  le r h c t i f  au  pyroantiinoniate de potassiurn prépare par  son 
procédé peut se  conserver longtemps ;  il a simplement constaté 
qu'au bout de  quinze jours ,  il n'a pas  perdu sa sensibilitb. 

Ikolicrclie d o  silicate de sonde dniis les mmvonm. 
- AHMED-IIUSSEIN (Joumnl de pharmacieet  de  chimie d u  15 mai 
ISOJ).  - W. Ahmed-IIussein a eu l'occasion, comme chimiste 
des douanes de Constantinople, d'analyser des savons qui  conte- 
naient du  silicate d e  soude. Cette fraude est douhlcment profi- 
table C1 cenx qui  la coiniriettr:rit, eri ce seiis que ,  d 'une pai.1, le 
silicate de  soude est vendu pour un  r n h e  poids dc savon, el 
que, d 'autre  part ,  la présence de  ce sel permet d'obtenir un 
savon contenant une propoition d'eau assez considérable, tout en 
présentant l'aspect d 'un  savon parfaitement sec. 

P o u r  reconnaître le silicate de soude d a n s  un savon. on râpe 
ce dernier, e t  on le dissout dans  l'alcool chaud ; on filtre; il 
res1.e s u r  le filth-e un rksirlii qu'on Ixve il l'alcool chaud et qii'on 
fait  sécher. 

Pour  savoir si  le résidu est du silicate d e  soude, on  ne peut 
recourir la méthode classique, qui  consiste h en dissoudre une 
portion dans l'eau et  à traiter la solution obtenue p a r  l'acide 
chlorhydrique, dans le but  de précipiter l a  silice ; on ne peut 
p r o c a e r  ainsi,  attendu que l'action de la chaleur a rendu le 
silicate de  soude insoluble dans  l'eau. 

On opére alors de la  manière suivante : on prend une petite 
portion du  rksitln olitenn en traitarit le savon par  l'alcool ; on 
l'introduit dans un tubc ; on  ajoute quelques cc. d'cau distillée, 
et l'on chauffe légèrement;  si, à l'aide du  tournesol, on constate 
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que le liquide est alcalin, on peut soupçonner que le savon 
devait contenir du  silicate de  soude ; on s'en assure en ajoutant 
de la soude caustique dans le rnélange et en chaulfant ; on filtre, 
et l'on ajoute au  fillralurn d e  l'acide chlorhydrique jusqu'h reac- 
tion acide ; on  sait  qu'en liqueur acide, la silice ne prkcipite 
pas ; on ajoute de I'ariiinoni:~que jiisqu'k rki~ction iilcaline ; iilors 
la silice se présente avec son aspcct caractéristique. 

Sur IR ~iligniUc~tioll <ln buciIlus eoll dans les eaux 
potaiJies.- M. H. VINCENT (Annales de l'lnstitul Pasteur, avril  
1905). - Aprés avoir  étk considérée pendant  longtemps comme 
une preuve irrécusable de  contamination par  les matières fécales 
ou par  les substances organiques e n  dficornposition, l a  présence 
du colibacille dans  les c;iux destinées i l'alimentation paraît  avoir 
perdu toute signification, certains n'hésitant pas B voir dans ce 
microbe u n  saprophytk liarial, qu'on peut  tikceler dans  toutes 
les eaux. Or, c'est entre ces deux opinions extrèmes que se trou- 
verait la vérité, d'apr6s l'auteur. 

En eff'et, hl.  Vincent a pu s'assurer qu'un assez grand  nom- 
bre d'eaux de source, bien capt6es e n  échappant à toute conta- 
mination, sont absolurnent indemnes de colibacille, et il serait 
inexact de soutenir, avec lluclaux, que les eaux  sont l'habitat 
naturel de cc germe;  bien loin qii'il en soit ainsi, le colibacille, 
cnsemencS dans l'eau distillée e t  stérilisCe, disparaît  au bout de  
six ,jours environ. C'es1 donc dans le sol, e t  surtout daris l'irites- 
tin de l'hornme ou des animaux,  qu'il faut chercher l'origine de  
la contarninatiori des eaux par  ce niicroorgiiriisine, dont la pr6- 
sencc ne saurai t ,  dEs lors, etre regardée comme sans inti:r?t a u  
point de vue de  la santé publiquë. 

Mais, à cet égard. ce qui importe, c'est rrioing la prisence meme 
di1 colibacile d a n s  l'eau que son abondance ; pour M. Vincent, 
toute la question se  résurrie en ces d e u x  propositions : 1 0  les eaux 
suui1:ies renferment le  colibacille en proportion élevée ; 20 lorsque 
ce microbe existe d a n s  les eauz pures, on ne  l'y trouve qu'en 
très minime quantité.  L'examen d'une eau potable, a u  point de  
vue du colibiii:ille, doit donc coiriprendre nori-seulement la recher- 
che de ce germe, mais  aussi, et surtout sa numération; d'aprés 
les analyses de 1 auteur, une  eau donnarit de 1 0  à 50  colonies 
colibacilliiires p a r  ccntirnEtre cube doit ètre considérée comme 
profondément souillée; de 1 k 20, comme mauvaise ou très 
niauvaise; s'il faut ensemencer 1 litre d'eau pour  obtenir 100 h 
1.000 colonies, cette eau sera tenue pour suspecte ; elle sera pas- 
sable ou niédiocre si elle renferme de  50 à 100 colil~acilles p a r  
litre, assez bonne ou bonne si elle n'en contient q u e  de 1 0  B 50. 

Enfin, A cûté de  la constatation e t  de la numeration d u  coli- 
bacille, M. Vincent accorde une valeur toute particulière à la 
recherche de certains autres microorganismes qui sont comme 
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I P S  satellites de  celui-ci;  parmi eux! figurent. en première ligne, 
les niicrobes d e  la putr6faction, et surtoiit les anaérobies stricts 
t rop  souvent négligés ; ces derniers, en effet, extrkriieiu~nt rares 
dans les eaux  pures, s'élèvent a u  nombre d e  5, .10 et  mérne JO 
p a r  ceritirriétre cube d a n s  les eaux  soumises aiix irifiltralions de 
matières fécales, de  pur in ,  d e  fumier, de  substances organiques 
en décomposition, e t c . ,  et c'est l à  une  donnée qui permettra 
bien souvent de rejeter,  pour  l 'alimentation, des eaux qu'on 
aiirait cru passables k s'en tenir a u x  n~b,thotles classiques 
d'examen bactériologique. 

- 
No iBvenu r&aetiTdc I'econitine. - RI. PINElLIJh AIAVA- 

RE% (Comptes   endu us de l'Académie des scie~zces du 5 juin 1!1OJ) - 
Les essais faits p a r  JI. Pinerua Alvarez ont porté s u r  I'aconilinc! 
pure cristallisée de Gehe, de  Dresde. Cet alcaloïde fond à 1'34" 
et se transfcrrrie en un  liquide jaune-rouge%tre, reslanl long- 
temps en surfusion. 

Avec SO'1TZ concentré, i l  prend Urie coloration orange peu 
irilense, el la soliil.ion eii est iric:olnrt:. 

E n  ?joutant S cet alciiloïde du  saccharose et SO'IL*, on ne 
voit pas appnraitre la couleur rouge que donnent certaines aco- 
nitines comnierciaics. 11 se saponifie facilement, arec dne solu- 
tion alcoolique de pottisse, eri aconine et acide benzoïque, sans 
production sensible de vératr ine.  

Si l'on met l'alcaloïde en contact avec Az03H ( U  = .1,/12), q~i 'on 
évapore à siccité au  bain-marie et  qu'on ajoute de la solution 
alcoolique ds potasse, on n'observe pas In couleur pourprée de 
la rkaction vkratriqiie de la pscudo-aconit,ine (nconitum ffem, 

nnthnra, etc.) En chaufhnt  légbrement avec l'acide phosphorique 
médicinal ou sirupeux, on n'ohserve ni couleur rouse, n i  couleur 
violette. 

Avec les réactifs généraux des alcaloïdes, 41. Pinerua Alvarez 
n'a cnnstaté aucune réaction c;iracli.rjstique. 

Jusqu ' i~  présent, on manque de réactioris permettant de  carac- 
tkriser nettement l'aconitine pure, attendu que la forme cristal- 
line, la réaction microchiinique proposée p a r  A.  Jurgens, de 
Uorpat, consistarit i~ produire d e  I'iodliydrate d'aconitine, et 
enfin l'action physiologique constituent des caractères peu cer- 
tains. 

Après d e  nombreuses recherches, M.  Pinerua Alvarez a obtenu 
des résultats en opérant de la inaniére suivante : il prend dans 
une  cnpsut,e de' porcelaine environ 1 milligr. de l'alcaloïde à 
essayer ; il ajoute 5 B 10 gouttes de brome ; il chauffe au bain- 
rnarie ; il i iou le  i 2 cc. tl'AzO311 furriarit ; il evapore jusqu'à 
siccité a u  bain-marie, e n  a,joutarit un peu de brome lorsque 
l'acide se décolore laissant un produit d'oxydation de couleur 
jaune;  i l  ajopte de 112 à l cc. de solution saturée de potasse 
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d a m  l'alcool pur ,  e t  il évapore h. siccité ; il obtient a insi  u n  
résidu rouge oii brun, suivant  la quantité d'aconitine ; après  
refroidissement, il verse 3 il 6 gouttes d'une solution iiqueüse a u  
1/10 de sulfate de  cuivre ; il se produit  alors u n e  coloration 
verte très intense. 

Crposeopic des eaux de ïïeiir d'oranger. - hl. GOTJ- 
TAL (Bulletin de p h n n a c i e  du Sud-Est d'avril 1905). - Les réac- 
tions chimiques n e  permettant pas  de distinguer fiicilemcnt les 

, eaux IIP fleur d'oranger préparées avec les feuilles, M. Guiilal i t  

essayé de voir si  la crgoscopie ne donnerait pas de  nieilleurs 
résultats. II n expérimenté çii ï  des é.:hantillons i r e p a r e s  p a r  lui- 
m?me et s u r  d'outres dont  l'authenticité n'était pas douteusc. 
Ses essais ont porté s n r  dos eaux prépar ies  avec 2 parties d e  
fleurs, pour  obtenir 1 litre d'eau ; s u r  d'antres préparées avec 
une partie de  fleurs poiir obtenir une part ie  d'eau ; s u r  
d'autres préparées d'après In formule d u  Codes (1 partie d e  
fleurs poiir ohteriir 2 parties d e  distillatuin) ; enfin sur  de l'eau 
de feiiilles, qu'on appelle eau de brouth. 

Le point cryoscopique de I'eau préparée avec 2 parties de  
fleurs pour  1 de produit est de  - 00133. 

Celui de  l'eriu . préparée avec parties égales d e  fleurs 
- - - ODO85. 

Celui de  l'eau préparée d'après le Codex = - 0°05. 
Celui de  l'eau de feuilles - - 0°033, chiffre se rapprochant  

beaucoup d u  point cryoscopique de I'eau préparée avec les pro- 
~ o r t i o n s  d u  Codex. 

L'aricieririetC del 'eau n e  rriodifie pas  son point cryoscopique. 
M.  Goutal émet  le vccu que le fu tur  Codex prescrive, sinon 

l'eau prépnrée avec 2 kilos de fleurs pour  ohtenir 1 litre de 
distillaturii, du  moins celle préparée B parties égales. 

II demande mèine qiie, si l'on maintenait a u  Codex l'eau pré- 
parée d e  telle sorte qu'on distille 2 parties d'eau pour  1 part ie  
de fleurs, on autorise le inouillaje d'une eau plus concentrée. L e  
ptinrrnncien po:irrait acheter une eau a 2  parties de fleurs p o u r  
1 partie de  distillatum, et ,  à l'aide d u  cryoscope, il aura i t  le 
rrioy(:ri de s';issiirrr tl(: la qiialitk de cette eau ; au  fur  et S mesure 
des besoins, il a l l o n p x i t  cette eau avec une quantité d'eau dis- 
tillrie suffisante 

REVUE DES PUBLICATIONS ETRANGERES 

SépnrrrLion di1 uiokel ct d u  cobalt. - M'ri. nosex- 
HISTM et  HULnSCIITNSKY (Zei t s .  f. nnnlyt. Chernie, 1905, p. 220). - Le cobalt forme, avec les su l foc~anures  alcalins, des sels 
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doubles de  la formule I~"O:CAZS)~ + H 2 0  ; le nickel fournit 
des curn[més iinalogues, mais  moins s tables .  

Les sulfocyanures doubles de  cobalt sont  solubles dans plu- 
sieurs dissolv,znls organiques, tandis que les corripos6-, du nickel 
se dissolvent seuleiilcrit dans  l'eau e t  u n  peu dans l'alcool bouil- 
lant.  Le meilleur agent,  pour  In s6püraLion des deux sels, est Lin 
rnélürige de  23 volutnes d'éther et  de i volume d'iilcool anigli- 
que .  Le CoR2(C.\zS)" est précipité en solution aqueuse diluée ; il 
faut  h i r e  une snlulinn aqueuse conccrit.rée et ajouter un  grand 
excEs d e  ItCAzS . 

Pour appliquer la méthode, on prend une  solution renfer- 
m a n t  Ogr. 3 A Ogr. û de niétal ; on rijoute a u  inoins 12 gr .  de 
hzH6CAzS, el l'on coricentre jusqu'k 15 à 20  cc. On extrail  alors, 
p a r  agitations successives, avec le melange indiqué, jusqii'à ce 
que celui-ci ne  se colore plus .  

L a  sol~itiori aqueuse, qu i  renTerine le nickel, est évaporée ; le 
résidu est calciiié pour chasser hzIIT, \zS ; on dissout dans 
Az0311 ; 1.111 ;c,jniil.e tir: I';irririioriiaque el de 1'oxiiliit.e airirrio~iic~iir., 
et l 'on soumet à. 1'9lectrolyse. L a  sulution éthéro-alcoolique du 
cobalt peut étre distillCc ; mais il est plus pratique de l'agiter 
avec une solution aqueuse de SOkHP à 20-15 p. 100, qui  extrait le 
cobalt. Cette solution aqueuse acide d e  c o h l l  est alors : ~ d d i -  
tionnée d'amiiioniaqiie e t  d'oxalate arnmonique ; puis elle est 
électrolysée. 

On arr ive B (les résullats aussi exacls qiic ceux oblcrius par la 
méthode a u  nitrite. 

DOSR~C de In chaos. - M. F.-II. ALCOCK (l'hrii-mnceuti- 
cal Joumal, 1904, p .  6 4 4 ) .  - Le carbonate de chaux,  précipité 
par  un procédé quelconque, est t ransîormé en azotnte, évaporé 
ü siccitk e t  chüulfë lfigérernent, d'abord jusqu'h f~ i s ion ,  puis jus -  
qu'k cessation de vapeurs nitreuses. Lcs résultats sont exacts. 

A .  D. 

P ~ o g r b n  de l'analyse élriotrolytiqoc: ru% Etntn- 
U u l s .  - M. F.-J . 1lOl)RE (Co,nples rendus du T7"ongrès de clhi- 
mie uppliqzrtk, vol. 1, p. 461). - Aux Rtals-l:riis, Li plupart des 
pro&s réalisés d a n s  ce genre d'ari;ilyse provicnnent d u  Labo- 
ratoire John  lI:~rrison, d e  I'IJniversité d e  Pensylvanie. 

Arqent .  - L e  doange électrolytique, soiis forme de,cyanui.c, 
est étudié par Fulweiler et Smith (J. m. chsm. Soc., 9 3 ,  p .  1582), 
eu présence du  cuivre (1 parlie d'argent pour  2 ou 5 parties de 
cuivre). 

1)aris chaqiir: cas, Ogr. l d'argent dans 1.23 cc. en 'soliitiori, 
avcc 2 g r .  de cyanure.  Densité du courtint I)ioo= 0,113 0,03 
arnp. ; voltnçe 1,2, à 1,35 volts.  Température 6 3 .  

Dans ces conditions, In séparation est compléte en 6 heures. 
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De bonnes séparations ont  été aussi effectuées en présence 
d u  cadmium, d u  zinc et du  nickel. Pour  le cadmium, on chauffait 
k 75O. Le nickel retarde un peu la précipitation de  l'argent. 

Mercure. - 1.a si'paration du cuivre et  d u  mercure en solution 
de cyanure a été é t u d i k  p a r  Smith et Frnnkel (Am.  chem. J., 11, 
p. 26i).  Cette riihthotle a été critiquée par  Giecke, qui trouve du  
cuivre dans le mercure déposé. 

Spare et Smith ( J .  am. chem. Soc., 23, p. 5791, dans  un  grand 
nombre de d6terminations, avec des quantiti's variables de métal, 
n'ont jamais constaté cet inconvenient.  

La densité (111 cour;irit Di = 0,01 B 0,03 amptirc: e t  voltage : 
1 B S. Températ,ure : 60°. L e  dépbt est terniin6 en 5 heures. D e  
bons résultatç. sont o1)tenus aussi en présence clu cadmium et  
du zinc. 
Uranium. - Lily Gavitt Kolloclc e t  E .  Smith ( J .  a m .  chem. 

Soc., 23, p.  607) séparent  ce métal du  baryum, du calcium, d u  
magnésium et du  zinc. L)107 : 0,01 à 0,Oi anipkre. Voltage : 2 
k 8. Volume de  la solution : 123 cc. QuarititO d'oxyde d 'urane : 
O gr. 1. Txi.  autres  métaux étaierit en quantil6s Eg-ales. La sépa- 
ration est coinpl6te en inoins de 6 heures, en solution de sulfate, 
de nitrate ou d'acétate. En solution acétique, il faut séparer le 
fer, lequel retarde la  précipitation de l 'uranium, et la présence 
de petites qiinntitCs de  sels de chrome l'entrave. 

Kern (J. am. chem. Soc., 23, p. 683;, a critiqué divemes 
rriClhodes de dosage de l 'uranium, y compris la mt thode  électro- 
lytique. T I  est d'nccnrcl avec Smith pour  constater son exactitude, 
quoiqu'il propose des conditions difrérentes. Pour  u n e  solution 
de 0gr .  1 à O sr. Y U30R d a n s  223 h 200 cc., il ajoute 2 cc. d'acide 
acétique à. 500/0 ,  et il électrolyse avec u h  courant Dido - 0,OF à 
0107 ariip. e t  6 à 8 volts k .650 .  Lorsqu'il y a plus de Ogr .45  
d'oxyde d'urant:, on cniploie 0,7 à i a'liiphre. 

2Cldybdèr~e. - P r k i p i t  e S In r,at,hode sous forme d'hydrate d e  
se$quioxyde, comme l 'uranium. Smith (am. chem. Juurn., 1 ,  p .  329) 
a essayé, il y a vingt ans,  d'analyser ainsi le molylidate d'arnmo- 
niaque. Lily Gavitt Kollock et  Smith (J. am. chem, Soc., 23, 
p. 669) additionnent la solution d 'un  peu de SOLILQu de  C2JI'02 
et ohtiennerit u n  trFs bon précipit6. Le dépbt est complet e n  
4 heures, lorsque ln quantité d'acide rnolybtlique nedepasse p a s  
0gr .13 dans 125 cc. I,e courant employé Di07 = 0,022 0,025 
amp.  et 2,s h 7 volts t~ 70~80D.  

I je  déplit n e  peut  pas  ètre pesé directement; 011 le  dissout 
dans Az03H ; on évapore & siccitC, et l'on pEse A l'état de Mo03. 
O n  peut appliquer cette méthode a u  dosage d u  molybdène d a n s  
la molybdénite. Pour  cela, o n  fond avec du  mélange oxydant ;  
on reprend p a r  l'eau ; on acidule p a r  SO'HZ et  l'on électrolyse. 

Zinc.  - E d g a r  F . Smith (J. am. chem. Soc., 24, p. 1073) pré- 
cipite en présence d'un acétate alcalin ; il recouvre la cathode 
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d'une couchc d'argent.  IJes conditions sont les suivantes : sul- 
fate double de potassium et de zinc, Ogr 2 ;  acétate de soude, 
1 gr. ; acide acétique, Occ. 2 ; volume total = 150 cc. ; Dim 
= 0,36 ii 0,7 a inp . ,  4 :L 5 volts à Go. L'électiolysc dure 2 heures. 
L'auteur applique cette méthode h l'analyse des minerais de 
zinc. 

Rismitth. - Kaininerer ( .1.  a m .  cham. Sor., 233. p .  83) emploie 
iirie soliitiori iiitrique de bismuth, B laquelle i l  a iijoutk un peu 
de SOiH2. Lit présence d'un sulfate :ilcalin en solution est n6ces- 
saire. I A  cathode est en pl;itirie p l i .  Les conditioris sont les 
suivantes : 0 ~ r . I  à 0gr .19  dc hismuth dissous dans I cc. 
dJAzWi1 (D = 1,48), 2 cc. de  SOblI"(L) = 1,8S) e t  1 gr. de sul- 
fate de potasse. I'ol~iinc de  la solutioii = iD0 cc. et le courant 
ilioo = 0,02 ainp&re, avec 1,8 voit, i la température de  63 à 500 
pendant  8 :i 9 heures. On sépare ainsi le bismuth d u  zinc, du 
cadmium, du chw3me, du  nickel, du cobalt et d u  fer. Lorsque les 
sels de fer sont à l'état ferreux, il faut employer un courant de 
0,03 nmpére. S i l s  sont B l'état ferrique, le courant doi t  étre de 
de  0,s ampère.  

Plomb. - Une des méthodes d'électrolyse des sels de  plomb 
consiste à précipiter le plomb SOLE forme de  phosphate, à redis- 
soudre le préçipitk dans la soude caustique ou dans Az0311 et B 
électrolyser. A.-F. Lynn ( J .  am. chem. Soc., 24, p .  425) obtient 
d e  rileill~:urà résultats en dissolvant le précipité de phosphate de 
plomb dans  l'acide phosphorique et électrolysant. Les corirlitions 
sorit. Ics suivariles : O g r . l  de plorrib ditris 130 cc. d e  soliitiori. 
Le ploml) est précipité par  10 cc. d e  solution de phosphale de 
sriudc e t  rerlisso~is dnris 10 B 4 4 cc. d'acide phosphorique 
(il = 2 7 1 ) .  Densité d u  ciiiirnnt : il = 0,003 srnp.  et 3 volts. 
Ternpsde  tlépht : 1" à4 Izeurcs. 

L'auleui olitient des résultats satisfaisants dans  l'erriploi de 
cette méthode pour la séparation du manganèse. 

La. cathode rotatiae. -- Gooch et  Wodnay ( A m .  J .  Sc. 165, 
p .  320) ont appliqu6 avec succEs la rotation de  la cathode à l'ana- 
lyse élecl.rolgtiqiie. 

Ln solution B électrolyser, ayan t  uri volume de 50 cc., cst 
introduite dans  un v i l se  cylindrique de  150 cc. Cne feuille de 
platirie, placée contre les parois (111 v o x ,  sert d'aiiode. La cathode 
tournante consiste en u n  creuset ordin:tire en platine de 20 cc., 
immergé aux deux tiers d e  sa hauteur  d a n s  le liquide, de fit~on 
k avoir environ 30 centiriiètres carr2s de s u r f x e  mouillée. Le 
creuset est hien bouché h l 'aide d'un bouchon de caoutchouc k 
u n  Lrou,lequel est fixé sur  I'arhre vertical d'uu petit moteur élec- 
trique Cet arhre niétallique en contact avec le creuset forme une 
partie du  circuit. Le moteur  tourne à 600 ou 800 tours par  
minute. 
En soliition sulfurique, Ogr,23 d e  cuivre  peuvent être dépo. 
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sés en 15 minutes et Ir: dépUt est adhérent .  La densité d u  cou- 
rant SDioo  = 13,3 ampéres.  En une demi-heure, la précipitation 
de l'argent e t  du  nickel ont  lieu. 

13. E.-14'. Smith,  dans  une  note lue devant  la Société chirriique 
de Washington le 9 avril 1903. d k r i t  un certain nomhre de  doça- 
ges effectuées avec une anodc tournante. Les dépôts obtenus 
(cuivre, argent ,  nickel, etc.) sont tlès bons. 

P. T. 

Rcclicrclie toaicolo~iqtie du chlorate de potasse. 
- 31. OTTO JIEIEK jl'l~nr~macezrtische Cenlralhnlle, 1905, p. 152). - 
Ilans les einpoisonnements p a r  le chlorate de pot:isse, on peu t  
exaiiiiner le sang ,  dans  lequel on ohserve les raies de  In méthé- 
rnoalobiiie, mais il est néce~sn i re  de diceler la présence du  ctilo- 
rate de riotasse, sur tout  si la victime a succoiiibé. 

L'auteur propose d e  recourir au  procédé suivant,  qui periiiet 
de reconnaître qualitativement le chlorate de potasse ; on prend 
un peu (le l'ui-irie de  1:i victime, qii'ori adrlitioririe ti'uric: solntiori 
fiiible d'indigo daris S O ~ l l ~ u s q u ' à .  coloration bleue ; on ajoute 
ensuite SOiI12 goutte i goutte ; si l 'urine contenait des chlorates, 
la coloration bleue disparaît ,  e t  le liquide prend une couleur 
jaune ou jaune-verdiltre. Cette décoloration se produit dans  les 
cas oii l'on se trouve en présence d'un liquide ne contenant pas  
plus de 1 centigr. de chlorate de potiisse 

Pour le dosage de  ce sel, or1 opéie  de la iiianiPre suivitrite : on 
corrirnence p a r  soumettre k 1ii dialyse le contenu stoniacal et les 
organes dans  lesquels on soupçonne la présence c l~ i  chlorate de 
potasse ; le  liquide dialys6 est divisé e n  deux parts  ; dans l 'une 
de ces parts,  on  dose les chlorures à l'aide du nitrate d'argent,  
aprés acidulation par  AzO"1. 

Quant à la deuxième part .  or1 l'additionne de 4 à 3 fois son 
volume d'eau ; on ajoute à In liqueur ainsi olitenue du zinc en 
poudre et SOLIIs, afin de réduire le chlorate de potasse en chlo- 
rure de po tass iu~i i ;  on dose de nouveau les ch lorures ,e t ,  du  
résultat ainsi obtenu, or1 retranche le premier rCsultat ; l a  difï6- 
rence correspond au chlorate de potasse. 

Si l'aniilyse ainsi  faite donnait un résultat nbgatif, on ne  pour- 
rait nier d'urie fayori absolue I'ernpoisonnernent Far  le chlorate 
de potasse, attendu que le chlorate de potasse est rapidement 
elirriiné et qu'il peut avoir  disparu de l'organisme. 

IBosage d a  sorifi-e ~ H U R  les pyrites. - M .  I3AT'I'1lSON 
(Juuni .  of Soc. Chein. I d . ,  1. XXXV, p. 7).  - l m  causes 
d'erreur dans le dosage di1 soufre par  la méthode ordinaire au 
chlorure de  baryum sont  : 

10 L'entrafnenient d'un peu dc fer par  le sulfate de baryte pré- 
cipité ; 
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20 La ~olu1)iliL.é du  sulfale de baryte dans le filtratum et les 
eaux de lavage ; 
. 30 L'entrafriement du chlorure de baryum. 

Lunge prhcipite le fer h l'état d'hydrate par A z 1 3  ; il filtre; il 
lave, puis il sature l'excès d'tizt13 par IIC1. 

L'auteur dit qu'en prociidan1 ainsi, Lunge introduit une qua- 
trihme cause d'erreur par la formation possilile d é  sulfatebasique 
de fer .  

L'auteur a fait de noinlireuses expEriences, alin de déterminer 
les quantitPs d'AzT1"t d'llCl nécessaires pour ohtenir les riieil- 
lcurs résultats par l'emploi do la méthode Lurige, 

La présence ou l'absence du chloruro d'amnioniurn n'influe 
pas sur l'eritrainement des chlorures, ni sur la nature du sulhte 
de baryte, mais le degré d'acidité a une grande importance. 

La quantité d'IIC1 en excès, dans un  volume de 100 cc., doit 
étre a6 minimuin de Occ. 3 pour que le priicipito soit dense et 
qu'il n'y ail presque pas de chlorure de baryurri oritrainé. 

Les expérenccs clc l'autour ont montré quc, dans la inéthode de 
Lurige, mémc avec un excEs appréciable d'AzH:' ct en opdrant à 
froid, le précipité peut contenir iirie grande quantite de  sulfate 
basique de fer ; que cette quantil6 augmente avec la tempéra- 
ture ; qu'clle diminue avec l'excès d'AzI13 ; qu'à la température 
de l'ébullition, I'oxytle de fer hydraté rSagit sur le sulfate d'ain- 
moriiaque, en doiirimt du siilfiite basiquc de fer ; enfin, qu'il 
est nécessaire quo l'excès d'ammoniaque soit supérieur à O cc. 

L'auteur modifie donc la mkthode de Lunge de la fayon sui-  
vante, disant qu'a la suite de nouvelles expériences, Lunge est 
arrive aux menles conclusions : 

Mods opéra/oira. - L'hydrate fcrrique est précipité la tenipé- 
ture de 70°, maintenue pendxnt 10 minutes. l<'éxc&s d'Xzl13 
(Il = 0,88) R i1,joiil.er est d e  -5 cc., et, apr&s lavnge, le vnlume 
étant de 340 cc., ou ncutrtilise irrirnédiateiricnt la solution par 
IlCl, en ajoutant uri excès de 4 cc, d'llCl (D = 2,17) ; puis on 
porte & 1'6liulliliori. Le voluinu peut Btre d e  400 tr 430 cc. 

P. T. 

Le rénotir vanlllne - aciilo ohlorhytlriqtia ponr 
earaotci.ilrcr Ics fcriiients soliil~lcs. - M. RfAX WlN(:hEL 
(Apothekei. Leit., 4 905, p. 209).- Le réactif variilline-acide chlor- 
hydrique peut Atre erriployé h rochorchcr lu  phloroalucirie dans 
les végétaux ; mais il peut encore servir h caractériser les fer- 
ments solubles. Si l'on fait agir ce réactif sur la coupe d'une 
graine, on constatc la formation d'une coloration violette 5 
laquelle ne participe pas la niatière grasse. Afin d'isoler le corpfi 
qui jonnc lieu h ccttc coloration, l'auteur traite lcs graines par 
la glycérine et par l'eau, iiprhs les avoir privées de-la niatkre 
grasse quelles contiennelit ; il précipite les liquides aqueux et 
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glycérin6s par l'acide acétique, et,  dans le filtratum, il ajoute 
de l'alcool, qui précipite la ~ u b s t a n c e  dorinant, avec le réactif 
vapiIline-acide c)ilor~rydriqiie, la coloration violette, Ccttc colo- 
ration diffère de celle que donnent  les tannifis et les phénols, qui  
est rougei t ro,  

RI. \Vi'iric:~el se  demande si la réaction csi. d u e  au% enzymes 
cux-mh~nee ou aux ~lhi imii ioïdes avec lenqucls ces feririeots sont 
m814ngis ; il opte pour  la ~irernikre Iiypoth8s0, parce qu'il a 
obtenu la mdmo i:ol(iration avec dcs fcrnicnts d e  difl'ércntcs 
provenances. 

La caséine LIU lait dorine aussi la coloration violette, e t  l 'on 
peut se demander  si cette coloration est due a u x  ferments du  
lait. On pourrai t  se servir (le cettc réaclion pour  rechercher l a  
caséine dans le beurre .  

Rous avons dit plus haut que 31. \\'inckel avai t  constaté que  
le r%actif vanilline-acide chlorhydrique ge  colore pas les 
niatiéres grasses coriteriues i];ins les végétaux ; il a observé 
une exception : les gouttelettes huileuses du café se colorent en 
violet, 

Cauleur~ rl'&~riillse et aeido salic~liqiic rlann lea  
aliiiqtqit~. - 3. (;. 11, LRIlT4L,L ( i l n i e r i c m  d o z c w ,  af' pl~crrrn., 
1904, p. 4771, - Couleurs d'antliwe, - 11 ft\ut d'abord préparer  
des brins de laine bien dégraiss6s, en les faisant bouillir pon- 
dant  quelques m i i ~ s t e s  dans une  solution de soude et e n  lavant  
ensuite jusqii'h dbpnr t  complet de  l'alcali; l a  substance B tir]&- 
lywcr est dblaybc & é t e n d i e  d'eau e t  filtrée ; on  prend 100 cc. 
environ de li(1uide filtré ; on y ajoute 4 cc. d'HC1 à 1/10 et  un  
brin de  laine ; on porie. h l'ébullitiuri pendarit cinq minutes ; la 
laine 1:st alors la& à l'eau froide, nuis 04 la fait lmuillir dans  - 4 

l'eau 1é3ércn1ept acidulPci ; t:n présence des couletirs d'aniline, la 
lairie est colurée ; la couleur. est soluhle daris l'airimoaiaque et  
reparaît en üeitlulant, taridis que Ics couleurs vEg6tales passent 
iiu rouge, a u  vert ou au  jaupe sails l'influence de l'ammoniaque. 

Aczrle snlicyliycce, - Traiter la substance par l'eau et SO'I14; 
reprendre le liciuide par  l'éther ; évaporcr l'éther sur  u n  verre 
de montre et traiter le résidu par  le ciilorure ferrique; une eolo- 
ration violette indique I'acidc salicylique; u s  prCcipité chair 
indique l'acide bcnzoïilue. Diins le cas  oc il y aurai t  en inéme 
tcrrips du  tannin, il faut ,  a u  préalable, le  précipiter par le saus- 
acétate de  plomb.  A .  D. 

Domge de I'rilcoal i~iétliylique dane le produit de 
la cii~tillation du I~ois. - MM. STltITAR et  ZEIDLBH 
( P h ~ ~ . n ~ a c e ~ i t i s c l ~ e  Centra lho lb ,  1904, p. 738) .  - Zeisel a proposê 
une bonne méthode pour le dosage de l'alcool méthyl ique;  cette 
rriéthotle c ~ r i s i s t e  à transfnrinei cet alcoal c~ iodure de méthyle 
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i l'aide d e  l'acide iodliydrique, h traiter l'iodure de  mc':thgle par 
le  nitrate d'argeril e t  h peser l'iodiire d'argent forrné. 

Les auteurs  ont  fait des essais ayant  pour  hu t  de se rendre 
compte de l'influence que peuvent  exercer, s u r  ce procédé de 
dosage, les corps qui  accompagnent l'alcool niéthylique daris les 
produits de la distillation d u  bois. L'aldéhyde forrnique, l'aldé- 
hyde  éthylique et l'acétone sont sans action ; le gaïacol et les 
autres éthers phénoliques sont  retenus p a r  les alcalis dont  on 
additionne les liqiiciirs avan t  la distillation de Iklcool méthyli- 
q u e ;  on en trouve encore des traces daris le distillatum, mais un 
peut  les séparer par  une  agita&n avec le charbon anirnnl. 

On 6value l'acétate de méthyle en prenant  l'indice de saponi- 
fication de l'alcool méthylique essayé. 

Quant  à l'alcool éthylique, il distille en nièine terrips que  I'io- 
dure  de méthyle;  il y a donc lieu de tenir compte de ce corps au 
moyen d 'une  correctiori. 

Dosmge d c  I'aïoooï iiikiiiyiiqiic ci i  pim&seuce de 
I'alcoul éthylique.  - JlM. Th.  -E. TIIOlWiC et J . IIO1,RlES 
(Zeils. f .  unulyt. Chemie, 1905, p. 48). - Pl. iwipe.  - En faislin1 
réagir l'acide chroniique s u r  uri rnélarige d'alcool méthylique et 
d'alcool éthylique, le premier est transformé intégralement en 
acide carbonique, tandis que  le  deuxikme est transforme en 
acide acétique. 

On dissout dans  l'eau le produit h essayer, de  mani6re que 
50  cc. ne renferment que 1 sr. d'alcool inbthylique ou 4 gr. de 
mélange;  on introduit ces 50 cc. dans  u n  hallori ; on ajoute 
20 gr .  de  bichromate de potassium et 8 0  cc. de  SO'fi2 au 1 / 4  ; 
le  ballon est iriis en commuiiication avec un  tube taré contenant 
d e  la soude;  on laisse reposer pendant  18 heun:s; on ajoute 
de  nouveau 10 gr .  (le I)icliroriiate de  pot.ossiiiiri el 50 cc. (le 
SObH%u 1/4; on portc 5 l'ébullition, qu'on continuc pendant 
1 0  minutes ; on fait passer un  courant d 'a i r  dans  le  ballon, afin 
d e  chasser CO2 qui peut s'y trouver, e t  eiifin on pése le tube. 
Une partie de l'alcool éthylique se trouve aussi transforrnée 
e n  C O h t  H'O, niais cette quantitk ne dépasse généralement 
pas O,5 p. 100, de sorte que, si l'on a pris 1 31'. de  produit, on 
i e k a n c h e  O gr. 01 de  C;O"oiir l'alcool éthylique, el le reste est 
calculé e n  alcool méthyliqiie. 

Dans le cas oii, en dehors  d u  mélange mentionné, i l  se trouve 
d'autres produits,  tels que l'acétone, la pyridine, I'alcoul allyli- 
que, etc., qui ,  p a r  oxydation, donneraient aussi CO2, il faut, avaiit 
d e  procéder à l 'oxydation, les scparer au moyen de l'éther de 
pétrole. L. G. 

Dosage ales alcnloïdes dtius l e s  leui l les  de  Iiella- 
donc. - M. FORSUERG (Phawnaceutiscbe Post, 1905, p. 2). - 
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Le procédé inscrit dans ln P1i;irrnacopik aIIeiriaride, pour doser 
les alcaloïdes dans  les feuilles de I~clliidone, ne peut Etre employd 
lorsqu'on a à doser les alcüloïdes d a n s  uri liquide conteriarit de  
la chlorophylle. M.  Fnrsherg recommande ln méthode suivante : 
on commence p a r  humecter la feuille. de belladone pulvérisée 
avec quantité suffisante d'une solution de carhonate de soude 
A 1/5 ; on dessèche au  bain-marie, afin d'éliminer l'amrrio- 
niaqiie exislant daris les feuilles ; on prend 20 gr .  de poudre 
sixhe, qu'on introduit dans  une fiole avec 90 gr.  d'éther et 30 gr .  
de chloroforme ; on  agite forterrient; n u  boiit d'iirie demi-heure, 
on ajoute 10 cc. d e  lessive de  soude diluée (2 p .  d c  lessive pour  
4 d'eau) ; on asi te  de nouveau; a u  hout de  deux  heures. on ajoute 
20 cc. d'eau, de  façon agglomérer les feuilles, qu i  se séparent 
du liquide éthéro-chlorofori~ii~~ue ; au  bout d'une heure,  on pré- 
lève GO gr .  de liquide limpide, correspondant à 10 gr .  de feuille, 
qu'on introduit dans un pelit ballon ; on distille 15 cc. environ;  
le liquide restant dans le hitllon esl. iritrorluil tlaris urie houle ;l 
robinet, en même ternpç que les eaux de lavage du  ballon ; on 
agite avec 25 cc.  tl'IIC1 normal ;  apres  addition à la liqueur d 'un  
peu d'éther, on ajoute 3 gouttes de solution alcoolique d160sine, 
et l'on titre l'exciis d'acide au  moyen (le la solution N/100 de  
soude caustique, jiisqii'ii production d e  coloration rose : on cal- 
cule la quantité d'alcaloïde en faisant usage d u  coef'ficient de  
l'atropine 0,00289. Les chiffres obtenus sont toujours plus élevés 
que ceux obtenus par  les autres méthodes. 

Dosngo du tloor dans le vin  et dans la bière. - 
hiM. TREADWELL ET KOCH (Zeit. f .  analgt. Chemz~,l904,t. XLIII, 
p. 469-506). - Vin. - 100cc. d e  v in  sont alcalinisés faiblement 
par  la soude et  additionnés d e  nitrate d'argerit, afin d'éliminer 
l'acide phosphorique ; on arribne à 230 cc. ; on filtre ; on prend 
2OOcc. de liquide filtré ; on ajoute d u  chlorure de sodium pour  
précipiter l'excès d 'argent  ; o n  amène à 450 cc. et l'on filtre ; on 
prend 175, :~ .  de liqueur filtrée. qu'on adtii1,ioririe d e  3 il 4 ~ : .  d e  
soude normnle, puis d'un excès de chlorure de  calcium ; on fait  
houillir p e n d a n t 3  minutes ; le  précipité est recueilli, lavé; s6ch4, 
calciné, m i s  en digestion avec l'acide acétique: qui ne laisseindis- 
sous que le  fluortire de calcium. En appliquant cette méthode a 
des vins authentiques, l 'auteur n'y a pas trouvé trace de fluor, 
niais il a trouvé 11 gr. de fluorure de  sodium par  hectolitre d a n s  
un vin de Samos et  13 gr .  dans  un  vin de liqueur it il 1' ieri. 

Bière. - La mét,hode préckdente n'est pas applicable à la . . 

bière, car le sel d'argent, est rAtluit pa r  le maltose e t  le liquide 
mousse abondamment .  

100 cc. de  bière sont alcalinis6s par  la soude ; on ajoute un  
excès de  chlorure de  calcium, et  l'on fait boullir ; le précipit6, 
renfermant du fluorure et du phosphate de calcium, ainsi que des 
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matières organiques, est calciné, puis mi langé  intimement avec 
du quartz en poudre ; on tt'itite par  SO'II*, et l'on recueille SiFL 
produit dans une solution de  chlorure d e  potassium dans l'alcool 
L50° (méthode de  Penfieldj ; il se produit SiF6K" et HC1 est mis 
on  liberté, comme le rrioritrr, l 'éi~uaiiori : 

3 S i P  + 4KCI + 3H20 = SiO"12 + 2SiF6KZ f 4HC1. 

HCI, mis en liberté dans  cette réaction, est t i t re  volumétrique- 
ment ;  on e n  dkduit le  fluor: 

Pendant  la calcination du  pricipité calcique, l a  p r é ~ e n c e  
des matières organiques provoque une perte d e  fluor de 6 010 
environ. 

noiimae de la murphine dans I'upiiim. - hi. fi. VA- 
LENT1 (Gioi4nalt! di farmacau di Trteste, 1905, p .  289). - L'exa- 
men comparatif des divers p r o c d d k  de dosage d e  la morphine 
dans  l'opium a conduit l 'auteur h préférer celui de Pluckiçer 
(prér:ipitation Pr1 liquide kthéro-alcoolique), qui  donne de la 
morphine cristallisée, suffisamment pure et B peine colorée en 
jaune Le seul inconv6nient est la solubilité d'une petite quan- 
t i té de morphine dans  le liquide alcoolique ; celte quantité,  qui 
est de 0 , l l S  p .  100, doit &tre ajoutée au poids de morphine 
obtenu par  pesée. A.  D. 

Souvellc rtuetlou eolurke dc la ciicilesitérfne. - 
M. L. TSC1IC'GGli:KX (Zeits. f .  nnnlyt. Ch~ntie, 1904, p. 722).  - 
Lorsqu'on chauffe une solution acétique de cholestérine avec du 
chloruh? d'acBLy1e et du  chltirure d e  zinc, i l  se  forme, après m e  
ébullilion dd fl irii t l t i l~s, iltir C U I Ù I ' H ~  it)h rose, qui p s s e  nd kougt! 
et qdi présente und fidorcvccncd d'drl vert jaundtre. 

L.  G.  

dnulpoe de l'huile de ricin. - M .  MYUDELTON NAÇII 
(Chemist and d r i l g g i ~ t ,  190-1, p. 1023). - Densité minima $ 
15", 0,9626 ; maxirria 0,96 EO ; moyenne 0,9635. 

Rotation au tube d e  100 millim. = 40 30'. 
Indice de réfraction Y ,à f 20° = 1,4785. 
L'acidité exprirri&? cri acide diiiiqiit: varie de  0,s k l,'i p. 100. 

A. u. 

R'buvelle l.&aotion de  I'rclde fornilqne, - M .  E.  
COhIANDUÇÇI (Phar»zaceutische Zcit . 1908, no 89) - Le liquide 

essayer ( f o r ~ i o l ,  glycérine, alcool iri6thylique, vinaigre) e s t  
étendu de son ~ o l u i n e  d 'eau,  s'il y a lieu ; à 5 cc. on ajoute 
13 gouttes d'une solution concentrée de bisulfite de soude (100 gr. 
dans 100 cc. d'eau) ; on agite, et l'on chauffe légèrement. En  
présence de  l'acide- formique, il se  produit  une  coloration jaune- 
rouge. Une ébullition prolongée fait  disparaître cette  coloration^ 
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C b i n t ~ o s k t h ~ ~  d u  cnpeliimrr, - M .  A.-E. LEACH (Pharma- 

- - 
Chine Pubna Alépi hloyenhe - 4 - - 

E a u , .  . . . . . . . . .  9,03 9,08 8,07 8,73 
C e n d r e s . .  . . . . . . .  6,72 8,53 5,99 7 ,07  

solubles k l'eau . . . .  5,20 6814 7 4  ' 5 3 6  
- Itisolubles dans HC1 0 , i i  - - - . . .  

A s o t e t o t a l .  . . . . . . .  1,73 O,Y7 1,56 i,42 
hlatibres azotées. . . . . . .  10,81 6,QB %75 838 
Uxtrnit eth6re total. . . . . .  10,86 i 2 , 0 1  10,66. 11,17 

. . . . .  - - volatil E,01 4,42 3.16 3,19 
. . . . . .  - - fixe 8,84 7.60 7,51 7.98  

- alcoolique . . . . . .  9,22 7,ER 4,37 6,96 
. . . . . .  Cclluiosebrute. 1 ,45  5 , 8 4  5,37 

. . .  Sucre réducteur par acido 48,69 50,OS 50 ,44  49,73 
- - par diastase. . .  4 ~ , 0 5  29,56 33,03 3 4 3 1  

A.  D. 

kIoi le  de l a u v i e r .  - M RIOLll~LTR00 (Gio~nnle d i  farmacia 
d l  T r i s s t ~ ,  1904, p. %3), - Cette huile est souvent falsifiée. 
L'huile pure, agitée avec 2 parties d'alcool, donde, par filtration, 
un l i p i d e  vert4 doht  la coloration ne doit pas  8tre modifiée p a r  
l'ammoniaque. 

IICl fait passer la c~ lora t ion  au  jaune verd?ltre. L'indice d e  
saponification varie de 197 à 220, L'indice d'iode va de GG à 78. 
Point de  fusion 3% 360. 

Eri traitant l 'huile par  2 parties d'alcorrl. chauff;int a u  hain- 
marie e t  laissant refroidir lentement, ln masse blanche insoluble 
qui se separe, vue au microscope, est amorphe .  

E n  versant quelques gouttes de  solution Éthérée d'huile d e  
laurier dans l'alcool absolu, le mélange est limpide, s i  l 'huile e s t  
pure.  A. D. 

Binnc idbutpron~i : t~ ' t ,  hppkrail pbur le dosage do 
beurre d a n s  le l a i t .  - N. SICIILLER (Phnrmacctitische Zei t . ,  
1909, p. 1073). - Le Sin~cidbul,y~.ontèt,.e eut u n  appareil qui rap-  
pelle l'acidbutyromélre de Gerber;  il sert à doser l a  matibre 
grasse dans le k i t ,  d a n s  les fromages, les petits-laits, les laits 
concentrés, etc. 

Pour  faire le dosage, on introduit dans l'appareil 10 cc. d 'une 
solution de phosphate disodique ({$O gr. pour un  litre d'eau) 
avec 10 cc. d e  lait  et L cc. d'alcool butylique coloré avec u n e  
niatiérë colorante insoluble dans  l'eau et soluble dans  les ma- 
tiEres grasses ; on maintient pendant  cinq minutes à 60-700; on 
agite l ' instrument ; le phosphate disodique, sel B réaction alca- 
line, dissouL:la caséine et  précipite l'alliurriirie ; le beurre  mis en 
liberté surnage e n  entraînant  unequanti té  fixe d'alcool butylique 
et forme h la surface une colonne limpide. 
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Cire d'ubellleri des Indes nnglnlscs. - M .  D .  IIOOPER 
(Phmmnceiltical Journal, 4904: 11, p. 503). - Ce produit provient 
de trois espèces d'abeilles : Spi.s tlorsnta, A .  indiça,  A .  f ioren,  rnnis 
surtout de la preinikre espèce. Or1 trouve aussi de la cire d'abeilles 
1)arrirriar oii Kota Melipoaa ( ? ' ~ i ! j o n ~ ) .  

Les constantes de ces divers produits sont les suivantes : 

h dorsala I. indica A. florea Trignna -- y .--y- - 
iiiax. niin iuuy. ma l .  min. moy.  max .  min. moy. muy. 
- - - - - - - - - - 

Point.de fusion.. 670 fi00 63"1 fi40 62" ( i J O . 2 5  6S0 63' 64'2 7005 
Acide . . . . . . . . .  . 10.2 5.4 7.0 8.8 5.0 6.R 8.9 6 .1  7.5 20.8 
Ettier ........... 97.8 69.0 89.4 95.9 84.0 89.6 143.6 80.8 95.61 89.6 
Iridiced'iode . . . .  9.9 4.3 6.7 9.2 5.3 7.4 11.4 6.0 8.0 42.2 

La cire de Tri,yona diff%re des cires d'abeilles et resseirible plu- 
tot à la propolis A. D. 

Moyen de conserver les objets en caontcboaa. - 
(Pharmacetitische Eeit . , 1903, p .  134). - Pour empéeher les 
objets en caoutchouc de devenir cassants, on les plonge dans  la 
paraffine fondue, maintenue à 100" on les retire a u  bout de 
2 à 3 minutes, et on les laisse kgoutter.  Le caoutchouc absorbe 
de  la  paraffine et résiste à l'actiori de  l 'air et de la lurriiére, saris 
perdre son kliisl.icit6. 

Pour  éviter leur fendillement, on les plonge d a n s  l'eau arrimo- 
niacale ou hieri d a n s  l'eau ph th iquée  additionnée de 5 p. 100 d e  
glycérine. 

On doit éviter d'exposer les ob.jets en caoutchouc k une trop 
grande chaleur  ; on ne doit pas 1;s plier lorsque la tenipératuie 
est basse ; on ne doit pas les mettre en coiitact avec une matière 
gmssev6gétale  ou minérale ; les graisses et les huiles le rümol- 
lissent. 

Rénisttince d a  cyanure de  potansiom ti la decoin- 
posttion . - M .  W.-II. JOLLYPllrlN ( A  potheker Zeit., 1905, 
p. 270). - ],'auteur a constaté que  le cyanure de potassium se 
conserve assez longtemps dans l'estomac des cadavres. 

Six mois apri?s la mort d'un nkgre p a r  le cyaniii-e de potas- 
s ium, le contenu de  son esloniac a donné l a  réaction de l'xidi: 
cyanhydrique. 

M .  Jollyman a administré 2 gr.  de cyanure d e  potassium à un 
c h e v d ,  et cet animal  n'en a été nullement incommodé ; l'anirnal 
fut  sacrifié ; le contenu de l'estomac ne désaseail pas  l'odeur de 
l'acide cyanhydrique, e t  l'analyse chimique n'en a pas révélé 
la présence a u  bout de deux jours. 

1.e cheval est peut-ktre réfractaire l'action de l'acide cyari- 
hydrique. 

R I .  Jollyman a expérimenté s u r  u n  lapin, qui ,  a p r k  avoir 
ahsorbé 2 cc. d'une solution de cyanure de  potassium, succoml~a 
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au bout de  vingt-deux minutes. Seize jours  plus tard, l'acide 
cyanhydrique put ktre caractérisé dans l e  conteiiu stomacal. 

Chez un porc, on  retrouva l'acide cyanhydrique au hout  de 
scpt sernaines. - 

BIBLIOGRAPHIE 
Lc four i.lccérlquc, par  A. MINET. ~ e r  fascicule, r vol. de  

76 pnges (Hermann,  éditeur.  A et 1 2 ,  rue de la Sorbonne). - Pr ix  : 
5 fr. - Ce volume comprend deux parties : une partie qui  est des- 
criptive et une  aut re  q u i  est théorique. Après avoir donne l a  défini- 
lion du four électrique, l 'auteur monlrc qu'il peut y avoir une  g rande  
varieté de  ces appareils ,  qu'on peut ramener  a deux groupes géné- 
raux : i 0  les fours daus  lesquels la résistancc opposée au  courant  
est solide ou l iquide  ( fours  A résistance) et les  fours dans l c s q u e l ~  
la résistance est  gazeuse (fours à arc).  

L'auteur, étudiant ensui te  l 'histoire des fours électriques, est con- 
duit  :{ élablir  trois pkriodes bien distirictes : i r e  période: fours d e  
laboratoire (1808 i 1886); z' période : fours industriels (1886 à 1890) ; 
31 période : développement des applications industriel les du  four 
électrique (depuis 1890). 

Dans le fasc:iciile ocluel, l 'auteur ri'biiidie que  les foiirs d e  la 
11. ocriode: il donne u n e  classification très r:omnlète et trés intéres- 
sante  de  ces fours, et i l  les  décrit eri donnant  les applications aux- 
quelles chaque sysiérne a donné naiss:ince. 

La seconde partie est  consacrée, comme nous  l'avons dit, à u n e  
étude t,héorique. L 'auteur  décrit successivenient les unités et gran -  
deurs physiques,  les systéirics e t  cycles électriques et  les lois fou- 
damen tales de l 'électrochimie. 

Les fascicules II à V, qui  paraîtront ultérieurement,  seront con- 
sacrés aux  fours électriques d e  la ze et de l a  3' période. 

P~hriclitian et ratXinage der, liaailen végitales, pa r  
J .  F n r ~ s ç a ,  ingénieur-chimiste.  I vol. de 575 pages (Jlesforges, édi- 
teur, 39. quai  des Grands-Augustins, Paris) .  - Prix : 12  fr .  - Cet 
ouvrage est divisé en deux  parties, dont l 'une  es t  technique e t  l a  
d e u x i h e  analytique. Cette dernière n e  présente rien d'original 
pour nos lecteurs, en ce  sens qu'elle s e  borne à reproduire la méthode 
officielle élaborée pa r  MM. Müntz, Durand e l  Milliau, m a i s  l a  
partie technique, q u i  est, d 'ai l leurs,  d e  beaucoup la p lus  importante 
du volume, est, a u  contraire, de nature A intéresser les indust r ie ls  
et les chimistes.  

L'auleur i..tiirlie successivement l a  r.nnservat,ion, I P  nestoyage, le 
dicorticage et l 'analyse des gra ines  oléagineuses, puis  l 'extraction 
de l'huile. Cette partie est bien documentée ; l 'auteur passe en  revue 
les modes d'extraction par  pression e t  par les dissolvants. 

Vient ensuite une  monographie des diverses huiles.  
Enfin, dans  un  dernier chapitre, M. Fr is tch  passe en revue l e s  

modes de  raffinage des huiles ; il y a là u n  très g rand  nombre  d e  
procédés décrits  et  analysés,  et les chimistes appelés à s'occuper d e  
ces questions y trouveront assurément d 'uti les renseignements. 
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Les nouveautés ehimiquen ponr a908,  par C. Pour.mc, 
docteur è s  sciences. - I vol. in-8 de  342 pages,  avec 180 figures. 
(J.-B. Bail l ière et fils, éditeurs,  19, r u e  Hautefeuille, Paris) .  - Prix:  
4 francs. - M. Poulenc conserve dans  son ouvrage le m&me plan 
général  que  les  années  précédentes. 

Dans  le premierchapitre.  sont rangés  les appareils  de physique 
q u i  s 'appliquent pürticuliérement B la chimie,  comme, par exemple, 
ceux q u i  sont destinés A l a  détermination des densités, des hautes 
températures,  etc. S ignalons ,  e n  particulier,  l 'apparcil pour détcr- 
miner  acoustiquemeut la densi[& des gaz et vapeurs,  leu irigb;uieux 
appareils  d'optique de  M. Chabrié,  le galvanomètre de Le Chatelier. 

Dans  le second chapitre,  s e  trouvent réunis  tous  les appareils de 
manipii lat ion chimique proprement dite et dont  la disposition est de 
nature A faciliter les opérations longues  et fastidieuses. On y trouve 
décrits les nouveaux brûleurs  à gaz,  les réfrigérants de M. Vigneux, 
les nouveaux appareils  et dispositifs d e  M .  Moissan, l 'appareil de 
M. Verneuil  pour  la fabrication di1 riihis artificiel, les noiivelles 
pompes % faire le vide. 

Le  troisiéme chapitre comprend les appareils  d'électricité en  gé- 
néral .  Dans  cc chapitre, ont  été réunis  tous les appareils  et  disposi- 
tifs employés pa r  M. Curie pour  l 'étude des corps radio-actifs. 

Le  quat r ième chapitre comprend les appareils  s ' appl iquant& l'ana- 
lyse. On y trouve l a  description d ' i n g h i o u x  appareils destinés à 
déterminer l'acidité volatile des v ins ,  l a  cryoscopie d u  lait ,  un oou- 
vel uréomètre et  u n  hémo-alcalimètre. 

Dans  le cinquième e t  dernier  chapitre,  sont classés les appareils 
intéressant l a  bactériologie, oii l ' au teur  décrit  en  particulier de 
nouveaux types d'autoclaves. 

Guide prmtique ponr l'essai des médicanients chi- 
miques, pa r  P. GOUPIL e t  L. UROQUIN pharmaciens  de  ire classe. 
I vol. in-8, d e  360 pages avec a8 figures:  (J.-B. Baillière e t  fils 
éditeurs,  19 ,  rue  Hautefeuille, Par is ) .  - P r i x :  G francs. 

L'essai des  médicaments comprend à l a  fois l 'analyse qualitative 
et  l 'analyse quanti tat ive,  la première ayant pour  but  de découvrir 
la nature de  tous les éléments qui  constituent u n  corps composé, la 
seconde, d'en déterminer la quanti té.  

P o u r  obtenir  de bons résultats dans  u n  tel travail, i l  faut  possé- 
der  les connaissances théoriques et  avoir  u n e  certaine habileté 
manuelle.  

Aux connaissances thkoriques, qu i  s'acquiérent dans  les Ecoles de 
pharmacie,  i l  faut  ajouter ce qu'on est convenu d'appeler le tour de 
main; i l  faut savoir combien on doit  ajouter de gouttes de tel réactif 
dans  telle liqiieiir pour voir  apparaître tel précipitb, savoir dans 
quel  ordre ces réactifs doivent'être versés obtenir un précipité 
d'une coloration ou d'une composition déterminée.  

L'enseignement des Ecoles, en donnant  une  l rés  grande place aux 
manipulations,  a comblé cette laeuno q u i  existait autrefois;  maissi, 
à l a  sortie d e  l'Ecole, le pharmacien mun i  de  son diplonle sait et 
peut faire une  analyfip: o u  110 essai de  mkdicament, a u  hoiit de quel- 
ques  années  d e  d a n s  une  officine, i l  au ra  oublié u n  ceitain 
nombre de  détuils opératoires; il sera embarrassé dans  le choix des 
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nihthodes employer:  i l  reculera peut-être devant tel o u  tel essai  
qui lui  semblera difficile A exécuter. 

L'ouvrage de MM. Goupil et  Broquin est  destine a u x  pharmaciens  
qui, s e  voyant chaque jour  envahis pa r  des produits plus ou  moins  
Durs. dus  à la concurrence. ne  veulent acheter ou'en connaissance 
1 ,  

de couse e t  ne  l ivrer a u x  malades que  d r s  médicaments dont i l s  
soient sh r s  e tdon t  la pureté soit  une  garant ie  de leur  action.  

Une i r e  partie comprend les ghn&raliti.s s u r  l 'analyse ch imique  
(réactifs employés et opér:itions usitées dans  l 'analyse qualit:itive e t  
quantitative), les essais physiques et les  procédés généraux d'analyse 
et de dosage. 

La zOpar t i e ,  de  beaucoup l a  p lus  importante,  comprend l'essai d e  
chaque médicament chimique et donne, pour chacun d'eux, sous  
forme de ta t~lea i ix  et de rCsiimCs, la ~ynnn ' jmie ,  la consistance, l a  - - 
couleur, l'odeur, la saveur ,  l'aspect, le point de fusion! l a  densité, l a  
volatilité, la solubil i té,  puis  les réactions d'identité, l'essai et l e  
dosage. 

7 
d 

NOUVELLES ET IRENSEIGNEIYTENTS 
nosage de l'alcool dana les vins. - Depuis que  la vente 

des vins ordinai res  se fai t  au  degré alcoolique, i l  s'élève souvent des 
contestations ent re  vendeurs et acheteurs iL ce sujet. O n  emploie 
généralement, pour  cet usage,  I'ébullioscope Malligand, niais,  
l'échclle d e  cet ins t rument  é tant  ~ r b i t r a i r e ,  il arrive souvent qu'il 
y a entre deux appareils  une  différence assez grande.  

Cette question a fait l'objet, H la  Chambre  de  commerce d'Alger, 
le 5 avril 1905, d'un rapport  de M .  Savignon, qui a fait émettre l e  
,vmu suivant : 
- Que, lorsque, dans iine vente d e  vins,  les degrés d'alcool oii 

leurs divisions servent d 'unité pour l 'établissement du  pr ix  ou lors- 
qu'il est fai t  état, rie l a  richesse alcoolique pour en établir  le prix, 
il ne soit désormais dérogé a u x  lois e n  v igueur  et a u x  pratiques usi-  
tées Dar les  différentes udministrations de 1'Etat. 

L 

- Que, par voie dc conséquence, soient s eu l s  reconnus légaux e t  
valables les instrurrierils d'essai 2es v ins  par distillation avec alçoo- 
métre centésimal contrôlé. 
- Que, comnie mode d'application, toutes les communes viticoles 

d'Algérie et  toutes les sociétés des  courtiers inscrits soient pourvues 
à leur  siège de l 'un de ces instruments dilment contrôlés, qu i  sera t enu  
i la disposition des  intéressés pour la vérification de leur5 pesées 
alcoométriques. 

lPearet noanmunt des membrcs d e  la Coiiiinission 
eheigée d'nniller leu niétliudes d'unalyse appliou- 
hlen aux produits il bnse d'alcool et an snere dans 
les ltaboratoires du ministère des flaances. - P a r  
decret d u  Y juil let  1905, M. le Ministre des finances a désigné 
MM. Boudenoot, sénateur,  en remplacement deM.  Macherez, décédé ; 
Denis de Lagarde,  inspecteur général  des finances, en  remplace- 
ment  de M. Jobert ; Brunet, directeur général  des douanes ; Martin, 
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directeur gknkral des contrihiirions indirectes;  Privat-Deschanel, 
directeur d u  contrôle des adminis t ra t ions  financières et  de  l'ordon- 
nancement,  e t  Bordas, chef d u  service des  laboratoires d u  ministère 
des  finances, pour  ètre adjoints à la Commission chargée d'unifier, 
dans  les laboratoires d u  ministère des finances, les méthodes 
d'analyse applicables a u x  produits B base d'alcool et a u  sucre, et 
d'étudier les diverses questions s e  rattachant à la dénaturation de 
l'alcool. 

Emle nationde des Industries agricoles de Douai. 
- Les examens d'admission i 1'Ecole uatioriale des industries agri- 
coles de  Douai auront lieu, au siège de cet établissement, le z octo- 
bre  1905. 

Cette Ecole donne un enseignement théoriqiie e t  pratiqiic très 
complet  de  la Sucrerie, d e  la Distillerie et de  la Brasserie. Elle pos- 
skde, pour  compléter ses cours proprement dits ,  une  grande usine, 
où  les élèves font industriel lement du sucre. de l'alçool et de la bière; 
elle est, en  outre, pourvue de  laboratoires t rés  coniplets, dans  les- 
quels  sont enseignes les manipulations de  chimie  et  le contrôle 
détaillé des  indust r ies  ci-dessus indiquées.  

J.es élèves, à la fin de leurs  études, sont erigagés par  les fahri- 
cants  comme chimistes,  puis i ls  deviennent chefs de  fabrication et 
peuvent parvenir  a u x  postes d e  directeurs.  

Tous les élèves de  l a  promotion surtarite sont dk j i  placés. 
Pour  tous les renseignements,  s'adresser, a u  Directeur de I'Ecole. 

DEMANDES ET OFFRES D'EMPLOIS. 
Xous inforrrions nos lecteurs qu'en qualitc de secrélaire gL'riér:il du Syn- 

dicat des cliimisles, nous nous cliargcons, lorsque les deniarides et les 
offres le permettent, de procurer des cliin~istcs aux industriels qui en on1 
besoin et des places aux chimistes qui sont h la recberclic d'un eniploi. 
Les insertions que nous faisons dans les Annules sont absolumenl grn- 
cuites. S'adresser hl. Crinon, 45, rue Turenne, Paris 3". 

Sur  la demande de  M. le secrétaire de l'Association des anciens Clbvcs 
de I'Instilut de chimie appliquée, nous informons les iniiustriels qu'ils 
peuvent aussi demander dcs chimistes en s'adressant à lui, Y,  rue Miche- 
let, Paris (Cie). 

L'Association amicale des Anciens tlbves de I'lri~titut Kational ügrono- 
mique est rriGine chacpie anrii'n d'offrir i2 MN. Ics industricils, chi- 
uiisles, etc., le concours de plusieurs ingthieurs agronomes. 

Pri4re d'adresser les  deniandes au siPge social de l'hssociat,ion, 16, rue 
Claude Bernard, Parii, 5 ~ .  

CHIMISTE 23 ans, dipldin8 de 1'UnivcrsitC de Paris, licencii! es-sciences, 
dernande emploi dans les indnstrics chimiques. - Adresser 

les offres M.  ROBERT FKhY, 179, itvenue du Maine, Paris 14.. 

pour ll.\merique du Nord, un chimiste, ayant rlc prb. ON DEMANDE ierenec quelque expérience de l'tmiilyse des rnatieres 
entrant dans la composition du coton-poudre, de la poudre saris furri8e et 
du celluloid. - S'adresser à M. A m s n ~  OCHSE, 5, rue Etienne Marcel, 
Paris. 

Le Gerant : C. CRINOfi. 

LAVAL. - 1MPRlYERlE  L .  B A R N E O ~  & ci', , 
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TRAVAUX ORIGINAUX 

Caractéi~isatiou alen Iiullen d'olives extraites a u  
solCure de cmrhene, dans lenr mCImiige avea le# 
I ioi lea  d'ollves, 

Par M. G. HALPHEN. 

Cette rccherche est aujourd'hui particulièrement difficile, en 
raison du double traitement à l'air chaud sous pression e t  à. la 
soude qu'on fait subir aux huiles extraites au sulfure de carbone. 
De serribl;itiles produils, essayés par le procédk classique k la 
lame d'argent, ne donnent aucune réaction, et la recherche du 
sulfure de carbone aboutit, avec eux. ù dcs résultats négatifs. 

11 n'a été publié, à l'heure actuelle, aucun procéd6 sensible 
pour déceler le soufre qui reste, malgr6 tout, dans ces huiles ; 
toiit,efois, il résulte d'une comrniiriicat.iori verhale que m'a faite 
M.  Ileiss (de Marseille) qu'on peut, pa r  un .titrage à l'iode des 
produits de saponification, déceler les hyposulfites produits par 
la réaction de l'alcali. Ce procfidé, qui  conduit de bons résul- 
tats, présente l'inconvénient d'indiquer, méme avec les huiles 
d'olives ordinaires, une petite absorption d'iode, qu'on constate 
surtout lorsque, pour rendre la méthode plus sensible, on opère 
avec une liqueur d'iode centinormale. 

Le procédé que j'ai été amené à établir est bas6 sur les faits 
siiivants : les huiles extraites au sulfure de carbone renferment 
toujours, h défaut de sulfure de carbone résiduaire, du soufre ou 
des composes sulfurés qu'un chauffage avec la lessive de soude 
transforme partiellement en hyposulfites. Les solutions de savon, 
traitées par le sulfate de soude ou le sel marin, abandonnent k 
l'état insoluble le savon, tandis que les hyposulfites restent 
dissous. 

Ceux-ci, trait& en liqueur acide et à chaud par le nitrate 
d'argent, fournissent un dépôt brun de sulfure d'argent. 

Toutefois, l'expkrience m'ayant montré que des huiles d'olives 
non sulfurées fournissaient ainsi des IiquideS dans lesquels il 
se formait un faible précipité brun, j'ai d h  chercher à éviter 
cette cause d'erreur, qui senililr, due à la forrriation de sels 
d'argent facilement réductibles et provenant de substances non 
insolubilisées par le sel. J'ai rkussi à éliminer ces impuretés en 
les transformant, p u  addition de sulfate de cuivre, en sels de 
cuivre en partie insolubles e t  sans action sur le nitrate d'argent. 
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Voici 'comment il convient d'opérer : 
Dans une  capsule d e  porcelaine de  15 centim. de dianiélre, 

on place 50 cc. de  l'huile k essayer, et on la chauffe sur  une 
toile rriétalliqiie, au  moyen d'un bec Ruriseri ouvert envirori la 
moitié de  son débit ; lorsqu'on atteint la température de  4 IO0?  on 
y verse, en agitant,  12 cc. d'une solution obtenue en dissolvant 
100  gr .  de  soude pure à l'alcool dans  75 cc. d'eau ; on continue à 
chauffer en agitant constamment, jusqu'à ce que la masse, qui a 
moussé et  augmenté d e  volume, se  soit affaissée complhtement ; 
l a  tempkrature doit Stre, ce moment, de  160' environ, et la 
durée de  chauffe n'a pas dû  s'éloigner sensiblement de 7 R 10 
minutes  ; on  retire la capsule ; on  l a  place sur  un  valet, et l'on 
continue à agiter la rnasse jusqu'a ce que s a  température soit re- 
venue à 1 !O0 et que le savon soit bien divisé en petits ;.rumeaux 

On ajoute à ce savon 200 cc. d'eau chaude, et l'on agite fré- 
quemment jusqu'à refroidissement, ce qu i  produit un  empâte- 
ment  dans  lequel il ne doit rester que  peu dc grumeaux de 
savon insoluhle ; on verse par-dessus 100 cc. d'eau saturée de 
sulfate de soude ; on agite ; puis, dans l a  masse laiteuse, homo- 
gène et froide, on verse encore, en agi tant ,  20 cc. de sulfate de  
cuivre à 100 gr .  dans 300 cc. d'eau ; la bouillie est jetée sur un 
grand filtre à plis ; le filtratum est, suivant  les cas, ou jaune ou 
léghrement teinté d'une pointe d e  vert,  due a u x  sels de cuivre. 
Dans le premier cas seulement, on ajoute Occ. 2 de sulfate d e  
cuivre, et l'on filtre, de fac;on avoir u n e  suliit,ion aussi limpide 
que possible et  verdatre. 

A 100 cc. de  ce liquide vert,  on ajoute 5 cc. d'une solution 
composée de 1 volume de  nitrate d'argent B .l p .  100 et 5 vol. 
d'acide acétique cristallisable, et l'on chauffe lentement jusqu'h 
1'~bullition ; après refroidissement, on sursature p a r  l'ammo- 
niaque. Daris ces conditions, si  l 'huile essayée a été extraite au 
sulfure de carbone, il se  produit un  precipité noir OU brun,  selon 
son importance ; souvent il se  réunit spontanément a u  fond du 
vase, mais, d'autres fois, il est indispensable de filtrer le liquide 
pour  constater sa présence s u r  le filtre. Un grand nombre 
d'huiles d'olives non extraites au sulfure de  carbone ont été 
essayées p a r  ce moyen ; elles n'ont jamais  fourni de précipité d e  
sulfure noir, alors que, mélangées A de petites quantités d'huiles 
extrailes au  sulfure, elles ont toujours fourni le pricipité noir 
caractéristique, qu'on ne trouve parfois qu 'à  l'état de traces qui 
cependant colorent nettement le papier.  La conclusion ne peut 
nécesui~irernerit avoir de  valeur qu'en l'absence d'huiles de cruci- 
féres qui,  chacun le  sait, renferment du  soufre. 
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Sac nn iioiive~n inode de ciirnctérlsatloii d e  la 
piireté du lait bus6 sur la recherche de I'iimmo- 
nl~qiie ,  

Par MM. A. TRILLAT et SAUEON. 

En appliquant a u  lait la méthode de  recherche de  l'amrrionia- 
que basée sur  l a  réaction de  l'iodure d'azote, méthode déjà 
clkcrite par  l'un de nous ( i ) ,  rious avons pu corist,al.er. uri fait 
intéressant : c'est que,  parmi  les laits que nous avons prélevés à 
I'aris, un certain nombre contenaient de  l ' amn~oniaque .  Nous 
nous sommes demandé quelle était la cause de cette formation 
d'ammoniaque, e t  nous avons examiné s i  l'on pouvait en tirer 
un parti pour caractkriser l a  pureté  du lait. Nous donnons dans  
cette note le résuiri6 des trav:tux coricernorit i'ktude de cette 
question, qui n'avait pas  encore fixé l'attention. 

Yous avons, tout  d 'abord,  été amenés à créer un  procédé pra- 
tique pour la recherche de l 'ammoniaque dans  le lait, les métho- 
des usuelles n 'ayant  p u  être utilis6es. L a  méthode à l'iodure 
d'azote, telle qu'elle a été décrite pour l a  recherche de  I'arnmonia- 
que dans l'eau, n'est pas applicable directement s u r  le lait ,  pa r  
suite de l'abondance de la matière albuminoïde, mais la réaction 
se produitsil'on a soin de déféquer prEnlablement le lait .  Plusieurs 
façons d'opkrer se présentent : on peut, dans ce but ,  employer, 
par exemple, soit u n  acide, pour  provoquer l a  séparation du  
coaguliirri, soit (le l'acktate de plomb, dont  on se  dkharrasse 
ensuite. Xous préférons la méthode suivante, qui  est à l a  fois 
plus rapide et  plus sensible et qui  est une  modification de la 
méthode décrite. 

Elle repose sur  la proprikté que  possède le trichlorure d'iode 
de déf8quer le lait e t  de  former, en présence de traces d'arnmo- 
niaque, la coloration noire de l'iodure d'azote, lorsqu'on alcali- 
nise le liquide & examiner. On procéde de la nianiére suivante : 
on inet 1 0  cc. de lait dans  un  tube à essai ;  on ajoute 10 cc. d'une 
solution de trichlorure d'iode à. 10 p .  100 (2). La défécation est 
instantanée; on filtre; on ajoute peu à. peu d a n s  le filtratum u n  
lait de chaux pure (3 parties de  chaux pour  100 d'eau), jusqu'à 
apparition d'un précipiténoif intense, provenant de la formation 
de l'iodure d'azote, qui  disparaît  par  u n  excès d e  réactif (3). 

(1)  Annales de chimie analytique, 1905,  p .  179. 
(2) On trouve le trichlorure d'iode dans le commerce. La solution 

aqueusc se decompose peu à peu. 
(3) 11 est nécessaire d'employer la chaux corurne agent de sat,uration, au 

lieu de la soude et de la potasse, parce que ces deux dernieres substances 
contiennent presque toujours des traces d'ammoniaque. 
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Cette méthode permet  facilement de  trouver l'ammoniaque à la 
1 

dose de  - et  de l'évaluer colorimt;,triquement en se servant 
i00.000 

de  types de  comparaison. 
Nous avons d'abord constaté, sur  un grand nombre de cas, que 

les laits provenant de  vaches saines et t ra i ts  avec soin n'ont 
jamais fourni la réaction de l'ammoniaque. Cette notion étant 
acquise, pour rechercher sous quelles influences elle se manifes- 
tait ,  nous avons ensemencé des laits purs  avec divers germes, 
e t  nous avons examiné dans quelles conditions il y avait ûppa- 
rition d'ammoniaque. Les ensemencements avaient lieu sur 
200 cc. de lait ,  dans d e  nombreux flacons stérilisés qu'on plaçait 
h l'étuve à 3 3 .  Après un norrilire d'heures variable, on rechrr- 
chait l 'ammoniaque dans le lait, jusqu'au moment d'une coagu- 
lation bien accentuée. Les essais ont porté, non-seulement sur 
les laits crus naturels ou étendus, mais s u r  les mémes laits sté- 
rilisés. 

11 n'y a pas eu production d'ammoniaque dans  les laits ense- 
niencés p a r  les gerrrit:s suivarits : ferrnenls act!tique, buf,yrique, 
lactique; bacilles typhique, diphtérique; B. coli commune, stiep- 
tocoque, staphylo~;oque, charbon, vibrion cholérique. Par  con- 
tre, l'apparition de  l'ammoniaque s'est mimifestée et son dosage 
calorimétrique a pu étre effectué lorsque les laits ont  6té ense- 
mencés p a r  le .Micrococcus urere, par  divers Tgrothriz et par les 
bacilles d e  Flügge. Le lait ensemencé a u  fil de platine par la 
salive humaine,  l'urine putréfiée, l'eau dégout, fournit également 
de l'amrnoniaquc. 

Selon les cas, l'apparition de I'ammoniaque peut se manifester 
déj8 après 2 à 3 heures, et elle peu t  atteindre la dose de GO mil- 
ligr. p a r  litre lorsque le lait est f~.;iric:hcrrierit coagulé, alors que 
les laits purs  n'en fournissent aucune trace au  même degré de 
coagulation. 

S o u s  avons observé, au  cours de nos essais, que la formation 
de I'ammoniaque, comme pour l 'augmentation de  l'acidité, se 
manifeste plus lentement dans les laits stérilisés que dans les 
laits c rus ;  danfi les 1ait.s étendus, elle est plus rapide. 

L'ensemencement au f i l  de platine de  ces germes ammonia- 
caux ne suffit généralement pas h provoquer ln formation de 
I'ammoniaque dans les laits qui ne sont pas  portés ii l'étuve, le 
lait étant un t rés  médiocre bouillon de culture. Mais il n'en est 
pas ainsi lorsqu'on procède par  larges ensemencements : I'am- 
nioriiaque se forme à froid, et qiielqiiefois aboridammerit, bien 
avant l a  coagulation du lait. 
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Il Atait à prévoir, la suite d e  cette observation, que les laits 
additionnés d'eau malpropre o u  a y a n t  été t rai ts  ou conservés 
dans des conditions défectueuses d e  propreté, devaient fournir  
la réaction de l 'ammoniaque. C'est ce que nous avons vérifié e n  
additionpant un lait pur  de10 p .  100d'eaude Seine ou d'une trace 
d'eau d'égout ; l 'apparition de l'ammoniaque se manifeste néne- 
ralenienl au  bout de 12 k 15 heures. Ce résultat a été, e n  outre, 
confirmé p a r  l'analyse des laits prélevés p a r  le Laboratoire 
municipal e t  manifcstcment mouillés ; la formation de I'ammo- 
niaque s'explique donc p a r  l'ensernencernent apporté p a r  les 
germes de  l'eau servant  au  mouillage. 

D'aiilres causes pr:uverit ericore expliquer la présence d e  
l'ammoniaque d a n s  le lait;  telles sont, pa r  exemple, la traite d u  
lait cffcctuée dans une étable mal aérée, le dépôt du  lait dans  
des récipients y ayant  srijourné, la sueur  tombant  accidentelle- 
ment dans  le lait, etc. 

En rksurné, les ~on~: lus ions  qui  se dkgagent de notre travail 
sont que le lait de  vaches saines, trait dans des conditions suffi- 
santes dc proprett,  dans u n e  étable bien aérée, nc doit pas con- 
tenir de l'arrimuniaque. L'absence de  l 'ammoniaque n'est évi- 
demment pas  une preuve que le lait n'est pas  contaminé, mais 
sa prksence, surtout si elle est abondante, doit h e ,  à notre avis, 
considérée, non p a s '  comme u n e  certitude, mais comme une 
prdsomption de pollution e t  de  mouillage. A ce' t i tre,  notre pro- 
cédé analytique pourra  donc permettre de s 'assurer de la pureté  
du lait. 

U n  uouveao modc d'essal du p y r e m i d o n ,  
Par M. G. PATEIN. 

La grande différence qui existe entre le prix de  l'antipyrine et  
celui du pyrümidon ou diméthylamidoantipyrine a incité des 
individus peu scrupuleux à mélanger au second u n e  proportion 
plus ou moiris considérable de la première. Un certain nombre 
de prot:6dés oril ét6 prkcoriisés pour  découvrir cetle f raude ;  le 
plus rbcent est le moyen indiquE p a r  M. Paul  Uourcet e t  publié 
dans le Bulletin de In Sgciétk chimique et dans le Bulletin des 
scienc~s pharmacologiques : o Dans un tube à essais, d i t  ce chi- 
u miste, on prend i ou 2 centigr. de l a  diinéthylarnidoantipyrine 
(( essayer, qu'on fait dissoudre dans 4 à 5 cc. d'eau distillée 
« froide ; on ajoute 2 gouttes de SOLJ1" 660 et 2 gouttesde solu- 
cc tion saturée à. froid de nitrite de soude, ou,  h défaut, quel- 
« ques parcelles d e  ce sel cristallisé; on agite ; dans le cas de  la 
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r diméthylamidoantipyrine pure, on obtient immédiatement 
a une coloration bleu-violet intense, qui ,  sur tout  en présence 
« d'un excès de nitrite, disparaît  rapidement ,  e n  laissant une 
« l iqueur incolore. Au contraire, si la diméthylamidoantipyrine 
« contient de  I 'ant ipyri~ie ,  on perçoit, d'ahord, la coloration 
« bleu-violet, qui disparail  peu A peu p a r  l'agitation, surtout 
a p a r  une  nouvelle addition d'un peu d e  nitrite de soude, pour 
« faire place A une coloration bleu-vert tres stable, dont l'in- 
(( tensité augmente  avec la teneur  en ant ipyrine de la matière 
tr essayée. 

(C Dans le  cas d 'une addition faible d'antipyrine, cette colora- 
« tion bleu-vert  est facile & apprécier en tenant  le tube debout 
K s u r  d u  papier hlanç e t  en examinant  la surface d u  liquide sous 
a un certain angle. 

I( Dans les  conditions ci-dessus décrites, on  peut trés facile- 
(( ment dGceIer 2 p. 100 en poids d'antipyririe driris le rnélange 
« essayé. 

a Le peu de  solubilité de la nitroçoantipyrine formée dans 
« cette rdact,ion peut se prilter, en va.riarit les coritlitioris de 
« l'expérience, & une méthode appruchée d e  dosage p o n d h l  de 
K I'aritipyrine . )) 

Ce procédé préserite, a u  point de  vue  qualitatif, un certain 
nombre d'avantages ; il est simple, rapide,  trhs sensible et 
n'exige que  peu de la rnatikre B essayer;  tout en lui étant in fk  
r ieur  L ce point de vue, celui que rious allons indiquer nous 
paraî t  capable de rendre de réels services dans  l'essai quantitatif . 

d u  pyramidon.  Il repose sur  les deux faits suivants : 

10 Ainsi que l'a montré Pellizari, l'aldéhyde formique se com- 
bine à l'iintipyrine suivant  Ics rb,actioris suivantes : 

Le corps qui  se forme e t  auquel j'ai donnC le nom de  diantipy- 
~-i~wme'~hnne est à peu près insoluble dans l'eau. 
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P L e  p y r a m i d m  ou diméthylamidoantipyrine répondant la 
formule, 

il était à supposer qu'il n e  se  comporte pas comme l 'antipyrine 
vis-h-vis du  formol ; je me suis assuré qu'il en est bien ainsi et 
que, si l'on traite par l'aldéhyde formique un mélange d'antipy- 
rine et de pyramidon, celui-ci reste inattaqué, tandis que la tota- 
lilé de l'antipyrine entre en combinaison. 

Cela pos6, prenons deux  tubes B essai ; mettons, dans l 'un d e  
cestubcs, I gr .  de pyramidon, dans l ' au t reun  mélange de Ogr. 8 0  
de pyramidon et de O gr .  20 d'antipyrine ; ajoutons dans chaque 
tube 5 cc. d'eau, 5 cc. d'HCI e t  2cc .  de solution de formol k 
40 p .  100 ; houc:li»ris les deux tii1)f:s et laissons-les au  repos pen- 
dan t quatre  jours ; au bout de  ce temps,  +joutons dans chaque 
tube 10 cc. d'eau, puis  de  l'ammoniüque jusqu'h r6ai:tion alca- 
line, e t  laissons refroidir ;  le tube qui contenait le pyrümidon 
pur reste limpide, tandis que  l'autre abandonne un dépBt cris- 
tallin. Pour  isoler celui ci,  on filtre s u r  un petit filtre sans plis ; 
on lave ü l'eau dislillée, en recueillant avec soin les liquides fil- 
trés ; le filtre est ensuite essoré entre deux feuilles de papier k 
filtrer, puis séché Li. I'ktuve ; une  fois sec: le précipité est 
dbtaché du filtre, puis  pesé ;  son poids varie de O g r  18 à 
Ogr. 20. Le point de fusion de ce précipité est  1 7 7 - I 7 S 0 ,  qui  est 
celui d e  la combiriaison d'antipyrine et d'aldéhyde formique. 
Théoriquement, pour les O gr.  20 d'anlipyrine, on  aurai t  d û  
recueillir Ogr. 214 de la combinaison formique ou diantipyrine- 
méthane. 

Les liquides filtrés sont recueillis dans une ampoule a robinet 
et épuisés à trois reprises par  le chloroforme, celui-ci étant sou- 
tiré chaque fois dès qu'il est complétement éclairci et recueilli 
dans un verre de  montre d e  diiimètre suffisant (7 à. 8 centirn. 
environ) e t  taré ; o n  laisse le  chloroforme s'évaporer à l'air lihre, 
et, le lenderri;tin, le verre de  montre contient une coiiche cristal- 
line dont le poids varie de O p .  80 tl Ogr. 82. Le point de fusion 
de ces cristaux est 104-106", qui  est celui du  pyrürnidon ; ils sont 
formés exclusivernent p a r  celui-ci. 

Le procédé que je viens de  dkcrire permet donc d'analyser 
r~uant.itittiverrient, avec Urie exactitude suffisante, un  pyrarnidon 
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frelaté, en isolant les deux composants sous une forme facile h 
caracteriser ; il permet, en outre, de  reconnaître s'il y a eu addi- 
tion d'un autre  corps que l'antipyrinc:. 

Si l'on est limitC p a r  le temps,  a u  lieu du  contact de  quatre 
jours à f m d ,  on laisse le tube (non bouché) pendant quatre 
heures au bain-marie à 100" ;prés refroidissement, on achéve 
comrrie prPcéde111rnent. 

Dans le cas où  l'on veut  se contenter d 'un  examen qualitatif, 
on conclut à la présence de l'antipyrine dEs qu'il s'est fornié 1s 
moindre Lrace de précipi16 cristallin après  neutralisation par 
I'arnmoniaque ; la solution de pyramidon pur, traitée par  le for- 
mol comme nous l'avons indique plus h a u t ,  reste absolument 
limpide, mème après  addition d'un excès d'ammoniaque ; le 
précipité apparaît dès que le pyramidon contient une quantité 
d'antipyrine si faible que  les fraudeurs  n'auraient pas  d'intérkt 
h l 'ajouter, ce qui prouve que le  procédé est suffisamment sen- 
sible. 

Sur le d o n n g e  de la glyeéi.lne dan8 les vlns liqiioi-eux 
et les vlum o r l i i i e l r e a ,  

Par M. J. LABORDE. 

Le mode opératoire que  suit M .  Rocques pour  doser la qlyc6 - 
r ine dans  les vins de  liqueur, e t  qu'il a donné (1) cornine étant 
plus pratique que tous ceux que l'on connaît,  ne  me  paraît  pas 
jouir d 'un si grand avantage.  C'est ce qu i  m'engage à résumer 
ici le procédé que j'ai indique depuis longtemps dEjà (2), en le 
faisant suivre de  quelques observations sur  ceux qui ont été pro- 
posb;s depuis. O n  opPre de  la manière suivante pour  les vins 
sucrés : 

On prend 50 cc. de  vin, ou 100 cc. au  maximum, si I'on sup- 
pose qu'il est très pauvre en glycérine, e t  I'on concentre dans un 
matras. jusqu'à consistance sirupeuse, à 50 p .  100 de sucre 
environ ; on introduit dans  ce niatrns 100 gr. de grains de plomb 
no 4, puis de la chaux éteinte, mais  non carbonatée, e n  poudre 
fine, en quantité au  plus égale au poids du  sucre et délayée dans 
10 ou 20 cc. d'alcool à 50° ; cette addition de chaux est faite par 
fractions, en agitant vivement le plorrib chaque fois, de façon à 
rendre le mélange bien homogène ; il y a échaufïement d e  la 
masse, dû à la formation d u  sucrate  d e  chaux  ; la plEte Cpaissit, 

(1) Annales de chimie analytique, 1905, p. 306. 
(2) A m a l e s  de chimie analytique, 1899, p .  76 et 110. 
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mais elle ne doit pas faire prise complètement. Cet,Le pif.(: est 
délayée avec de  l'alcool ii YOo, incorporé par  petites quant i tks  a u  
début à l'aide d'une agitation énergique d u  p l o n ~ b ,  afin d'erripe- 
cher la coagulation en masse d u  sucrate de chaux  ; on ajoute 
ainsi au total, 100, 200 ou 200 cc. d'alcool, suivant  la quant i té  
de prhcipité qu'on a !L traiter ; on chaun'r. a u  b:iin-rriarie & ' 7 5 0  

environ ; on laisse u n  peu refroidir, e t  I'on filtre s u r  uri filtre 
plis ordinaire. 

(;onnaissant l e  volume d'alcool ajouté et  le  volume d u  vin con- 
centré, déduction faite de l'augmentation du  volume due  a u  
sucre, on en déduit le  volume d u  liquide qu i  tient e n  suspi:nsion 
le sucrate de chaux  et en dissolution la glyc6ririe. On peu t  donc, 
aprEs filtration, prendre une  part ie  aliquote de ce volume, et, en 
général, on peut  aller jusqu 'aux 415. 

Ce liquide alcoolique est introduit dans u n  matras contenant du  
plomb ; on ajoute O g r .  5 d'acide tartrique, e t  l'on distille ce 
liquide jiisqii'k quelqnes r:entim&tres cubes seulement ; le résidu 
est traité p a r  u n  peu de chaux en poudre, qui  s e  combine ?L 

l'acide tar t r ique et a u x  dernières traces d e  sucre;  o n  épuise en- 
suite cette nouvelle patc, qui  est e n  très petite quantité,  p a f  trois 
ou quatre additions deliquide 6thh-o-alcoolique (2 parties d'éther 
pour 1 partie d'alcool), formant  & la fin un volume total de 
150 cc. environ. 

On pourrait, aprés  évaporation du dissolvant e t  dessiccation 
de la glycérine dans le vide, la peser en nature ; mais, pour  
Bviter les incertitudes et  les longueurs de  cette méthode,  il est 
prkférable d e  continuer le dosage de la maniére suivante : 

On ajoute 10 gouttes de SOLH2 p u r  au dissolvant contenu d a n s  
un mütras e n  verre de Bohhne,  dont  le fond plat est très régulier 
et peu étendu, puis on distille jusqu'h 5 cc. ; on ajoute 15 cc. 
d'eau, e t  l'on évapore jusqu'h 2 cc., afin de chasser eomplète- 
nient l'alcool ; après addition de  6 cc. de SOsHe, on ferme le 
matras avec u n  bouchon de caoutchouc portant  u n  tube de 
50 centimètres de hauteur ,  e t  I'on chauffe assez rapidement s u r  
le bain de  sable. La reaction de l'acide sulfurique s u r  la çlycé- 
rinc donne de l'acide sulfureux, d e  l'eau, e t  d u  charbon se 
produit riipidement; il se dEgage des vapeurs  aqueuses et 
acides, qui se condensent en grande partie dans  le  tube droit, 
de sorte que l'ébullition qu i  donne lieu à ce dégagement  p e u t .  
étre entretenue pendant quelques minutes s a n s  que  l'acide sul- 
furique se concentre assez pour attaquer lo charbon produit et 
sans que la temph-atiire dépasse 2000, si I'on chauffe modéré- 
ment après la mise e n  train de la  réaction. 
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Le charbon qu'on obtient se rCunit en grumeaux plus ou moins 
vdurnirieux, suivant la quantiti: clv glycérine décomposée, et 
l'on doit s'attacher, pour la bonne r h s s i t e  du dosage, à bien 
obtenir ces grumeaux. Pour parachever leur formation, on 
a.joute, après refroidissement, 10 cc. d'HC1 dilué de moitié, et l'on 
chauffe de nouveau au bain de sable le matras ouvert, jusqu'à ce 
que des vapeurs blanches commencent à se dégager. A ce 
moment, les grumeaux de chartion sont parfaitement séparés du 
liquide qui les entoure et qui est à peu près .incolore ; il n'y a 
plus qu'à les laver, les sécher et les peser. 

Pour cela, on remplit presque complètement le matras d'eau 
distillée ; on fait bouillir ; on dkeante sur un filtre A plis ; on 
ajoute de l'eau distillée bouillante, et l'on entraîne en entier lp 
charbon sur le filtre; lorsque l'eau de lavage n'est plus sensi- 
blement acide, on fait tomber les grumeaux dans une capsule de 
platine, avec un jet d'eau chaude, après avoir p e r d  le filtre ; on 
ajoute5 cc. d'ammoniaque, et l'on évapore le liquide au bain de 
sable. 

Les grumeaux de charbon, parfaitement secs, sont cbauffis 
dans la capsule au-dessus d'un bec Wiesnegg à une température 
trbs voisine du rouge, mais en h i t a n t  l'inflammation du char- 
bon, afin de chasser les traces de sulfate d'ammoniaque qu'il 
contient, ~t jnsqu'à poids constant. Après la pesée, on brR1e le 
charbon, pour déduire de son poids celui des cendres, qui ne 
dépasse janiais quelques milligrammes. Le poids du charbon, 
multiplié par 2,%, donne le poids correspondant de glycérine. 

C'est cette méthode (1) que j'emploie également lorsqu'il s'agit 
de vins ordinaires peu ou pas sucrés. Dans ce cas, il suffit de 
concentrer le vin à 2 ou 3 cc. en présence du plomb, d'ajouter 
quelques gramines de chaux 6teinte et d'épuiser la p%te obtenue 
par le mélange kthéro-alcoolique, qui est traité comme ci- 
dessus. 

Qu'on ait affaire à des vins liquoreux ou à des vins ordinaires, 
le dosage n? dure jamais plus dc vingt-quatre heures, et l'on 
peut trés facilement nrcner de front six de  ces dosages au moins. 

En 1902, M. Trillat (2) a proposé de substituer au mélange 
éthEro-alcoolique de Pasteur l'éther acktique, dans le but d'ex- 
traire la glycérine, sous prktexte que ce dernier dissolvant :iur:iit 
l'avantage d'entraîner nioins de matières Ctrangères ; cette substi- 

(1) M. A. Gautier s'en est servi dans ses recherches sur la différenciation 
des mistelles d'avec les vins de liqueur (Comptes rendus de I'Academie des 
sciences, 1 9 03). 

( 2 )  Annales de  chimie analytique, 1903,  p. 4. 
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tution ne me parait nullement rationnelle,car on obtient les m h e s  
résultats avec le liquide éthéro alcoolique dans les conditions où 
31. Trillat emploie l'éther acétique. Ces conditions consistent à 
épuiser une poudre obtenue en concentrant k siccité 50 cc. de vin 
avec 5 gr. de noir animal et triturant ce résidu avec 5 gr.  de 
chaux vive en poudre. 

Tous les essais que j'ai faits moi-m8me et que j'ai fait faire 
sous mes yeux par de jeunes chimistes, en appliquant le procédé 
de M. Trillat à des vins synthétiques contenant des quantités 
Connues de glycérine cristallisable, ont donné des résultats tou- 
jours infkrieurs de pliis de 25 p .  100 aux chifrres théoriques. 11 
en est de même, d'ailleurs, avec le mélange d'alcool et d'éther. 

On arrive B des résultats bien nieilleurs, mais encore insuffi- 
sants, en se servant, au  lieu de chaux vive, de chaux éteinte 
avec le minimum d'tau nicessaire, et en appliquant, pour I'épuise- 
ment du mélange pulvérulent k l'éther acétique ou a u  liquide 
éthéro-alcoolique le système de broyage par des grains de 
plonih dans un matras, comme je l'ai indiqué. 

Ilans ces conditions, la glycérine extraite par l'un des deux 
dissolvants est aussi peu colorée qu'avec l'autre. 

La présence du noir animal dans la masse épuiser exerce 
éviderri~ricnt une action sensible sur la coloration de la glycérine 
obtenue, mais il ne faut pas s'exagérer l'importance de cette colo- 
ration, ainsi que-je l'ai vérifié bien souvent en distillant la glycé- 
rine dans un courant de vapeur, i rrioins cependant que la colo- 
ration ne soit très accentuée. D'ailleurs, dans ce cas, j'ai 
recommandé de traiter par le noir ariirnal la solutiou de glyck- 
rine, avant l'attaque par SO'+H*. Cela est indispensable pour cer- 
tains vins de liqueur contenant du moût de raisin concentré par 
la chaleur e l  toujours un  peu caramélisé, ainsi que pour beau- 
coup de vins de Sauternes riches en produits colorés dus à l'in- 
fluence du Rotwjtis çinerea. 

D'une manière ,constante, on peut avec avantage ajouter du 
noir animal lavé et bien sec la pkte calcaire obtenue en appli- 
quant mon procédé de dosage. Le noir dessèche cette pâte et 
retient les traces de matières étrangères plus ou moins colorées 
qui pourraient 6tre entraînkes par le liquide éthéro-alcoolique. 

Quant B l'addition d'alcool à 1'6ther acétique indiqu4e par 
M.  Kocques pour augmenter le pouvoir dissolvant de cet éther à 
l'égard de la glycérine, elle va à l'encontre des recommanda- 
tions de M. Trillat, qui recommande l'éther acétique parfaite- 
ment pur.  

En somme, la substitution de 1'6ther acétique au  mélange 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



éthéro-alcooIique de Pasteur présente, au  point de vue de l'exac- 
titude d u  dosage de la glycérine, des inconv6nients beaucoup 
plus grands que l'avantage qui lui a kt6 attribué, et, à ces 
inconvénients, s'en ajoute un autre,  si l'on songe que l'éther 
acEtique codte environ quatre fois plus cher que Ic mélange 
éthéro-alcooliqus . - 

R é d u c t i o n  d e u  doses d'acide sulfureux d e s  vlnm 
blancs, 

A propos du mechage des vins blancs, le Comité technique 
d'cenologie a reconnu officiellement : 

i0 Que la dose d'acide sulfureux nécessaire pour développer 
toutes les qualitiis de ces vins est variable selon leur mode de 
production et leur constitution individuelle ; 

20 Qu'avec les traitements classiques, et pour certaines régions 
oii l'on fait des vins liquoreux, celte dose peut atteindre 
400 rnilligr. par litre d'acide sulfureux total, c'est-A-dire d'acide 
libre et combiné ; 

3"ue cette dose n'a jamais porté u n  dommage avéré à la 
sant6 des consommateurs et pouvait, par  conséquent, ètre 
hygiéniquement tolérke. 

MalgrP, -ces déclarations piihliques officielles, producteurs et 
négociants de vins blancs auraient tort de croire que l'ère des 
difficultés qu'ils ont connues naguère comme evporlateurs est 
terminée et qu'il n'y a plus lieu de mettre une grande circons- 
pection dans le soufrage des vins blancs. 

Si, en effet, la déclaration du Comité technique engage mora- 
lemerit le gouvernerrierit et les Lribunaux français, elle laisse les 
pays étrangers libres d'imposer aux  produits qu'ils reçoivent 
chez eux telles conditions qu'ils estiment utiles à la sauvegarde 
de  la santé de leurs nationaux. 

Or, il ne faut pas se faire illusion : quelques Etats ont intérêt, 
à des points de  vue divers, à exagérer les inconvénients de 
l'acide sulfureux au point de vue hygikriique. Aussi erigageoris- 
nous producteurs et détenteurs de  nos grands vins blancs 8. ne 
les soumettre qu'aux doses de soufre indispensables, sans qaoi 
ils pourraient &tre victimes d'onéreuses surprises, si le modus 
vivendi actuel de la France avec un certain nombre d'Btats 
étrangers venait, h cet égard, cesser (1). Du reste, à tort ou à 

(i)  Ainsi la République argentine vient de refuser d e  laisser mettre en 
vente les vins contenant plus de 20 niilligr. d'acide sulfureux libre et 
9 dbcigr. de sulfite par litre. 
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raison, un discrédit variable régne partout  aujourd'hui s u r  les 
vins trop soufres, e t  le temps est proche où In faveur populaire 
de l'étranger surtout ira brusquement a u x  marques de  vins 
blancs les moins chargés d'acide sulfureux. 

Dans une autre  circonstance, nous dirons comment, au grand 
aléa de la mèche soufrée, on peut suhstituer chaque fois, e t  avec 
précision, la dose nécessaire d'acide sulfureux. Aujourd'hui, e t  
pour aller a u  plus pressé, nous nous contenterons de dire  com- 
ment on peut pratiquement faire baisser les doses exagérées 
d'acide sulfureux d e  certains vins .  

Le sujet i~i lkresse non-seulerrient ceux qui  on t  des  stocks de 
vins vieux traités selon les méthodes anciennes, mais  aussi 
ceux qui  persistent à considérer nos grands vins  blancs comme 
incapables d'acquérir entièrement toutes leurs qualités, s'ils ne  
sont pas protégés constamment p a r  de  forts méchages. Il nous 
a donc paru utile d'indiquer a u x  uns  e t  a u x  autres  le moyen 
d'enlever l'excès d'acide sulfureux a u  mornent de les livrer B la 
consommation. 

Voyons, d'abord, ce qu'on fait aujourd'hui pour  cela, e t  nous 
verrons ensuite ce qu'on pourrait  faire pour faire mieux.  

Les vins surchargés d'acide sulfureux peuvent être en fûts ou 
en boiikilles. I I  est évident que  le  désoufrage des premiers est 
autrement ais6 que celui des seconds. On ne cunnaît, en effet, 
jusqu'h présent,  qu 'un seul moyen de traiter ceux-ci : c'est de 
les remettre en barriques et de  les réembouteiller aprés  avoir 
diminué la dose d'acide sulfureux. Lorsqii'on songe qu'il n'est 
pas rare ,  en Gironde, la propriété et  dans le commerce, d'avoir 
des provisions de  30.000 bouteilles, on comprend. que  ce sont 1& 
des opérations onéreuses et  peu pratiques. 

Lorsqu'il s'agit de désoufrer les vins  en cercles, on s e  con- 
tente de les soutirer e n  les mettant le plus possible a u  contact 
de l 'air.  Les moyens sont nombreux pour cela. En agissant 
ainsi, les viticulteurs prétendent que l'acide sulfureux se 
degage, se volatilise. En vérité, une  faible par t  subit ce sort ; 
l'autre se  combine avec l'oxygène d c  l'air, pour f o ~ m e r  finale- 
ment du  sulfate de potasse, sans  odeur et sans saveur .  Ce 
sulfate reste dans  le  v in .  

Nos grands vins  sorit trop ddicats  pour etre ainsi I.rait6s. A ce 
jeu, ils perdraient une  partie de  leur  bouquet ;  ils se  trouble- 
raient, e t  leur couleur prendrait une nuance d6favornblc. D'nil- 
leurs, cette mAthode nianque d e  précision, e t  nos sens sont 
insuffisants pour proportionner le  degré d'aération avec la dose 
d'acide sulfureux en e x c k  . 
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En pareille occurrence, nous avons cherche à donner ?L 1'opC- 
ration u n e  allure plus scientifique, e t ,  puisque l'oxygène est 
l 'antagoniste d e  l'acide sulfureux, l'eau oxygénée nous a paru 
toute désignée pour  le détruire. Puisque, au  contact des corps 
réducteurs, dont  l'acide sulfureux est un  type,  elle se dissocie 
immédiatement en oxygène et eau ordinaire, il était impossible 
de trouver un  agent  à la fois plus efficace et plus inoffensif. 11 
restait à déterminer l a  quantité ?L mettre  en œuvre pour  détruire 
un  poids fixe d'acide sulfureux. La série d'expériences qui 
suivent nous a servi pour  cela. Ainsi, voilà quatre  types de vins 
blancs, qu'on a édulcorés avec des mistelles mutées au soufre. 
Ils renferment, par  litre : 

Acide sulfureux Acide sulfureux 
libre total 
- - 

A . . . . . .  0,047 0,131 
B . . . . . .  0,037 0,121 
C . . . . . .  0,055 0,133 
n . . . . . ,  0,035 0,090 

B et D ont  reçu p a r  hectolitre 100 gr .  d'eau oxygénée ; il en a 
6té mis 200 gr .  dans A e t  C .  Au bout de vingt-quatre heures, 
les doses d'acides sulfureux étaient devenues : 

Acide sulfureux Acide sulfureux 
libre total 
- - 

A . . . . . .  t r aces  0,065 
B . . . . . .  0,Oi 0,070 
C . . . . . .  traces 0,068 
I l . .  . . . .  0,005 0,050 

Dans la seconde série, ce sont des  vins similaires. 
Ils reriferrnent, Fitir litre : 

Acide sulfureux Acide sulfureux 
libre total 
- , - 

E . . . . , ,  0,209 0,443 
F . . . . . .  0,204 0,441 

On a ajouté a u  premier, par  hectolitre, 600 g r .  d'eau oxygé- 
née, et  800 g r .  au second. Aprés vingt-quatre heiires, ils conte- 
naient : 

Acidc sulfureux Acide sulfureux 
libre total - - 

E . . . . . ,  0,048 0,294 
F . . . . . .  0,007 0,246 
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Le troisiéme type est un vin liquoreux de  Sauternes vieux. Il 
contient : 

Acide sulfureux Acide sulfureux 
libre total 
- - 

G pur . . . . . . . .  0,070 0,420 
G avec 200 gr. d'I1302 par hect. 0,025 0,340 
G - 300 gr. - 0,012 0,312 

Le quatriéme type est aussi un grand vin liquoreux girondin. 
Il contient, par  litre : 

Acide sulfureux Acide sulf~ireiix 
libre total 
- - 

H pur type. . . . . .  0,138 0,388 
H avec 300 gr. d'H1O"ar hect. 0,063 0,277 
II - 400 gr. - 0,020 0,241 
H - 500 gr. - 0,012 0,196 

Enfin, trois autres vins liquoreux, sans origine connue et pro 
bablement de coupage, renferment : 

Acido sulfureux 
libre - 

1 pur . . . . . . . .  0,231 
1 avec 600 gr. d'Hi02 par hcct.  0,068 
J pur . . . . . . . .  0,350 
J avec 700 gr. - 0,116 
K pur . . . . . . . .  0,040 
K avec 100 gr .  - 0,010 

Acide sulfureux 
total 

0,541 
0,3525 
0,007 
0,360 
O, 196 
0,144 

Si, avec ces doses variées et ces divers vins, on calcule quelle 
est la quantité d'acide sulfureux, par  litre, que détruisent 100gr.  
d'eau oxygénCe (2) par hectolitre (ou Z gr .  d'eau oxygénée par 
litre), on trouve les nombres suivante : 

Pour l'acide libre : 0,030 - 0,030 - 0,023 - 0,027 - 0,028 
- 0,094 - 0,053 - 0,019 - 0,022 - 0,027 - 0,023 - 0,027 
- 0,033 - 0,030 - moyenne 0,026. 

Pour l'acide total : 0,052 - 9,040 - 0,033 - 0,033 - 0,025 
- 0,024 - 0,040 - 0,036 - 0,037 - 0,044 - 0,034 - 0,034 
- 0,035 - 0,055 - moyenne 0,037. 

Ce qui indique, pour la destruction de 2 parties d'acide libre, 
1 partie environ d'acide cornhins. Exemple : acide libre, 
0,026 + 0,013 d'acide combine = 0,039 d'acide sul[ul.eux total. 

( t )  II s'agit ici, bien entendu, de l'eau oxygtnee m6dicinale fort com- 
mune daus le çoruruerco et fournissant, pour 1 volutne do liquide, 10  volu. 
nies d'oxygène actif, lorsqu'o~i ajoute une pincke de bioxyde de nianganèse. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



Quels sont les autres changements  que  le vin éprouve ii la 
suite de la destruction partielle de  l'acide sulfureux ? 

i0 I i i  co111e11r est  trAs 1i:gérc:rrierit fo r ide .  Avec de très fortes 
doses, il y a formation d'un louche sensible. 

2' L'odeur de  soufre hrMé disparaît .  Le bo&pet est respecté. 
3 O  La saveur devient plus douce, plus grasse, plus moelleuse. 

Au debut, e n  agissant comparativement avec u n  témoin., les 
grands dégustateurs trouvent le vin fatzgue, mais, a u  bout d'un 
mois, tout  a disparu. Avec les fortes doses, on perçoit parfois 
de l 'amertume et même un goût d'évent.  

Vins en bouteilles. - P o u r  Cviter d'ouvrir les bouteilles, nous 
avons essayé de  diminuer les doses d'acide sulfureux en recou- 
ran t  h l'action chimico-physique de  la lumikre solaire. A cet 
effet, les bouteilles ont  été exposées a u x  rayons directs d u  soleil 
pendant trois, six, neuf jours. Ce rnoycn est à rejeter : l o  parce 
que, en s'échauffant, le vin repousse le bouchon e t  qu'il se pro- 
dui t  des fuites ; 2" parce que,  à la lumière directe du  soleil, le 
vin louchit toujou~-s, e t  cela, a u  poiril de ri'ètre pliis rriarc:harid ; 
3" parce que  la  lumiEre directe est 1 peine plus active que la 
lurnikre d i f h s e .  

Cependant, il y a ,  su r  les variétés d e  celles-ci, des choix h 
faire. Ainsi, dans une  première expérience, l a  désulfuration a 
été nulle avec une  exposition du  vin à l 'ombre.  Mais à l'ombre 
de quoi ? Nous ne l'avons pas s u .  Etait-ce d'un arbre, et de 
quelle espèce ? On ne nous l'a pas  di t .  Dans tous les cas, au 
bout de trois,  six, neuf jours, les  rayons chimiques n'avaient 
produit aucun e f k t  ; la dose d'acide 'sulfureux, dans le vin 
exposé, était semblable S. celle contenue dans  le meme vin resté 
en cave. 

L'action de  cette lumiere dimuse, répétée ailleurs, sous un 
hangar, en face d'un m u r  blanc, a amené, a u  contraire, des 
rC:sullat.s sensibles. Ainsi, aprés  avoir exposk pendant trois à 
neuf jours des bouteilles ,?. cette lumibre, la dose d'acide sulfu- 
reux libre, qui  était primitivement de 0,123 p a r  litre, est tom- 
bée à. 0,080 - 0,070 - 0,063, tandis  que l'acide coiribiné aug- 
mentait .  Mais bientdt l'acide total baissait à son tour  de 0,556 
à 0,450. 

Malgré tout,  l'intensité de la lumiére n'est jamais régulikre, 
méme pendant les belles journées d e  juillet, diirant lesquelles 
nos opérations ont  été faites. Le soleil manque  plus ou nioins 
certains jours. L'énergie chimique de ses rayons doit h e ,  
d'ailleurs, variable selon leur incidence, c'est-8-dire selon les 
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saisons elles-mbmes (4). A sa  place, il v a u t  donc mieux avoir 
recours à l 'eau oxygénée, dont  l'effet est uniforme et assez p r é -  
cis. Avec elle, d'ailleurs, il n'est pas  nécessaire de vider les bou- 
teilles, n i  mSme souvent de  les déboucher. 

Si cependant on adopte le débouchage, on mesurera e t  on 
introduira avec une pipette, dans  le vin, la dose de cette eau,  
fixée p a r  l'analyse préalable d u  lot ; on retournera sans délai 
sens dessus dessous, e t  l'on rcbouchcra cnsuitc. Si l'on préfère 
laisser la bouteille intacte, on peu t  introduire la quantite d'eau 
oxygénde nécessaire (1 2 c. cubes) à l'aide d'une ser ingue 21 
canule plate qui  passera aisément entre le  liége e t  le goulot. 
Nous avons été  témoin d 'une opération analogue, faite pour  
combler le vide laissé p a r  une pasteurisation de  bouteilles. 

Pour  les vins blancs e n  boutcillcs et en fû t s  s u r  lesquels 
nous avons opéré, nul n'a fermenté ni ne s'est alteré de juillet 3 
octobre. 

E n  résumé, il n'existe actuellement que  l ' a h  a t '  ion comme 
moyen d'atténuer les doses d'acide sulfureux des vins blancs. 
Ce procédé, dont  les résultats sont incertains, convient pcu a u x  
grands vins. L'eau oxygénée agi t  de façon plus précise. Les 
vins de cru paraissent supporter ce procédé de  d6soufrage 
mieux que les vins de coupage. Lorsque les doses mises e n  trwvre 
ne dépassent pas  3 gr .  d'eau oxygénée par  litre, les vins n'en 
éprouvent que d u  bien ; a y x  des doses sup6rieurcs, quelques- 
uns louchissent e t  deviennent parfois un  peu plats et légérernent 
amers. Lorsqu'on voudra user de ce nouveau mode d e  désou- 
frage, il sera donc prudent de  t i t e r  l'avarice l a  susceptitiilitC: 
du vin A traiter 

A propos dcs impuretés da 
de Irlsmolh, 

Par M. Ed. CROUZEL. 

Mon ancien confrère et ancien é l h e  

sons-nltrate 
5 

P. Juilles, de Langon,  - 
m'a iiernantié, derriièrernent,, à quelle cause on doit atlribuer le  
dégagement manifeste d'ammoniaque qui se  produit lorsqu'on 
triture u n  mélange de sous-nitrate de  bismuth e t  d e  magnésie 
calcin6e. En voici l'explication : 

La magnésie met en liberté l'ammoniaque du nitrate d'amrno 
niaque qui  sc: trouve, de façon anormale, dans  le sous-nitrate 
de bismuth. 

(1) M .  le professeur Vézo pense qu'on pourrait avoir des résultats sen- 
sibles avec la luuiihre électrique, qui existe déjà dans quelques chais. S'il 
en était ainsi, ce moyen serait précieux. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



Lorsque'eette réaction se  produit, elle démontre  que le sel 
bismnthique n'est pas  p u r  et qu 'on a ,  sans doute, fait intervenir 
à tort,  e t  contrairement a u x  prescriptions d u  Codex, I'ammonia- 
que  dans sa  préparation e t  aussi que le précipité obtenu a été 
insuffisamment l a d ,  puisqu'il a retenu u n e  certaine proportion 
d u  nitrate d'ammoniaque forme. 

La prksence indue d e  ce sel ammoniacal d a n s  le sous-nitrate 
de  bismuth peut avoir des  inconvknients au point de  vue théra -  
peutique, p a r  suite de  son action s u r  les muqueuses d e  l'estomac 
et. de l'intestin. 

J e  ferai remarquer ,  e n  passant,  que  l'association de  la magné- 
sic calcinée e t  du  magistére de  bismuth es t  contraire a u x  rEgles 
de l 'art  de  formuler. Il y a, en effet, incompatibilité entre  deux 
produits & rSaction opposée, alcaline et acide. 

Donc, magnésie ou bismuth,  lorsqu'il s'agit d e  formuler ; 
mais  pas l 'un et l 'autre. 

Caractères d a  beurre de ohamelle, 
Par M. J E A ~  VAMVAKAS, de la CanBe. 

A la suite d 'une note analytique publike p a r  M. Barthe dans 
le numéro des Annales de chimie a,nalgtique d u  15 juin 1905, 
page 245, a u  sujet d u  lait dechamelle, je  prends la liberté de vous 
envoyer les résultats d 'une analyse que j'ai faite, au laboratoire , 

de la CantSe, s u r  un  kchantillon authent ique de  beurre de chamelle 
provenant  d e  la ville de Benghorie, de la g rande  Syrtis (province 
de la Tripolitaine). 

Voici le  résultat de l'analyse de  ce beurre  : 

Caractères organolejitiques. 
. . . .  Consistance Solide 

' Couleur . . .  Légèrement gris blanc 
Odeur. . . . .  Particulière 

Caractères physiques. 
Point de fusion du beurre prélevb . 380 
Point de fusion des acides gras . . 47O 
Temp6ratiire critique de dissolution 

. . . . . .  dans l'alcool Pas de dissolution 

Caractères chimiques. 
Dosage des acides gras volatils. . 8.6 p. 100 

. .  Dosage des acides gras fixes. 88.29 - 
. . .  Indice de saponification. 208 

. . . . . . . .  Indice d'iode 55.10 
Indice oleo-réfractométrique . . 20 - 

7 
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REVUE DES PUBLICATIONS FRANFAISES 

I#i?olierclie d o  phosphore blnne libre dnns le snl- 
fured&pliosphorc. - M. Liio VIGNON (Comptes rendus de 
1'Amdbrnie des sciences du  29 mai  1903). - L e  sulfure de  phos- 
phore industriel est employé depuis quelques années, en France, 
à l a  place du  phosphore blanc, pour l a  fabrication des allumet- 
tes ordinaires, qui peuvent s'allumer p a r  frottement s u r  un 
objet quelconque, et, depuis l'adoption de ce produit,  la nécrose 
phosphorée semble avoir  disparu des manufactures d e  1'Etat. 
Pour que ce rSsultat soit obtenu, il est important q u e  le sulfure 
de phosphore n e  conlienne pas de phosphore blanc ; d e  là 
l'utilitb de rechercher ce dernier corps dans le  sulfure d e  phos-  
phore. 

Le sulfure de phosphore industriel correspond à la formule 
I'hbS3 ; il est j aune  pale, cristallis6, fond k 166-2670 ; on l'ob- 
tient en faisant .réagir directement le  soufre s u r  le phosphore 
rouge. 

La composition d u  sulfure de phosphore, d'après M .  Léo 
Vignon, est l a  suivante : . 

Sulfure dc phosphore pur . . 92,35 pour 100 
Soufre en excEs . . . . . 1,13 - 
Phosphore rouge en excès . . 1,06 - 
Acide phosphorique . . . . 2,81 - 

Acide sulfurique . . . . . 1,02 - 
Eau, sable, non dose . . . . i ,63 - 

M. Vignon a fait  des essais s u r  le sulfure d e  phosphore indus- 
triel e t  s u r  le sulfure pur .  

Le sulfiire industriel, agité e t  frotté d a n s  un mortier a u  con- 
tact de  l'air, ne donne pas de  phosphorescence d a n s  la chambre 
noire, et l'on ne constate pas l'odeur d u  phosphore. Chauffé vers 
30 à 40°, il émet  des vapeurs qu i  noircissent le papier a u  nitrate 
d'argent e t  celui it l'acétate de plomb. 11 fond à 165-167'. 

Si l'on soiimet B l'essai de Mitstlierlich le  sulfure p u r  et le 
sulfure industriel, on constate qu'il se forme des lueurs, bien que  
les sulfures examinés soient exempts de phosphore blanc. 

L'etude de la distillation du  sulfure montre  qu'une partie d e  
ce corps est entraînée pendant  l a  distillation ; u n e  partie de ce 
sulfure entraîné se décompose, en donnant  des lueurs qui pour- 
raient être attribuées a u  phosphore blanc libre. 

La méthode de Mitscherlich ne permet doncpas  d e  reconnattre 
la présence du phosphore blanc libre d a n s  le sulfure de  phos- 
phore. 

La méthode des dissolvarits ne donne pas de meilleurs résul- 
tats. , . 
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On peut encore rechercher le  phosphore blanc a u  moyen de 
I'hydrogéne ; si l'on place les sulfures dans l'appareil a hydro- 
gène, suivant  les prescriptions de Blondlot, ou  obtient une réac- 
tion positive, ce qui  ne devrait pas  avoir lieu avec le sulfure 
pur .  Cela s'explique par  la décomposition du  sulfure ; on en a 
la preuve si l'on pèse le sulfure non décomposé ; on observe une 
perte d e  poids de 7 p. 100, et le point de fusion est descendu à 
148-152O. 

Si l'on fait  passer un courant  d'hydrogène piir s u r  1(: sulfure 
de phosphore, celui-ci ne subit aucune décomposition et il 
devient alors facile de reconnaître la présence du  phosphore 
blanc libre ; on s'en rend facilement compte en ajoutant au  sul- 
fure de  phosphore 2 p .  100 d e  phosphorehlanc ; on obtient alors 
une réaction positive. On peut encore diminuer  la quantité de 
phosphore blanc et constater néanmoins la phosphorescence 
dans l a  charnbre noire. 

Recherche toxioologiquc de la iiiorpliinc. - MM. E. 
GÉRARD, DELEAILDE et  RICQUET (Journal de pharmacie e l  de 
chimie du  16 juillet 1905). - L a  recherche toxicologique de la 
morphine étant  quelquefois stérile, on a pens6 que  ces résultats 
nkgalifs tenaient k ce qu'on 6taibrrial fixé s u r  le  sort que subit 
la morphine dans l'économie et  à ce que les procédés analyti- 
ques employés ne  permettaient pas  dë retrouver les produits de 
transformation d e  cet alcaloïde. 

Marmé a fait  faire un grand pas  & l 'étude de  la transformation 
de  la morphine d a n s  l'économie, et, d 'après  lui,  cet alcaloïde 
passerait à l'état d'oxymorphine. 

Litnial adrriet aussi cctte oxydation de  1;i. morphine, et il insiste 
s u r  la nécessité de  rechercher, dans  le s a n g ,  dans l'urine et dans 
les organes, l 'oxymorphine e n  méme temps  que la morphine. 

D'après M M .  Gérard, Deléarde et Ricquet,  on nepeut  mettrh en 
doute-la formation d e  I 'oxymorphine, . m a i s  ils admettent,  avec 
Stolnikow, que la morphine peu t  aussi  se transformer dans 
1'Bconomie en un  dérivé sulfoné, l'acide morphirie-sulfonique ; il 
se pourrai t  aussi que ce dérivl, siilfoné fAt. U-ri Ether siilfiirique 
formé a u x  dépens de I'oxhydrile phénolique de  la morphine et  
s'éliminant B 1'Btat de  sel potassique analogue a u  phéngsulfate 
qui apparaî t  dans l'urine après  absorption de  phénol. 

R I M .  Gérard, Deléarde et Hicquet proposent donc de suivre la 
technique suivante pour la recherche de  la morphine ;  on pulpe 
les organes; la pulpe est additionnée d'une quant i té  d'eau égale au 
poids de  l 'organe; on acidifie par  une qunnt,it,é d'HC1 kgale ail 

dixième d u  poids total du  mélange (cet acide a pour  but  de dé- 
composer i edér ivé  sulfoné ou  l'éther d a n s  lequ& la morphine 
peut etre engagée) ; on. fait digérer pendtint deux  heures au 
bain-marie ; au  bout de ce temps, on sursature p a r  I'ammonia- 
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que; on agite le mélange deux ou trois reprises avec d e  l'alcool 
amylique saturé d'ammoniaque, qui  dissout la morphine et l'oxy- 
morphine; on met de caté les liqueurs amyliques; on évapore 
au Lin-mar ie  le mélange aqueux ; on broie l e  résidu avec du 
sable, et I'on traite le rnélange par l'alcool amylique arnmonia- 
cal; les liqueurs amyliques ainsi obtenues sont réunies aux pré- 
cedentes; on les additionne d'eau acidulée par HCI; la  liqueur 
chlorhydrique, alcalinisée Far l'ammoniaque, est agitée son 
tour avec de l'alcool arnylique ammoniacal; on distille la solution 
amylique, et, avec le résidu de la distillation, on effectue la 
recherche de la morphine et de l'oxymorphine au moyen du 
réactif de Marquis (30 cc. de S04Hhoncentré  et 20 gouttes de 
formol); pour cela, on étale un peu du résidu sur les parois d'une 
capsule de pcircelaine, et I'on verse quelques gouttes de rkactif, 
qu'on prom-kne sur la surface de 1s caps;lc; la morphine donne 
une coloration rouge-violacé, tandis que l'oxÿmorphine donne 
une coloration verte; avec un mélange de morphine et d'oxy- 
morphine, on obtient des traînées violettes e t  vertes. 

On peut, lorsque le résidu est en proportion suffisante, séparer 
la morphine de l'oxymorphine en les transformant en sulfates, 
le sulfate d'oxymorphine-étant à peu près insoluble dans l'eau 
froide. 

Par ce procédé, MM. Gérard, Deléarcle et Ricqiiet ont pu d6ce- 
ler ln pr&sence de la morphine et de l ' o ~ ~ m o r p h i n e  dans les 
organes d'un lapin auquel on avait injecté 2 centigr. de chlorhy- 
drate de morphine et qui avait été sacrifié six heures après avoir 
reçu cette injection. II avait été impossible de retrouver les alca- 
loïdes dans les organes de ce lapin en recourant au procéd6 clas- 
sique de Stas-Otto, ou bien en se servant du procédé ci-dessus 
indiqué, sauf le traitement préalable par l'acide chlorhydrique 
destiné à hydrolyser la  combinaison sulfonique. 

A ce propos, MM. Gérard, Deléarde et Ricquet font observer 
que, si hl. Lanial, au cours de ses recherches, a retrouve peu 
prEs con stnrnment de I'oxyniorphirie, et non de la morphine, 
cela tient ce qu'il acidulait insuffisamment la pulpe des organes 
et que la cornbiriaisori sulfonique dans laquelle était engagée la 
morphine n'Etait pas d6composée. 

REVUE DES PUBLICATIONS 

Dlirtinction de lm pyrite et de Irr IIIRFCHRSICC. - 
M. STOKE (Bull. U. S. Gcol. Suruey , no 186). - La méthode 
est basée sur la détermination de la quantité de soufre transfor- 
mée en SO"11Vorsqu'un excès du minerai est bouilli avec une 
solution titrée d'alun de fer e t  d'ammoniaque contenant 2 gr. de 
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fer trivalent et 4 gr.  de SOiH% pa r  litre, à l'abri de l'air et jus- 
qu'à ce que l'alun soit complEtement réduit. 

L'auteur conclut que beaucoup d e  spécimens pris pour de la 
marcassite sont en réalité de la pyrite et que les expériences de 
A .  P.  Brown (Proc. Am. Phil. Soc., 33, 1894) ne permettent pas 
de croire que, dans la marcassite, le fer est entièrement a l'état 
ferreux, tandis que, dans la pyrite, les quatre cinquièmes sont à 
1'Et~t ferrique. P. T.  

Dosage dn ~onrrre dans  les minerais de Ter. - 
M. J .  1IOWARD GRAHAM (Journul Franklin Institute, 1905, 
p. 4.41). - Le travail de l'auteur a pour but de rechercher I'in- 
fluence du perchloriire de fer, du chlorure d'ammonium et de 
IICI sur la précipitation du sulfate de baryte dans les solutions 
de minerais de fer. 

Fresenius, dans un nierne ordre de  recherches (Zcils. f. analyt. 
Chernie, 1896, p. 170) avait obtenu les résultats suivants : 

4 partie de sulfate de baryte est soluble dans 100.000 p. d'eau. 
1 partie de sulfate de baryte est soluble dans 400.000 p. d'eau 

en présence du chlorure de baryum ou de SOiI12. 
1 partie de sulfate de baryte est soluble dans 10.000 p. d'une 

solution de chlorure d'ammonium à 8 p. 100. 
1 partie de sulfate de baryte est soluble dans 22.000 p. d'une 

solution de chlorure d'ammonium à 2:3 p. 100. 
i partie de sulfate de haryte est soluble dans 22.000 p. d'une 

solution de chlorure de sodium & 2,3 p .  100. 
.l partie de sulfate de baryte est soluble dans 7.300 p. d'une 

solution d'AzOSfI 8 p. 400. 
1 partie de sulfate de baryte est soluble dans 7.300 p. d'une 

solution d'HC1 à 8 p. 100. 
D'après cela, la présence d'un excEs de chlorure de baryum ou 

de SOLI12 diminue Cnormément la solubilité du sulfate de baryte. 
L'auteur conclut que, en prksence d'HC1, le sulfate de baryte 

n'est soluble que très faibl~irient dansb le perchloriire de fer et 
que ce dernier sel paraît agir sur le sulfate de baryte comme le 
font, soit SOIII", soit le chlorure de baryum en exces, c'est-à-dire 
en diminuant sa solubilité dans IICI. 

II a constaté qu'en précipitant le fer par AzH3, il y avait des 
quantités notables de soufre retenues par le précipité d'hydrate 
ferrique, et qu'en présence d'une trop grande quantité d'HCI, on 
olitenail des résultats trop faibles. 

II conseille donc de prkcipiter S06H%n préserice des chlorures 
de fer et d'aluminium, en n'employant pas plus de 10 ec. d'HC1 
pour 1 gr. de minerai, le rûle de IICl étant principalement de 
maintenir le fer en solution. 

L'attaque se fait donc sur 1 gr.  de minerai, par IICI, une petite 
quantité d'Az03H et quelques cristaux de chlora~e  de potasse ; on 
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Bvaporc tl siccité, et I'on reprend deux fois par BC1 en amenant 
à siccité; on ajoute finalement 10 cc. d'lICI, et, aprEs dissolu- 
tion, on dilue, et l'on précipite par le chlorure de baryum. 

P. T. 

Dosage dc l'iodure de cyanogène eu présence de 
I'iode libro. - BIM. J. hlILl3AUER et R. HAC (Leits. f .  anahjt . 
Chwnie, 1905, p. 286). - L'iode contient souvent, comme irnpu- 
reté, du cyanure d'iode, qui est toxique. Ln Pharmacopée ger- 
manique indique, pour le rechercher, le procédé suivant : 

5 gr .  d'iode sont triturés avec 20 cc. d'eau ; on décante la 
solution aqueuse, qui contient ChzI et un peu d'iode; on se 
débarrasse de I'iode par S02 ; on alcalinise la solution, et I'on 
chauffe avec une solution ferroso-ferrique; après acidification 
par HCl, il se forme un précipité de bleu de Prusse, si I'iode 
renfermait CAzI. 

Meincke a étudié l'action de l'hyposulfite de soude sur CAzI en 
solution acide et en solution neutre. 

En solution acide, la réaction peut s'exprimer ainsi : 
2CAzl + 4Na2S2U3 + 2HC1 = 2NaI + 2NaCl + 2Ca4zlI 

En solution alcaline, il se forme, par une réaction secondaire, 
SOL1J2, dans la proportion d'une molkcule d'acide pour 3 molé- 
cules de CAzl. 

Sur cette action de l'hyposulfité de soude, Meincke hase deux 
prockdés de dosage de CAzI. 

a) Par gravirnétrie, en dosant S0'-H2 formé en solution alca- 
line. II est nécessaire de connaître la quantité de S0q1-12 contenu 
dans l'hyposulfite de soude employé. 

b )  Par titrirnétrie, en titrant, d'abord, en solution acide et 
ensiiit.e en soliitinn alcaline. E n  solution acide,3CAzI n6cessitent 
6Nü%2O3? tandis qu'en solution alcaline il ne faut que GNa=SWOS 
pour 5 CXzI. De la ditTérence entre le nombre de cc: d'hyposul- 
fite employés, on deduit la quantité de CAzI contenu dans 
l'iode. 

Les auteurs proposent de doser CAzI en dosant l'azote d'aprés 
le procédé Kjeldahl. II résulte de leurs expériences que la 
transformation de CAzI en sulfate ammoniaque se fait lentement 
à froid, en présence de S04He conceritrk ; la transformation est 
totale e t  rapide A l'ébullition. Ils recommandent de chauffer 
d'abord avec SOW9 dilué de la moitié d'eau et de concentrer 
graduellement; on achéve la transformation avec S O q H '  concen- 
tré; l'iode distille avec les vapeurs d'eau. 

LR ahirnie den dépots électrolytiquem. - Bf?ri. WlL- 
DER, U. BANCIiOFT (Jotrrnal Franklin Inslitute, 1905, p. 139). 
- L'auteur, dans cet article, cherche à etablir les conditions 
chimiques qui permettent d'obtenir u n  bon dépôt électrolyti- 
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que.  Un mauvais  dépût est dh,  ri général, k la formation d'un 
sel du métal considéré, soit un  oxyde, soit un  hydrate ,  soit un 
cyanure.  

De plus, ce qu 'on nomme la  densité critique de l'électrolyte 
varie énormément avec la  dimension, la forme, l a  distance des 
6lectrorles et  aussi avec la forme et  la dimension des récipients. 
Le facteur le plus  importaiit  e s t  le  degré d'agitation d c  I'élec- 
trnlyte. Si uiie solution donne un bon dépût avec une densité 
quelconque de  courant,  il parai t  probable qu'on peut  obtenir le 
m&me résultat avec une densité de  courant  sup6rieure et une 
agitation suffisamment rapide pour empêcher  l 'appauvrissement 
de l'électrolyte d la surface d e  la cathode. Lorsqu'un dépôt 
devient piilvérulent ou  noirâtre, avec u n  courant  t rop for t ,  il y 
a toujours formation d'une solution diluke la  cathode. Dans 
la plupart  des cas, cela conduit à. la précipitation d'un oxyde ou 
d'un sel basique. 

Donc, s i  u n  mauvais  dépdt est  d b  la précipitation d'un sel, 
l 'addition, a u  bain, d'une substance qu i  dissoudra ce sel rapi- 
dement, dans les conditions de  l'expérience, e t  l'empêchera dese  
former, améliorera la qualité d u  dépbt. 

L'auteur donne la liste suivante, qu i  comprend les divers 
produits préconisés dans ce but. 

Zinc. - Acide sulfurique. - Potasse. - Chlorure d'ammonium. - 
Sulfate d'ammoniaque. - Sulfate d'alumine. - Cyanure 
de potassium. - Oxalate acide de potasse. 

Nickel. - Acide snl~iirique. - Ammoniaque. - Sels ammoiiiacaux. 
- Cyanure de potassium. - Bicarbonate de soude. - Bisul- 
fite de soude. 

P l o m b .  - Acide acétique. - Potasse. - Acide hydrofluosilicique. - 
Nitrate de soude. 

Etain. - Acide sulfurique. - Potasse. - Pyrophospbate de aoude. 
- Carbonate de potasse. - Tartrate acide de potassium. - 
Cyanure de potassium. 

Cuivre. - Acide sulfurique. - Ammoniaque. - Tartrates alcalins. 
- Oxalate d'ammonium. - Cyanure de potassium. - Bisul- 
fite de soude. 

Argent. - Acide nitrique. - Ammoniaque. - Cyanure de potas. 
siurn. - Iodure de polassium. 

Toutes les substances indiquées pour  le zinc dissolvent l'hy- 
drate  de  zinc. Les quatre  premières d u  nickel dissolvent I'hy- 
drate  de nickel : le bicarbonate de soude sert probablement 
maintenir l'acidité consiante, pendant que  le bisulfite de soude 
parait  seulement dans les solutions contenant A z I P  libre. 

Toutes les substances préconisées pour  le plomb dissalvent 
son hydrate. Les oxydes s tanneux et stanniques sont solubles 
dans SO'Ha et  dans  la potasse et dans  le pyrophosphate de 
sodium. Le'carbonate de potasse neutralise l'excès d'acide libre, 
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dans les soliitions de chlorure stanneux.  Le cyanure et le tar- 
trate paraissent utiles peut.étre a l'anode. ~ o u r ' l e  cuivre, toutes 
les substances indiquées dissolvent l'hydrate de cuivre, excepté 
le liisullile, et celui-ci est ajouté a u x  solutions de cyanure pour 
empecher toute perte de cyanogène pendant la transformation 
du sel cuivrique en sel cuivreux. Les quatre corps indiquéspour 
l'argent dissolvent l'oxyde fraichement précipité; de plus AzH3 
dissout le chlorure d'argent ; l'iodure et le cyanure du même 
métal sont soliihles respectivement dans l'iodure et le cyanure 
de potassium. 

Pour oliteriir uri bon dtipdt, il fiiiil aussi se rappeler que le 
rapport de dissolution est plus important que.  la solubilité 
actuelle. Ainsi, S 20; on n'obtient pas un hon dépbt dans une 
solution de zincate alcalin, tandis qu'à 40"l est très aisé de 
l'avoir, parce que la soude caustique réagit beaucoup plus éner- 
giquemeni. sur l'oxyde ou l'hydrate d e  zinc à cette température. 
II ne s'ensuit pas cependant qu'une température supkrieure est 
toujours nkcessaire. 

L'auteur étudie ensuite l'influence de plusieurs facteurs affec- 
tarit les dimensions d ~ s  cristanx mi.talliques des divers db,pAts; 
particulihrement la différence de potentiel, la  concentration de 
la solution, les conditions dlar:idité ou de basicité du bain, la 
présence de certaines substances colloïdes et la rotation de la 
cathode. P. T. 

I~urlflcation de  I'aoicle sulfurique arsenical. - 
M. O .  GASPARINI (Rassegnu min~rar ir l ,  1905, p .  172).  - En 
soumettant SO'+IPdd'une concentration de 40 à 70 p. 100 à un 
courant continu de 50-100 ampères à l'anode et de 0,s à 2 am- 
péres à la cathode, tout l'arsenic se dépose à la cathode, laquelle 
est constituée par une large lame de platine ou de tout autre 
métal non attaquable par S0411a ; l'anode est un fil de platine. 
IJne température de 40 à tiOu et une IégEre agitation favorisent le  
dépi~t  d'arsenic. II faiil de  temps en temps débarrasser l a  
cathode du dépbt d'arsenic, afin d'éviter que des parcelles qui  
pourraient se détacher se dissolvent dans le liquide. 

il. D .  

Iteoherclie de petites qiiantltés de mercure dans 
l'urine. - M. ZENGIELIS (Zeits. f .  nnnlyl. Chenaie, 2904, 
p.  544). - Le procédé que recommande l'auteur permet de 
mettre en évidence la présence de 2 centièmes de niilligr. de 
mercure dans 200 R 300 cc. d'urine : il consiste aciduler 
l'urine avec quelques gouttes d'HC1; ori y plonge une spirale 
faite d'un fil de platine et d'un fil de cuivre de pelit diamètre e t  
d'une longueur de 20 centim. ; aprEs un contact de 24 heures, 
on lave successivement avec une  eau alcaline, avec de l'eau, 
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avec d e  l'alcool e t  avec de l'éther exempt d'alcool et d'eau, la 
spirale sur  laquelle s'est déposc! le mercure ; o n  essuie la spirale 
avec  soin à l'aide de papier de soie, e t  on l a  seche sur  un  dessic- 
cateur A SObH2 ; on l'introduit d a n s  u n  tube à essai bien sec de 
1 centim. d e  diamEtre et  de  7 5 8 centim. dé longucur ; on la 
presse a u  fond du  tube,  de sorte qu'elle occupe peu de place en 
hauteur  ; d'autre part,  o n  dissout 1 gr. d'iode d a n s  4 cc. d'éther 
absolu, et, à l 'aide d 'une fine plume d'oie imprkgnée de  cette 
solution, on t race u n  anneau  à l 'intérieur du  tube,  à 1 centim.5 
ou 2 centim. au-dessus de  la spirale;  à cet endroit, on  colle 
extérieiirernent u n  a n n e a u  d e  papier à filtrer mouillé, qui  sert à 
refroidir le  tube ;  on bouche le tube avec de  l'ouate ; on  main- 
tient le tube horizontalement et  on le  chauffe à l'endroit où se 
trouve la spirale ; il se forme un anneau de  protoïodure de mer- 
cure jaune ou de biiodure rouge facile à distinguer en regardant 
le tube  au-dessus d'un fond noir .  

Hecheiwhe de la crenie de tar t re  dans I'émktiqoa. 
- M. SCHWARTZ (Giornale d i  fnl-macia. 1905, p .  16). - Une 
solution d'émétique est sans  action s u r  l'hyposulfite de soude, 
tandis que la c r i m e  de  ta r t re  met d u  suufré  e n  liberté. 

Une solution saturke d'émétique doit donner ,  avec son volume 
d'hyposulfite décinormal, u n  liquide restant limpide pendant 
cinq minutes a u  moins. A .  U .  

Oxyde dc zinc, r h e t i P  ehimlque. -- M .  BACOVESCO 
(Bu!letin de pharmacie et de chimie de Roumanie, 1905, p. 11). - 
L'auteur s'est servi d e  l'oxyde de  zinc obtenu p a r  voie humide 
et  dklayé avec 5 parties d'eau environ. Les essais ont consisté à 
mélanger un  excès de ce réactif avec des solutions aqueuses de 
divers sels. 

Avec le bichlorure de mercure, A froid, il a obtenu un  précipité 
rose, rouaissant a u  bout de quelque temps.  L a  réaction ne se 
produit pas a chaud.  

Avec le nilrate mercurique, précipité rougeâtre ; avec le 
nitrate mercul-eux, précipité jiiune clair,  noircissant par  l'ébul- 
lition. 

Avec le nitrate ucide de bismuth, prticipihtion compléte du 
bismuth.  

Avec les chlorures de cuivre, précipitation complète en vert, 
mème a froid. 

Avec les sels solubles de plomb, de cadmium, d'argent et de man- 
ganèse, aucun précipité B froid ou à chaud .  

Avec les sels dc  chrome, précipit6 vert  d'hydrate de chrome à 
froid, plus rapidement à chaux;  il en est d e  m h e  pour les 
chromates et  bichromates en présence de SO'. 
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Avec les sels ferreux, précipité blanc à froid, verdissant peu à 
peu et devenant jaune-rougeâtre par ébullition. 

Avec les sels ferriques, précipit6 rouge-sang à froid, ,jaunissant 
peu à peu. 

Le même fait se produit avec les SA d'aluminium. 
De ces diverses recherches, il résulte que l'oxyde de zinc 

permet de séparer le cuivre du cadmium, le premier &tant préci- 
pité et le deuxiéme ne l'ktant pas. Il en est de même pour le fer, 
qu'on peut séparer du manganèse. 

Ponvolr ealoritlqae et  temperature de  la flamme 
ales gaz. - (Engin. and mining Journal, 1905, p .  527). - Les 
déterminations suivantes de Mahler et de Thomsen sont expri- 
mées en calories par kilogramme et en degrés centigrades. 

Alcool mhthylique . . 
. .  Alcool éthylique. 

. . .  Alcool amylique 

. . .  Pétrole b ru t  

. . .  PEtrole ratrini 

. . .  H v d r o g h e  
0gydc de carhone . . 
Méthane . . . . .  

. . . . .  Acétyléne 
Gaz d'éclairage . . .  
Gaz d'eau (industriel) . 

Température 
de la flamme 

1.700 
1 . ï O O  
1.850 
2.000 
1.660 
I .Y60 
2 .  i o o  
i .850 
2.350 
1.950 
2.000 

t té r luo t ion  des résidus d'argent. - M .  THALLWlTZ 
(Chemische Zeit., 1904, Hepertorium, p. 45). - Pour extraire 
l'argent des résidus de laboratoires et l'obtenir sous forme de 
lingots, l'auteur emploie u n  procédb basé sur ce qu'un mélange 
de chlorure d'argent en poudre. de charbon et de peroxyde de 
sodium s'échauffe spontanément, en réagissant d'une -façon 
violente, suivant 1'8quatiori : 

En pratique, on niélange le bioxyde de sodium avec du char- 
bon de bois en poudre, et l'on introduit le mélange dans un  
creuset en terre réfractaire ; on y d6pose ensuite une couche de  
chlorure d'argent sec; puis, B l'aide d'un long fil de fer, on 
mélange rapidement le tout, en ayant soin ,de se tenir dis- 
tance; le melange s'échauffe et s'enflamme spontanément; l'ar- 
gent se sépare sous forme d'un culot métallique. 
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Dosage grevlmétrlrlae de l'aeldc oitrlqoc pmc le  
nitroo. - M. B1JSC11 (Deutsche chemische Gesellscha f t ,  1901, 
p. 861). - Généralement, tous les nitrates sont considérés 
comme solubles. L 'auteur  a trouvé tout un groupe de bases dont 
les nitrates se distinguent p a r  leur peu de solubilité : ce sont les 
endiminodihydrotriazols, de la formule générale 

RAZ -- Az 
l AR' II 

R"C < > C 
AzR' 

Parmi  ceux-ci, le diphényl-endanilo-dihydrotriazol est parti- 
culièrerrierit i~isoluble 

Le produit porte  le nom commercial d e  nitron e t  est vendu par 
la maison Merck, de  Diirrristadl. 11 peut servir ulilerrierit pour la 
recherche e t  le dosage de Az0311. 

Recherche de AzOW. - On se sert d 'une solution de nitron A 
1 0  p .  100 dans l'acide acétique à 5 p .  100 ; à 5 ou 6 cc. de la 
solution à essayer, on ajoute une goutte de SOiH2 dilué et 5 & 
6 gouttes de  la solution d e  nitron ; en présence de Az03H, il se 
forme un  précipite blanc volumineux ; s'il n'y a que  peu d'Az03B 
le  nitrate d e  nitron se dépose aprés qiielquc temps sous forme de 
fines aiguilles brillantes ; on déchle de  la sorte 1/60 000 d'AzOJII. 
Si l'on refroidit il 0°, il se forme encore des cristaux lorsqu'il n'y 
a que 1 j 8 0  000 d'Az0311. L'addition d'un pcu de SObH2 facilite 
le dépbt. 

Dosage. - En opérant la précipitation A chaud,  le nitrate de 
nitron se dépose e n  aiguilles critallines ; la filtration et le lavase 
sont des plus faciles. 

On prend une quantité de substance correspondant à O gr. 10 
tl'Az03H, qu'on dissout dans  80 B 100 cc. d'eau, et l'on ajoute 
I l )  gouttcs de SO?12 dilué ; Ic liquide cst chauffé h l'ébullition et 
additionné de 1 0  à 12 cc. de  la solution d e  nitron ; on laisse 
refroidir pendant une  heure dans  de l'eau glactie ; on filtre ; on 
lave à l'eau distillée ; on  desskche à 110u, et  l'on pése. 

Le calcul se fait d 'après  la formule C2~H'%zb,  Az03H; la quan- 
63 

tité de Az03H = P X  - . 
373 

Le poids moléculaire d u  produit final étant très élevé, les 
erreurs  de peske se réduisent à 116 pour le calcul de Az03H.  

Infirience des acides. - L a  réaction n'est pas praticable e n  pré- 
sence des acides du  groupe halogéne, à m o i n s  d'éliminer d'abord 
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ceux-ci ; tous ces acides donnent, en effet, des sels de nitron peu 
solubles. 

L'oxalate de nitron est peu soluble, mais il ne précipite pas en 
solution fortement acidulée par S04Ha.  

L'acide chromique, qui donne également un sel insoluble, se 
réduit très facilement par le sulfate d'hydrazine. Pour élimi- 
ner l'acide azoteux, on se sert aussi de sulfate d'hydrazine 
comme réducteur. 

Dosuge de l'ozone - MM. MOLINARI ET SONCINI. (An- 
nuario della Societa chimica di Milano, 1905, p. 86). - Or1 peul 
doser l'ozone contenu dansun volume d'air déterminé en faisant 
passer cet air dans un tube & boule contenant de  l'acide oléique 
du commerce (olbine). L'augmrmtation de poids indique la 
quantité d'ozone. A .  D. 

Dosage du calcinni en préscnce de l'roide phos- 
phorique. - M. JAltVINEZ (Zeits. f .  nmlyt .  Chernie, 1904, 
p. 559). - Pour doser le calciurn dans un phosphate, on opère 
ordinairement en solution acétique, et l'on précipite le métal 
sous la forme d'oxalate calcique, par addition d'oxalate ammo- 
nique. Dans ces conditions, une notable quantité d'acide phos- 
phorique est entraînée et fausse le résultat. 

11 vaut mieux opbrer en solution chlorhydrique, débarrassée 
autant que possihle de sels ammoniacaux, et provoquer la pré- 
cipitation du calcium, à l'ébullition, par addition d 'un  mélange 
d'oxalate amrnonique et d'acide oxalique; on laisse déposer la 
plus graride partie de I'oxalate calcique, et l'on ajoute ensuite 
trEs lentement de l'ammoniaque ?i I p .  100, jusqu'à réaction 
alcaline. 

Toute la chaux est précipitée ; des traces d'acide phosphori- - .  

que seulement sont entraînkes. 

Moyen rapitlc dc reconnaître un verre neotrc. - 
M .  UAKOKI (Apolheker Zeil., 1903, p. 101). - Il est indispen- 
sable de se servir d'un verre non alcalin pour fabriquer les 
ampoules devant contenir certains liquides destinés aux injec- 
tions hypoderrniques, tels que les solutions d'alcaloïdes. On peut 
se rendre compte rapidement de la neutralité d'un verre par le 
procédé suivant : o n  prend une solution de chlorhydrate de 
morphine 9 1 ou 2 p. 100, une solution de nitrate de strychnine 
A 0,50 p. 100 et une solution de sublimé k 1 p 100 ; on introduit 
chacune de ces solutions sépdrément dans les récipients con- 
struits avec le verre à examiner, et on les place pendant une 
demi-heure dans un autoclave chauffé A il20 ; si le verre est 
neutre, les tro!s solutions ne subissent aucune altération ; s'il 
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est alcalin, la  solution de morphine a bruni, et iI s'est déposé 
des cristaux de morphine sur les parois du récipient ; la solution 
de strychnine s'est également dkomposée, et des cristaux de 
strychnine se sont déposés ; enfin, il s'est forme un prkcipité 
d'oxyde jaune ou rouge de mercure dans le récipient co~ tenan t  
la solution de suhlimk. 

Recherche du zinc rnLCiilliquc ou do suIfare dc 
aine dans l'oxyde de aime (Engin and mining Jouvnal, 
1905, p. 367). - On peut déceler facilement la présence du zinc 
métallique ou du sulfure de zinc dans l'oxyde de zinc en frottant 
uri peu de ce dernier dans un  niortier d'agate a w c  une 1ic:tite 
quantit6 d'alun de fer, mélangé de quelques gouttes de S O q 2  
dilué, auquel on ;i ajouté une goutte de permanganate de potas- 
sium. 

La décoloration de ce dernier indique la présence du zinc 
métallique, du sulfure ou de ces deux impuretés. 

P. T. 

Uosage do soufre organique 1 l'aide du peroxyde 
de sodium.- M M .  A .  KEUMAXS et MEINERTZ (Zeits.  f .  phy- 
siolgische Chemie, 1904, p. 37).- Le procide que recommandent 
les auteurs, pour doser le soufre dans les substances organiques 
à l'aide du peroxyde de sodium, consiste à mélanger, dans un 
creuset de nickel d'une capacité de 100 cc., 1 gr.  de la substance 
organique avec 5 gr. de carbonate sodico-potassique et 2 gr 50 de 
peroxyde de sodium; on chauffe pendant une heure au bec Biin- 
sen et à petite flamme ; après refroidissement, on ajoute de nou- 
veau 2gr .50  de peroxyde de  sodium, e t  l'on chauffe pendant 
un  quart d'heure. 

Cette méthode est exacte, car, dans trois essais, elle a donné, 
pour le soufre contenu dans la caséine, les chiffres suivants : 
0,7389, 0,7411, 0,7374. 

Dos~ge de I'aoide libre dans les snperplionphates. 
- M. OSTERSELZER (Chernical News, 1905, p. 215). - On se 
sert, pour le dosage de l'acide libre dans les superphosphates, 
de l'acide alizaririe-sulforiique, qui est un indicateur convenable. 
On prend 10 gr.  dc superphosphate, qu'on dissout dans 400 cc. 
d'eau ; on ajoute 4 cc. d'une solution contenant 2 gr.  50 du sel 
de soude de l'acide alizarine-sulfonique. et l'on complète 500 cc.; 
on préleve 50 cc. de ce mélange, correspondant à 1 gr de super- 
phosphate, et l'oh titre avec la soude demi-normale jusqu'à virage 
du jaune au brun. 

On dose l'aciditk totale en prenant le méthylorange comme 
indicateur. 
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Actloii des sulîures sur le# nitropidurrshte@ ; eau- 
se.e de IR coloration. - M .  FAGES VIItGlLI (Annales de la 
Sociedad E,spnrioln de fisicn y pimiça de mars 1903) - 10 1,'ac- 
tion d'un sulfure soluble sur le nitroprussiate de soude et, en 
gknkral, sur un nitrate quelconque, soluble ou non, produit un 
corps bleu ; 

2O Ce corps bleu est une combinaison mol6culaire ; c'est un 
produit d'addition du sulfure soluble et du nitroprussiate soluble 
ou insoluble ; 

3O En faisant agir un excés de nitroprussiate soluble sur un 
sulfure soluble, en présence d'un alcali libre, il se produit une 
coloration rouge ; 

40 Cette coloration rouge est le résultat d'un phénomène pure- 
ment physique, dépendant de la formation sirnultanCe du corps 
bleu unique que forment les sulfures avec le nitroprussiate et 
du corps jaune, gBn6ralement un  nitroprussiate quaternaire, 
résultant de l'action d'un alcali ou d'une terre alcaline sur le 
nitroprussiate normal. G .  P. 

Aetlon de quelques métaux sur les sels de iiiolyb- 
dcne cn présence d e  l'acide sol~urrux. - M. (;. 1)U- 
MITRESCIJ (Bulletin de ph arma ci^ et de chimie de Roumanie, 1905, 
p .  69). - Si, dans une-solution d'acide sulfureux, on ajoute un 
morcexu de zinc et une goutte de solution de molybdate d'ammo- 
niaque, il se forme une colnration hleue qui disparaît au bout 
d'un certain temps. 

Avec I'éhin, on obtient une coloration bleue un peu plus 
intense, mais elle se produit plus lentement, et elle disparait 
comme avec le zinc. 

Avec le cuivre et avec le plomb, la coloration bleue qui se 
forme ne se décolore pas.  

Avec le hismuth e t  le mercure, on obtient une faible colora- 
tion bleue au bout d'un certain temps. 

M.  Dumitrescu a recherché si  la coloration se produit sans 
l'acide sulfureux; il a obtenu, avec le zinc, lc magnésium, le fer 
n_t le plomb, une coloration verte assez foncée, qui disparnissait 
rapidernent. 

Ces rkactions sont plus sensibles lorsque les métaux sont pul- 
vérisés. 

Iléteruniniitlou des saz dans lea eaux. - hl. le 
Dr BUSQUET (R~vista de farmacia, 1905, no 4;. - L'auteur a 
fait trois essais comparatifs en employant notamment la mEthode 
dc Bunsen et celle décrite pal. Winckler dans le Zeitscl~rift fur 
analytische Chemie, 1901. 

Cette dernihre méthode, la plus rapide d'ailleurs, a eu les 
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préférences de  M. Busquet. Elle est basée s u r  ce fait  que, si l'on 
fait traverser une  masse aqueuse p a r  un  courant gazeux continu 
et  knergiqiie, ce gaz chasse (:eux qui  scirit c:oritc:riiis dans 1;t solu- 
tion aqueuse. C;. P. 

Ikoherehe des azotites dans les eaux potables. - 
M. K.-S. MESTON (Pharmaceutical Journal, 1905, 1, p.  513). - 
Réactifs : 1 Acide sulfanilique . . . . 8 gr. 

a) Acide acétique dilui . . . 1000 cc. 
a-naplitylarriine. . . , . 8 gr. 

b,  1 A cide acétique dilue . . . 1000 cc. 

Dans u n  tube de Nessler, verser 100 cc. de l'eau B essayer ; 
décolorer, si  c'est nécessaire, à l 'hydrate d'alumine ; fitire des 
tubes témoins avec des solutions diluées d'azotite de sodium dans 
100 cc. d'eau distillée; verser 2 cc. de chaque solution dans 
chaque tube ; observer les colorations aprbs 10 minutes. 

A .  D. 

Dosàge de l'aolde ctti4que par pes6e du sel ealoi- 
que. - M. SPINDLER (Chemische Zei t . ,  27, 1263). - L'auteur a 
étudié la méthode de dosage de  l'acide citrique par  la précipita- 
tion du c:trate calcique & l'ébullition et  pesée du  précipité 
obtenu. 

En dosant l'acide citrique d a n s  le suc de citron, il ne trouve 
que la moitié environ de  ce que donne u n  dosage titrimétrique. 
Opérant s u r  l'acide citrique pur, il constate des erreurs nota- 
bles. 

Ces erreurs résultent de ce qu'on a tou,iours considoré comme 
insoliible Ir. citrate calcique neutre cristallis6. Or, la prkcipita- 
tion S chaud, rrième en solution concentrée et  en prhscnce de 
chlorure ammonique,  n'est jamais complkte. 

Cette méthode de dosage p a r  pesée n'est donc pas recomman- 
dable, puisque la  quantité trouvée dépend d u  volume de  la  solu- 
tion. 

Rechrrelie de I'aeicle formique. - M .  le Dr E. COMAS- 
1)UCCI (Apoth. Zeit., 1905, p .  81). - P o u r  rechercher l'acide 
formique, on  emploie une solution concentrée de bisulfitc de 
soude ; on prend 2 h 3 cc. de  la. solutio~i à essayer;  on ajoute 
autant  d'eau e t  environ 15 gouttes de bisulfite de  soude ; on 
agite pendant quelques instants,  e t  il se développe une  eolora- 
tion légérernent j a u n i t r e ,  qui  devient jaune-orangé à une douce 
chaleur. II ne faut pas  amener  à l 'ébullition, ni abandonner  trop 
longle~rips  k froid, parce que la colorutiori disparaît  compléte- 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



ment. Cette réaction est caractéristisque de I'acide formique. 
Les formiates, l'aldéhyde formique, l'aldéhyde allylique, l'alcool 
méthylique, l'alcool é thj~l ique,  la glycérine, I'acide acétique, 
l'acide propionique, I'acide butyrique, I'acide malique, I'acide 
lactique, l'acide oxülique, I'acide tartrique, l'acide succinique, 
l'acide citrique, l'acide benzoïque. I'acide salicylique et l'acide 
phtalique ne donnent  rien avec le hisulfite de  soude. Au moyen 
de cette réaction, on peut déceler de 1 h 0 , s  p. 200 d'acide for-  
mique. L. G 

Uos~ge  volumétrique clmi binniiith dans les handes 
à pansenicnt8. - M. G. FRERICHS (Apoth.eker Zeitmq, t XV,  
p. 859). - Cktte méthode consiste à former du sulfure d e  
bismuth, qui ,  traité par  le nitrate d'argent,  donne : 

Pour faire cette réaction, on traite les bandes pansements 
par  Az03TT, et  I'on pr8cipit.e le liismuth par  H2S ; on filtre ; [in 
lave, e t  l'on met le tout dans un ballon jaugé de 100 cc. ; on 
ajoute un  exces d 'une solution de nitrate d'argent N/10 et  10 cc. 
d'AzO31I ; on amène B 100 cc. ; on agite ; on filtre, et l'on titre 
50 cc. du filtratiim suivant la méthode d e  Volhard. 1 cc. de  l a  
solution NI10 correspond à Ogr.00693 de  Ri ou A 0gr .00773  d e  
Ri203. Cette méthode peut être génkralisée pour tous les métaux 
lourds. L. G. 

I)osaçe des alcaloïdes de la belludoue u l'aide ale 
l'iodure double de bisiiiiith et  de potusmlom. - 
M .  H. TIIOMS (Berichte der deuts.pharm. Gescllschaft, 1905, p. 85). 
L'auteur propose l'emploi de l'iodure double de  bismuth et  d e  
potassium pour doser les alcaloïdes d a n s  l'extrait de  belladone. 
Ce réactif est préparé de  In manière suivante : on prend 8 0  gr .  
de sons-nitrate d c  bismuth, qu 'on dissout d a n s  200 g r .  d'acide 
nitrique (D = 1 18), et I'on verse le liquide dans une  solution 
aqueuse de  972 gr .  d'iodure de  potassium ; on sépare le nitrate 
de potasse formk, e t  I'on évapore jusqu'à réduction au  volume 
d'un litre. 

Pour  l e  dosage des alcaloïdes, on prend 2 gr. d'extrait de  
lielliidone, qu'on 3issout dons 50  cc. d'eau addi t ionGe d e  
10 cc. de S O q 2  au  2/10, et l'on ajoute peu ?I peu, en agitant, 5 cc. 
du réactif ci-dessus ; on recueille s u r  un  filtre le précipité qui  
se forme, et on lave avec 5 cc. de SO'Wau 2/10 ; on introduit 
dans un flacon le filtre Pgoutté, qui contient le précipité ; on  
ajoute dans  le flacon Ogr.30 de sulfite de  soude et 30 cc. de  
soude à 15 p .  100 ; on agite ; on ajoute 15 gr .  de chlorure d e  
sodium e t  100 cc. d'éther ; on agite de  nouveau ; on laisse repo- 
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ser ; on  décante 50 cc. d e  solution éthérée, dans  lesquels on 
dose les alcaloïdes a u  moyen d'une solution centinormaled'HC1, 
en présence d e  I'iodéosine comme indicateur. 

On obtient le poids des alcaloïdes totaux, calculé e n  atropine, 
en multipliant par  0.289 le  nombre de cc. de solution d'HC1 
employke. 

Des essais faits s u r  des solutions titrées d'atropine ont montré 
que, p a r  cette méthode, on retire 97 p .  100 des alcaloïdes 

Modi6cation d ~ i  procédé Kjeldahl ponr Ic dosage 
de l'azote total dans I'arlne. - M .  le Di A. BABES (fh- 
letin d e  phnrmaçit! et de chimie de Hournanie de mai e t  juin 1905). 
- M .  Uabes propose le procedé suivant  pour  le dosage de 
I'azote total dans  l'urine : on prend de  Y h 5 cc. d'urine, qu'on 
introduit d a n s  un hallon Kjeldahl d 'une capacité de  100 cc. avec 
2 cc. d'eau oxygénée et  Ogr.10 ou Ogr. 15 d'oxalate de  soude; 
on a,joute de 1 cc. h I cc. 5 de SOillQoncentré ; on chauffe au 
bain de  sable ; ail hoiit de qiielqiies minutes, les gaz se dCtga- 
gent,  sans production de mousse ; après  un  quart  d'heure 
d'ébullition tranquille,  le déigagement gazeux est termine, et la 
combustion continue ; celle-ci est terminée en 1 heure 112 au  
maximum ; on laisse refroidir u n  peu, et l'on neutralise à l'aide 
de 4 à 6 cc. d 'une soliition de soude à 4 0  p. 200 (il est impor- 
t a n t  d e  ne pas attendre le refroidissement complet pour neu- 
traliser);  le liquide neutralisé est introduit dans  u n  appareil 
spécial que l'auteur a construit pour  le dosage de I ' u r k  par 
gravirrib.lrie. 

Cc procédi: peut h c  ernployé pour le dosa:,.(: d e  I'azote dans 
d'autres produits azotés, tels que le lait et la viande. 

11 présente l'avantage d'&tre exact e t  rapide ; d e  plus, il sup- 
prime l'eniploi des  oxydes métalliques et  du permanganate de 
potasse, ce qui  permet d e  doser I'azote a u  riioyen de I'hypobro- 
mite d e soude.  

Méthode pratique de cryoaeopie nri  n a ire .  - - 
M. Pr SIJNElt (Revista de fartnncin, 2905, no 5 ) .  - Komanyi, 
ainsi que  Claude e t  Balthaznrd. ne tiennent pas assez compte, 
dans  leurs formules, de  I'activiti: sécrétoire des  épithéliums tubu- 
laires e t  ne  cons idPre~t  que les tensions osmotiques et la vitesse 
d u  courant circulatoire. 

L'auLeur darine une rriéthode qui per~riet  d'évaluer le coefb- 
çient d'élaboration r e n d .  D'aprés Iiii, si, de  la q u m t i t é  totale de 
molécules dissoutes, on retranche celle des chlorures, on ohtient, 
approximativement le nombre de  molécules produites par  I'éla- 
borntion épithéliale. P a r  suite, la formule devient : 

r==V(A-cc) 
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Dans cette forrnule, V représente le  volume urinaire des 
vingt-quatre heures ,  A le point cryoscopique total et a celui qui 
correspond à la quantité de  NaCl et qu'on obtient en multipliant 
sa valeur pour  1000 par  le coeficient 5,8. G .  P. 

Essai da soc gastrique ; dosage de l'acide chlor- 
Iiydriqoc metif. - 31. WILLGOX (The Lancet, 1905, p. 1566). 
- M. Willcox donne le  nom d'BC1 actif à l'ensemble de  1'1IC1 
libre et de celui qui est combiné a u x  rnatikres protéiques et a u x  
bases organiques. Voici comment il procède pour doser cet 
HC1 actif : il prend 20 cc.  de  liqiiide stcim:ical filtri:, qu'il addi- 
tionne de  40 cc.  d'eau d i s t i l lk  ; il ajoute 10 cc. d'AzOW pur ,  
5 cc. environ de  solution d'alun de fer et 3 cc. d 'une solution 
décinorrriale de  nitrale d'argent ; à. l'aide d'une burette graduée, 
il verse goutte à goutte dans  le rri6lange une solution décinor- 
male rle suifocyanure d'arumoniurri, jusqu'h coloration rouge 
persistante ; la différence entre la quantité dc solution de nitrate 
d'argent. employée et la quantité d e  soliitim de  sulFocyanure 
ajoutée donne la quantité des chlorures totaux, exprimée en HCI 
décinormal. 

D'autre part ,  M.  Willcox prcnd, dans  une capsule de porce- 
laine, 20 cc. d u  mSrne liquide stomacal filtr6 ; il évapore à siccité 
a u  bain-marie ; l 'extrait sec est chauffé pendant u n e  heure a u  
bain-marie; ce temps &coulé, le résidu est chauffé au-dessus 
d 'une petite flamme d 'un bec Bunsen, avec interposition d'une 
toile métallique; M .  Willcox chauffe jusqu'à. obtention d'un pro- 
duit charborineux ; après  refroidisseinent, il ajoute 60 cc. d'eau 
et de l'acide azotique, et il dose les chlorures comme pr8cBdeni- 
rrierit . L a  qiiar1tit.é de r:tiloriire trouvée est encore exprirr1b.t: en 
acide chlorhydriqiie décinormal ; la dilfércnce entre  cc résiiltat 
et le précédent représente la proportion d'HC1 actif. 

M .  Willcox a fait des  essais sur  des solutions de peptone con- 
tenant  des quantités connues 4l'HCl, et il a constamment trouvé 
des résultats exacts. 

11-est important  de ne pas t rop chauffer la capsule de porce- 
laine, afin d'éviter la volatilisation des chlorures minéraux.  

Dosagc (le l'ald~hytlc Formlqoc. - M .  C .  E .  MALE 
(Pl~al-maceutical Journal, 1905, p. 844). - Neutraliser avec la 
soude 10 cc. de  la solution diluée k 100 cc.: prélever 20 cc. de  
cette solution e t  les niélanger avec une solution de 2 g r .  de  chlo- 
rure d'ammonium dans '20 cc. d'eau ; ajouter 23 cc. de  soude 
norrnale et  laisser en contact pendant  une  heure d a n s  u n  flacon 
bien bouché; t i t rer  l'excès d'alcali avec SOCH2 demi-normal(indi- 
cateurs : tournesol ou acide rosolique). Z cc. de soude norinale 
correspond ?I O gr. 043 de forrnaldéhyde. A.  D .  
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Recherche de la eryogénlne par le réaetif' phos- 
pliomolybdlque. - MM. SEILER et VERDA (Journal suisse  de 
pharniacie d u  30 avril  1904). - M. Couraud a propose de déceler 
l a  présence de la cryogénine danql 'ur ine par  le réactif phospho- 
molybdique, qui  produit, avec cette substance, une  coloration 
bleue (1). Cette réaction ne peut être considérke comme caracté- 
ristique de la présence de la cryogénine, attendu que des urines 
normales peuvent donner  une  coloration bleue avec le réactif 
phcisphornolyhdiq~~e ; il suffit, pour  cela, qu'elles cciritiement d~:s 
substances réductrices contenant des groupes aminiques. Si la 
cryogénine, q u i  est une  benzamido-sernicarbazide, donne la 
réaction bleue observée p a r  M. Couraud, c'est qu'elle se  décom- 
pose d a n s  l'organisme et  qu'elle s e  transforme en une  substance 
contenant des groupes aininiques agissant comme r6ducteurs. 

Réeatiouu cornpnréeiu de 1n stovaïne et de IR 
cocaïne. - M .  LERNIK (Apo theke~  Zeit . ,  1905, no 19). 

Réactifs 
- 

Acide sulfurique au 
113  h. chaud. 

Solution de chloruro 
mercurique. 

Solution d'iodure 
mercurico-potassicjue. 

Solution do potasse 
caustique. 

Solution a11:ooliqiie 
d e  potasse a chaud. 

Solution deperinan- 
ganate de potasse. 

. S o l u t i o n  d ' a c i d e  
chro~nique. 

Calomel ajouté a la 
stovaïne ou B la co- 
caïne api .8~ humecta- 
tation par l'alcool 
étendu. 

Cocaïne 
- 

Odeur d'kthcr éthyl- 
beneoïquc. 

Trouble, puis preci- 
pitk. 

Trouble 'aunc-liru- 
n i t re ,  puis i épbt  rosi- 
neux rouge-brun. 

Trouble, puis preci- 
pite cristallin. 

Odeur d'tither éthyl- 
benzoïque. 

PrBcipite violet cris. 
tallin e t  maintien de 
l a  coiilsur violette du 
liquide. 

Après chaque goutte 
de réactif, précipite 
jaune se dissolvant 
par  agitation, reappa- 
raissant ar addition 
d3acideclii)orhydriquc. 

Coloration noire. 

S tavaine - 
Odeur d'éther kthylben- 

eoiquc ; par. rcfroidiçsc- 
nient, separation de cris- 
taux solubles dans I'al- 
cool. 

Troublc, puis le md- 
lange redevient limpide, 
e t  des gouttes huileuses 
se dBposenl, 

Troublc rouge- brun, 
puis gouttelettes huileu- 
ses brunes. 

Trouble, puis goutte- 
lettes huileuses. 

Pas d'odeur. 

Dbcoloration et  prBcipi- 
tation dehioxyde deman- 
ganese. 

Pr6cipit9 ne réappa. 
raissant pas par l'acide 
chlorhydrique. 

Coloration noire. 

Si l'on évapore au  bain-marie3 cc. de stovaine, additionnée de 
I cc. Xun mélange & parties égales d'acide acétique et d'HC1, on 
obtient, cornme résidu, u n  liquide incolore. à. odeur piquante ; 

(1, Voir Annales de chimie analytique, 1904,  p. 225. 
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en a.joutant alors 1 cc. de solution alcoolique de potasse et évapo- 
rant  de nouveau, on perçoit une  odeur rappelant celle des  éthers 
d e  fruits. 

Dans les mêmes conditions, la cocaïne développe l 'odeur de 
l'éther éthylbenzoique. 

Réactif microohIrnique des aldbliydes et des aeé- 
tones. - M. BEIIKEXS (Chernische Zeit., 27, 1105). . -  La para- 
nitrophénylhydrazine, qui  a été signalée comme réactif des  
acétones et  des aldéhydes, parait  être trés précieuse pour  la 
recherche d e  ces produits, si I'on s'en sert comme réactif micro- 
chimique. 

On doit opérer de pr6fkrence avec une solution aqueuse, 
qu'on éclaircit A l'aide d'une goutte d'acide acétique, s i  c'est 
nécessaire. Mais on rie peut employer l'acétate sodique, parce que 
celui-ci mettrait  la base en liberté. 

Les nitrophénylhydrazones, ainsi que les hydrazones de la 
série aliphatique, cristallisent g6néralement en aiguilles ou  pris- 
mes minces. 

La forrnaldkhyde, 1'acb;laldéhyde et  l a  propaltiéhyde fournis- 
sent  toutes des aiguilles identiques, jaune-citron. La butylaldk- 
hyde donne un  précipité pulvbrulent,  qui ,  p a r  addition d'alcool, 
se  transforme lentement en aiguilles jaunes. 

Les aldéhydes valérianique e t  ccnanthique ne  donnent pas de 
cristaux. L e  glyoxal réagit sensiblement comme la b~i tylaldé-  
h y d e ;  le  furfurol fournit des  aiguilles jaunes, rassembl6es en 
étoile. 

La paranitrophénylhydraizine est très utile pour  la recherche 
de l'aerol1511e, dont  elle permet  l'identification L'hydrazone 
formée se présente sous forme d'étoiles, dont les bras sont  rami- 
fies eux-rnémes et composés d'aiguilles. 

Pour  la recherche de  la  glycérine, on commence par concen- 
t rer  la solution glycérinie en présence du sulfate acide de  
potasse. A la fin d e  la  concentration, on ajoute un peu d'amiante 
filamenteuse, e t  I'on distille l'acroléine avec ce qui reste d'eau. 
Le distillatum est addilionné d'un peu de rkactif et examiné au 
microscope. 

L'actirtone fournit des cristaux resseniblant à ceux qu'on 
obtient avec l'acbtaldéhyde; il es t  cependant possible d e  les dis- 
t inguer  au  microscope. Cetle réaction peut  Ctre employée polir 
rechercher rapidement les produits acétoniques dans  l'alcool. 

- CL. 

Ucchei-che de l'halle de crotoii dans L'hoile de 
rlain. - M .  MAZZUCIIELLI (Archiu. farmac. sperim., 1905, 
p.  283). - Contrairement a u x  assertions d e  divers auteurs, 
l 'huile de ricin n'est pas insoluble dans l'éther de  pétrole. Cette 
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sn1uhilit.é partielle pcrrrit:t la rec:hert:lie (11: l'liiiile de  erolon. Fn 
effet, l'huile de  ricin provenant  d e  l'extraction à. l 'éther de 
pétrole d'une hui le  commerciale a un indice de saponification 
infbrieur de  cinq unités à celui de l'huile primitive ; l'addition 
d'huile de croton fait remonter cet indice ; l 'addition d'huile de 
croton abaisse l'indice réfractométrique, 

Ces essais, effectués s u r  l'huile provenant d e  l'évaporation de 
l'éther de  pe'trole, p.ermettent de déceler jusqu'à. 2 p.  100 d'huile 
de  croton clans l'huile de ricin. . A.. D. 

Safran. - M.. A.  NESTLEH. (Pharmuccutical Journal, 1905, 
p. 789). - Le safran pur ,  examiné nu microscope d a n s  l'huile 
d'olive, paraît  couvert d'une fine efllc~resceni:e crist:illine en cris- 
t aux  irréguliers; ce sont  des  cristaux de sucre, dont  le safran 
contient environ 24 p. 100. L'addition d u  sucre au safran donne 
une  efflorescence similaire, mais  les cristaux provenant de la 
falsification sont nettement définis e t  réguliers. A .  D. 

Yrépmratlan de I'einldou soluble. - (Pharmaceutische, 
Rundschau, 1!104, p .  469). - Ce procédé, breveté en Amériquee 
consiste à traiter les substances amylacées par  un  excès de  per- 
manganate de potasse, c'est-$-dire la quantité d e  cet oxydant qui 
est nécessaire pour  dkt,ruire certaiiies impuretés el rriati8res colo- 
rantes ; on en ernploie environ 1,s p. 100 ; on opère cetle oxyda- 
tion soit & la température ordinaire, soit à l a  température A 
laquelle l'amidon se  transforme en empois, soit vers 500 ; on 
laisse agir  jusqu 'à  ce que tout l 'amidon soit transformé en sa 
modification soluble. C. F. 

Nouvcnu procédé de coloratiun du gonocoque. - 
M .  ROMAN VON LES%CPNS,KI (Phnrmaceutische Centvalblatt.).- 
Ce nouveau procéidé consiste iî étaler le pus sur  la la~nel le  et il le 
fixer à la manière ordinaire, en le trai tant  pendant  une minute 
k v e c  la solution suivante : 

Solution aqueuse saturée de thionine . . 10 cc. 
Eau distillk . . . . . . . .  88 
Acide phénique iiquide. . 2 

On h v e  & l'eau, et l'on traite pendant  une  minute par  la solu- 
tion suivante : 

Solution aqueuse saturée d'acide picrique. 50 cc. 
Solution de potasse 1/1000. . . . .  30 

On plonge la lamelle, saris la laver ,  dans l'alcool absolu pen- 
dant  cinq secondes ; on la lave l 'eau; on la sèche, et l'on monte 
l a  préparatinri. 

La protopl:isiiia des leucocytes est coloré en jaune, et leurs 
noyaux en rouge violacé ; les cellules kpithéliales s o n t  colorées 
e n  jaune clair ; les gonocoques apparaissent en noir. 
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, Cwimrvrition de I'cmpoin d'amidua enipIoyC 
aoiiiiiic réaetIf. - M .  F.-X . M W R K  (American Journal of 
phamacy,  1904, p. 4 7 6 ) .  - La conservation d e  I'erripois 
d'amidon a donné lieu 5 de nombreuses recherches sans  
r6sultats bien nets : une  addition de 2 cc. d'essence de cannelle 
par litre d'empois assure une longue durée à ce réactif. 

A .  I). 

Annlyne r l u  poivre loua. - M .  A .  WANGERIN (Pliarma- 
ceutical Journal,  1904, 11, p .  958). 

Eau . . . . . . . . . . . . . . . . .  10.50 
Iliiile volatile . . . . . . . . . .  , . .  0.90 
Piperine . . . . . . . . . . . . . . .  6.90 
Pipéridine . . . . : . . . . . . . . .  0.19 
Matières protéiques . . . . . . . . . .  8.81 
- grasses. 6.70 . . . . . . . . . . .  

Hydrates de carbone solubles. . . . . .  4.19 
Aiuidon . . . . . . . . . . . . . . .  38.80 
Cellulose. . . . . . . . . . . . . . .  9.90 
Cendres . . . . . . . . . . . . . . . .  7.15 
Extractif non azotti . . . . . . . . . .  6.66 

100.00 
A. D.  

Eusai dc In  fitrine de inouCarde. - hlhl. HARTWICB ET 

VUfLLMlrV (Phm-n~aceuticul Journal, 1905, 1, p. 719). - P o u r  
déceler, dans  la farine de moutarde, la prksence des semences 
de Sinapis albu ou de Sinapis aroensis, on fait  macérer, düris 
30 cc. d'eau, 5 à 20 gr .  de poudre ; on filtre au  bout de quelques 
minutes; le liquide filtré est t ra i té  p a r  le réactif de  Millon et  
chuufïé Iég(?rement ; le précipitb doit être brun-rouge et le liquide 
surnageant incolore; en présence de  la sinalbine, le liquide sur-  
nageant est rouge-sang. 

houvel élbment dn Inid. - MM. RISCARRO et BELLONI 
(Aunuar io  Soc. chzm. Milano, 1!105, p.  28) - Dans les eaux  
inéres de la cristallisation du  lactose. on Deut isoler des cristaux . 1 

que les auteurs  appellerit acide orotique (de apo;, sérum).  Le sel de 
potasse a pour formule Cj113Az406K. A. 1). 

Ileehe~.olie de la solare de bols duos la farine. - 
M .  P .  PAGAIYIN1 (Giornule di furmaciu, 1905, p. 5). - Etendre la 
farine en couche mince et légèrement comprimée ; verser une 
goutte de solution aqueuse de  paraphkriylè1ie-11ii~1nirie B 0,20 
p. 100 et  quelques gouttes d'acide acétique. Les fragments de 
ligneux prennent u n e  coloration rouge-orangé Cette rhct ior i  
réussit aussi s u r  le pain préparé avec une  farine contenant 
3 p. 100 de sciure. A .  D,  
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Lait  conceutré. - MM. WATTS et TERIPANY (Phnrma- 
ceulicnl .lournul, 1908, p. 821). - L a  m é t h o d e  d e  Stokes  e t  Rod- 
mer ,  p o u r  dose r  le s u c r e  d e  canne ,  d o n n e  d e s  résul ta ts  t rop  f a i -  
bles, l ' inversion di1 suc re  k t an t  r e t a rdbe  par ce r t a in s  éléments 
d u  la i t .  Il v a u t  m i e u x  d i lue r  l e  l a i t  jusqu'h ce qu'il renferme de  
5 10 p. 100 d e  s u c r e  d e  c a n n e  e t  i n t e rve r t i r  p a r  u n e  ébullition 
d e  15 m i n u t e s  a v e c  l 'acide c i t r ique .  L e s  résul ta ts  son t  alors 
exacts .  A. D. 

NOUVELLES ET HENSEIGNEMENTS 

Nécrologie. - Nous avons la douleur d 'annoncer l a  mort de 
M. Edmond Durin, ancien Pr is ident  du  S y n d i c a t  cen t r a l  des Chi- 
mifles et  Essayeurs  de France et de  l 'Association des Chimistes de 
sucrer ie  et de disti l lerie,  qui avait contribue à fonder chacune de ces 
deus associations. 11 a succombé Ic 20 aoiit dernier dans son domi- 
cile, 16, boulevard Erriile Augier. Ses obsèques o n t  eu lieu le mercredi 
23 août.  

DEMANDES ET OFFRES D'EMPLOIS- 
Nous informons no3 lecteurs qu'en qualiti: dc secrétaire génkral du Syn- 

dicat des cliimistes, nous nous cliargeons, lorsque les deniandes et les 
otires le permettent, de procurer des chimistes aux industriels qui en ont 
liesoin et des places aux chimistes qui sont ii la reclierclic d'un emploi. 
Les insertions que nous faisons dans les Annules  sont absolument gra- 
tuites. S'adresser B M .  Crinon, 45, rue Turenne, Paris 3 O .  

Sur la demande de M. le secrétaire de l'Association des anciens él&ves 
de  l'Institut de chimie appliquée, nous informons les industriels qu'ils 
peuvent aussi deinander des chimistes en s'adressani A lui, 3, rue Miche- 
let, Paris (@). 

L'hssocialion amicale des Anciens élbves de l'Institut National agrono- 
inique est a niérne char ue annec d'offrir a MM. les industriels, chi- 
rnistcs, etc., le concours pliiïienrs ing6nirur.s agronomes. 

Priore d'adresser les derriandes au  siCge social de I'hssocialion, 16,  rue 
Claude Bernard, Paris, 5'. 

connaissant l'allemand et l'anglais, cherche INGÉNIEUR-CHIMISTE situation . . dans laboratoire ou industrie. - 
Ecrire à M. Marcou, 7, rue Saint-Hyacinthe, Paris. 

à la rriacliine écrire. Reproductions muiti- TRAVAUX DE COPIE ples. Envoi du  tarir sur demni i r ,  6 ,  ruc 
Daunot, Alfortville .(Seine). H .  ABEL~OS. 

30 ans, non marié, désire trouver emploi dans laboratoire CHIMISTE 0, usine, connait t r e ~  bien la teinturerie. S'adresser à 
hl. Dardichon, 10, rue Gros, i Paris. 

Le Ghant : C. CRINON. 
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TRAVAUX ORIGINAUX 

La q n e ~ l i r n  de I'alomine dniin lem plantes, 

Par M. II. PLLLET et C h .  Fainounc. 

Depuis longtemps, on a discuté l'importante question d e  savcir 
si les plantes renferment d e  l'alumine en quantité notable ou.  
bien si cette rnatiere n'entre dans  la composition minérale des  
végétauxqu'à titr'e presque accidentel e t  en proportions tellerrient 
faibles qu'il n'y a i t  pas  lieu de s'en préoccuper pour la culture. 

En efyet, dès  1815; Thénard indique que les plantes renfer- 
ment del'alurriine, a insi  que de la silice, de l'oxyde de fer, d u  
rnanganbse, etc. 

Mais, déjà à cette date, T h .  de'Sauçsure, ayant  analyse u n  
grand nombre de cendres d e  bois, de g ra ins  d'orge, de  paille,etc., 
dit qu'en ce q u i  concerne l'alumine, on en trouve moins de 1 cen- 
t ième d u  poids des cendres. 

. Depuis cette époque, bien des chimistes on t  analysé des  
plantes d e  diverses esp&ces ; les uns  ont  indiqué tantdt des  
quantités notables d'alumine dans les cendres; d'autres ont,  a u  
contraire, constaté que les cendres, sinon de  tous les végétaux, 
du moins de quelques-uns, ne renferment que  peu d'alumine, 
tellement peu qu'il était inutile de la rechercher, encore moins 
de la  doser. 

Enfin, quelques chiinistes.ont trouvé de l'alumine dans certiii- 
nes plantes, m a i s  en bien faible proportion. 

Ue telle sorte qu'on se  demande encore à l 'heure actuelle : 
1 0  L'alumine existe-tlelle réellement dans les plantes ? 
20 Si elle existe, dans quelles proportions y existe-t-elle ? 
30Y a-t-il des  plantes qu i  renferment plus d'alumine que  

d'autres ? 
/ta Enfin, y a-t-il lieu de se préoccuper de fournir de  l'aliimine 

a u x  plantes pour  faciliter leur dkveloppenient à divers points d e  
vue ? 

5 0  Quelle es t  l a  meilleure méthode permettant de doser l'olu- 
mine d a n s  les cendres des végétaux et de l a  sSparer d'avec le  
fer et l'acide phosphorique, substances qu'on rencontre toujours 
dans les cendres des plantes ? 

Nous n 'entreprendronspas d e  faire aujourd 'hui  l'étude délail- 
l i e  de chacune d e  ces questions. 

L'alumine existe-elle rhellement d a n s  les plantes? Evideminen t ,  

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



hous ne voulons parler que des résultats obtenus s u r  des plantes 
normales et dont les cendres ont été analysees par  des méthodes 
pliis ou   ri oins loriguc:~, mais d~irinitrit ilri rksultat cert;iiri, et daris 
les cas où l'on a o p h é  s u r  des cendres pures, c'est-&-dire non 
souillées de  terre. 

A ce propos, nous dirons que, dans beaucoup d e  cas, on a 
dosé des quantités élevées d'alumine dans plikieurs plantes, 
telles que la canne et  l a  betterave, parce q u e  la racine, la tige ou 
les feuilles n'étaient pas  bien débarrassées de terre. 

En outre, nous parlons de végétaux ayant  poussé normale- 
m e n t ;  en effet, on a t rouvé de  l'alumine dans  les plantes récoltées 
s u r  un sol sablonneux, dépourvu d'éléments fertilisants, a tel 
point que  les cendres, au  lieu de  contenir 1 à 3 p. 100 de silice, 
e n  contvnaient 70 à 72 p. 400. Dans ces conditions, le végetal 
était  tout  11. fait anormal  et n'ktait pas  parvenu à u n  bien grand 
développement. 

Nous parlons égdenien t  de végétaux sains. II se  peut que des 
végétaux puissent renfermer d e  l 'alumine uniquement  parce 
qu'ils sont malades pour  une raison quelconque. 

Dans les végétaux sains  et normaux,  lorsqu'on a pris les pré- 
cautions nécessaires pour  assurer la pureté des cendres, et qu'on 
a fait un  dosaÿe aussi exact que  possible, on n ' a  p a s  trouv6 en 
général de bien grandes  quantités d'alumine, le plus souvent 
0.02 à 0.04 du  poids des cendres. 

En ce qui  concerne l a  betterave, nous pouvons dire que la dose 
d'alumine trouvé, p .  100 de  cendres, a étE de  0.03 à 0.05 p. 100 
d u  poids des cendres, après  avoir  pris de grands soins pour évi- 
t e r  la poussière et  toute impureté  dans les matières minérales. 
l 'ourla  canne kgalemerit, on n'a eii quc des I.iaces rl'aliiniiiie 
dans  les cendres, malgré la présence d 'une  proportion très nota- 
ble de silice, beaucoup plus g rande  que dans la  betterave. 

Cependant il y a, paraît-il, quelques plantes qu i  renferment 
des  quant i tés  notables d'alumine. 

Un ouvrage trés iiit6ressant ;L été puhlié récemment sur  I'alu- 
mine dans  les végétaux par  MM. C.-F. L a n p o r t h y  et  P-TAusten, 
d e  New-York. 

En étudiant cet ouvrage, on peu t  voir que, notamment, les 
trutfes renferiiient de 3 à 5 d'nlurnine p .  100 d e  cendres ; que  
plusieurs lycopodes peuvent également contenir jusqu'k 39 
d'üluiriinc p. 100 de  cendres. 

Ces résultats demandent  à &tre vérifiés, a t tendu que toutes les 
sortes de lycopodes ne paraissent pas  renfermer autant  d'alu- 
mine, et méme certaines espèces qui, d'après quelques auteurs, 
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contiennent d e  l 'alumine, n'en renferment pas d8aprés d'autres 
eipérinientateurs. 

Pour le moment, nous n'avons eu e n  vue que l'étude de I'alu- 
mine dans les deux plantes sucriéres princip;iles, la canne et  la 
betterave. Or, B ce point de vue,  nous pouvons dire que, dans les 
plantes saines, bien débarrassées de terre, de sable et d e  pous- 
sière, et e n  prenant  toutes les précautions voulues pour  un 
dosage exact, les cendres d e  cannes e l  les cendres de betteraves 
ne paraissent contenir q u e  dc t rès  petites quantités d'alumine. 

Cela nous am6ne à d i r e  que,  dans  ces conditions, e t  en voyant 
coinbien certains végétaux absorbent facilement de  la silice, 
alors qu'elles laissent l'alumine (telle la canne), il nous paraî t  
absolument inutile de  se préoccuper de fournir d e  l'alumine aux  
plantes. 

Quant à la mkthode à employer pour doser l'alumine el pour  
la séparer d'avec le fer et l'acide phosphorique, nous avons e u  
lapaticnce de faire des recherches à cet égard depuis plusieurs 
années, d e  nous renseigner auprés  d e  plusieurs collègues de  
divers pays, e t  nous avons appris que, dans bien des cas, on  n'a 
pas dosé l 'alumine sous forrrie pure, niais sous forme d e  phos- 
phate associée au  fer,  qu'on a ind iqué  souvent alumine e t fe r sans  
les séparer,  qu'on n'a pas  eu toujours des cendres pures, e t  enfin 
qu'on a utilise des methodes parfois trhs l o n ~ u e s  et difficiles, e t  
sans qu'on ai t  p u  avoir la certitude d'obtenir de l'alumine pure 
ou sous forme d'un composé p u r  bien défini. 

Nous avons donc d a  étudier diRérentes méthodes et, p-arrni' 
celles que  nous avons retenues, rious devons citer la rriéthode 
Lasne, la méthode Carnot e t  l a  méthode Sainte-Claire-Ueville, 
étudiée et modifiér p a r  M. L.  L'Hôte. Disons de suite que, jusqu'ici 
la méthode Carnot, également modifiée, nous a paru la plus sim- 
ple et la plus rapide pour  obtenir u n  produit bien défini, le phos- 
phate d'alumine p u r .  

1.a méthode Lasne est  également bonne, mais  plus longue ; 
la méthode que M .  L'llôte a employée pour  doser l'alumine d a n s  
le raisin e t  dans  les vins ,  et qu i  a l'avantage d e  fournir l 'alu- 
mine B l'état pur ,  séparé à la fois d e  l'acide phosphorique e t  d u  
fer, est plus minutieuse, mais  certainement elle doit compléter 
la méthode Carnot dans des recherches spéciales. 

Disons que  nous avons fait des  essais comparatifs avec des 
rnélanges corinus de divers sels, se rapprochant  de la composi- 
tions des cendres de  végktaux, et, en y ajoutant  de l'alumine, 
nous l'avons retrouvée exactement p a r  le procédé C v n o t .  
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Voici comment nous opérons, en prenant  pour  base le pro- 
céd6 Carnot : 

A u n  certain volurrie d e  liquide chlorhydrique, correspondant 
81  ou 2 gr .  de  cendres, onajoute del 'ammoniaque.af inde neutra- 
liser 1';~cidité presque corripl&lerrierit ; nri peroxyde le fer au  
moyen de quelques g ra ins  d e  chlorate de potasse, e t  l'on chasse 
l'excès de chlore ; on  ajoute  2 gr .  de  phosphate de  soude (ou 
mieux de  phosphate d'ammoniaque), afin d'être certain qu'il y 
a assez d'acide phosphorique pour précipiter toute l'alumine h 
1'15tal de phosphate tl'alurriirie; on ;ijoute 10 gr .  d'hyposulfite 
d'ainrrioniaque ; on fait  bouillir pendant  un  quar t  d'heure ; on 
ajoute 15 gr. d'acide acktique ; on recueille le précipité ; on le 
filtre, e t  on le calcine; on a le phosphate d'alumine p u r ;  on mul- 
tiplie par  0.4185 pour avoir  le poids de l'alumine. 

Etade de divers procédés pour le dosage 
de 17alnmlne dans les oendres des végétaux, 

Par MM. H.  PELLET et Ch. Fa~iiounc. 

Voici les essais que nous avons exécutés pour  l'étude du  pro- 
cédé Carnot, appliqué à l 'analyse des cendres des végétaux : 

Nous avons, d'abord, préparé différentes liqueurs types : 
i0 Solution d'alun : 18 g r .  5 d'alun de potasse pur  par  litre ; 

50 cc. = O gr .  100 d'alumine. 
2' Mtllauge de  : 

Phosphate de solide. . 12 gr. l iO 
Chlorure de sodium. . 7 gr.50 
Perchlorure de fer . . 2 gr. 50 
Carbonate de chaux. . 5 gr. II 

Carbonate de magnlsie. 5 gr. n 

dissous dans 500 cc. d'eau additionnée d'acide chlorliydrique. 
Cette solution reprksente une solution moyenne de cendres d e  
végétaux, sans silice ni alumine, la potasse étant représentée 
par  de la soude. 

50 cc. de  cette solution représentent la valeur de 5 gr. de cen- 
dres. Pour  les essais de la méthode Rivut I.'hôte, nous avons 
pr is  une solution nitrique. 

3O Solution de  40 gr. de  silicate de  soude dans 500 cc. d'eau : 
Ces 500 cc. correspondent sensiblement h. 100 gr .  de  cendres; 

donc 25 cc. = 5 gr. de cendres. 
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Noiis avoris ensuite prCtparR les solutions suivantes: 
I o  Solution de  phosphate de soude pur  à 1 0  p. 400, contenant,  

par conséquent, 2 gr.  de phosphate pour 20 cc. de  solution ; 
20 Solution d'hyposulfite de  soude pur  t~ 20 p .  100, contenant,  

par conséquent, 40 gr.  d'hyposulfite pour 50 cc. de  solution ; 
3 O  Ammoniaque pure (D = 0,920) ; 
4 0  Acide acétique cristallisable. 
Essais avec les réactifs s~uls. - Nous avons pris 50 cc. d'eau d a n s  

une fiole à fond plat d'un l i t re ;  nous avons ajouté 20  cc. d 'HU 
pur ; nous avons neutralisé p a r  l'ammoniaque (il en a fallu 
23 cc.); nous avons ajouté 4 cc. d'HCI pur  e t  20 cc. de solution d e  
phosphate de soude à 10 p. 100 (soit 2 g r . ,  de  phosphate); nous 
avons ajout6 400 cc. d'eau, de manibre B obtenir 500 cc ; aprhs 
refroidisscment, nous avons ajouté 50 cc. de  solution d'hypo- 
phosphite de soude b 20 p. 100(soit 10 gr .  d'hyposulfite) et 15 cc. 
d'acide acétique; après avoir fait bouillir pendant '  20 minutes, 
rious avons filtré, puis lavR avec 300 k 380 cc. d'eau h i i i l l a n t e  ; 
nous avons fait sc'xher le  filtre à l'étuve pendant une demi-heure 
B une heure;  nous avons calciné dans un creuset de porcelaine, 
filtre b part (de cette façon la calcination d u  papier  s'effectue 
trEs rapidement); nous a v o i ~ s  pesé et nous avons trouvé : 

On devra  donc, dans tous les essais, retrancher 0,001 pour les  
réactifs. 
Essais avec la solution d'alun pur. - Nous avons fait  quatre  

essais avec 50 cc. d e  solution d'alun pur ,  qui représentaient 
O g r .  1004 d'alumine, et deux essais sur  3 cc. de  la méme solution 
representent Ogr. 01004 d'alumine. 

.Dans  l'un et l 'autre cas, nous avons ajouté 20 cc. d'HC1 pur  e t  
neutralisé par  I'arrimoniaque pure jusqu'à précipitation franche ; 
nous avons  redissous dans 4 cc. d ' B U  fort, et nous avons ajouté 
50 cc. de soliitiori de phosphate de soiide 1 0  p .  100;  nous avons  
étendu B 500 cc. avec de  l'eau distillée ; après  refroidissernent. 
nous avons ajouté 50 cc. de  solution d'hyposulfite de soude à 
20 p. 100 et 1 5  cc. d'acide acétique p u r ;  nous avons fait bouillir 
pendant 1 5  minutes  ; nous avons filtré, e t  l e s  filtres ont é té  
séctiCts i l'étuve pendant  une demi-heure ou iine heure  ; nous 
avons &paré le mdlange soufre et  phosphate ; nous avons brillé 
le filtre à part  daris un creuset de porcelaine, puis nous avons  
introduit le précipité dans  ce creuset; nous avons fait brûler le 
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soufre, et le précipité, devenu trés blanc, a été calciné en creuset 
fermé s u r  u n  fort bec Bunsen. 

Voici le résultat des  pesees : 
' 4 0  Pour les quatre essais avec 50 cc. de solution d'alun : 

Si I'on déduit 0,001 pour les 1-éactifs, on a, comme phosphate 
d'alumine : 

0,040 0,2385 0,5385 0,1393 

Chacun de ces nombres étant multiplié p a r  0,4185, on a I'alu- 
mine : 

Si I'on tient compte d e  l a  soliibilité de  l'alumine et  qu'on 
adopte la quantité constatée p a r  Lasne, soit 0,0008 pour 250 cc., 
on arrive sensiblement à. 0,001 pour les volumes de  liquides 
obtenus dans  nos cssa i s ;  on obticnt ainsi u n c  moyenne de 
0,1010, alors que la théorie donne 0,1004. 

2O Pour  les deux  essais avec 5 cc. de solution d'alun : 

cn déduisant 0,002 p o u r  les réactifs, on a ,  comme phosphate 
d'alumine : 

0,0222 0,0230 

soit, en niultipliant p a r  0,4185, 

0,0094 e t  0,0096 d ' a l u m i n e .  

En tenant  compte de  la solubilité de l'alumine, on arrive ?I une 
moyenne de  0,0103, alors que la théorie donne 0,0100 

Nous devons ajouter qu'en opérant  avec 5 cc. de  solution 
d'alun, il ne  se  produit pas de  dCp6t sur  les parois de la fiole 
dans  laquelle n lieu In prdcipitation. Au contraire, si  I'on opere 
avec 5 0  cc. de solution d'alun, il se  produit un dépbt q u i  
adhéra au forid de l i t  fiole et. qu'on est ohlisri de (1t':tac:her n w c  
un  agitateur dont !'extrémité est munie d'un capuchon en 
caoutchouc. 

Enfin, nous devons faire remarquer  que  le précipité obtenu 
avec de petites quantités d'alumine (O gr.010) est plus riche en 
soufre q u e  celui qui  e n  contient Oar. 100; riéarimoins, le précipite 
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'obtenu avec Ogr.  200 d'alumine est u n  précipite a y a n t  d a  la  
c,oh&sion et  se lavant  hien ; c'est donc u n  grand avantage s u r  les  
précipités gélatineux obtenus avec la méthode ordinaire d e  
précipitation p a r  l'ammoniaque seule. 

Essais avec des méla~nys  s!ynthe'tigues. - Nous avons fait des  
essais avec 30 cc. de  la solution chlorhydrique synthétique e t  
avec cette même solution additionnée de  qiiantités de solution 
d'alun représentant Ogr. 010 et  Ogr. 100 d'alumine. 

Kous avons donc préparé les trois mélanges suivants : 

A R 

50 cc. de  soliilion 50 cc. d e  solution 
chlorhydrique re- chlorhydrique re. 
présentant 5 gr. presentant 5 gr. 
de cendres, de cendres, 

15 cc. d'HC1 pur, 45 cc. d'HU pur, 
50 cc. de solution 

d'alun, 

C 

50 cc. de solution 
chlorhydrique re- 
présentant 5 gr. 
l e  cendres, 

45 cc. d'liC1, 
5 cc. de solulion 

d'olun. 

Nous avons op6rC comme précédemment ,  et nous avons 
ohtenu : 

A 8 C 

9,4125 i,T>SIFi 4,8440 
9,4125 2,4530 4,822.5 -- 
0,OO 1 O 0,2383 0,0215 - - 

Pour les mélanges R e t  C, on a ,  en retranchant  O, 001 pour les 
réactifs : 

0, 2375 et 0,0205 de phosphate d'alumine 

soit, en mullipliünt par 0.4185, 

0,099i e t  0,0086 d'alumine. 

En tenant compte de  la solubilité de l'alumine, on aurait  : 

Alumine ajoutée . . 0,100 et 0,0100 
- retrouvée . 0,104 e t  0,0096 

Dans l'essai avec 5 cc. de  solution d'alun, le résultat es t  u n  
peu faible, mais il se peut  qu'un peu de  précipitk soit resté 
adhérent à la partie supérieure du büllqn e t  qu'on n'ait pas p u  l e  
détacher. 

En  résumé, on peut  retrouver, en présence du  fer,  de  la 
chaux, de la magnésie, des alcalis, de l'acide phosphorique et  
du chlore, reprksentant 5 gr. de cendres, des  quantités d'alu- 
mine introduites d a n s  la proportion de  2 p. 100 et de 0,20 p. 100 

, . 
du poids des ceudres. : 
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On voit également q u e  le mélange synthét ique n e  contenait 
, ;-pas d'alumine. 

-Bous perisons, d'aprcs ics essais h i t s  p a r  nous en suivant les 
diff6rentçprocédés de  dosage de l'alumine ohtenue p a r  précipita- 
tion, qu'on pourrait  avanti~geiisernerit subslituer aux  sels de 
soude les sels d 'ammuniaque;  on peut remplacer le phosphate 
de  soude p a r  le phosphate d'ammoniaque e t  l 'hyposulf i t~ de 
soude par  l'hyposulfite d'ammoniaque. 

1 Ces  siibst,it,utions »nt  6té dkjà proposées t an tb t  pour le phos- 
-pha te  de soude, tout en conservant l'hyposulfite de soude, 
t an td t  pour  l'hyposulfite de soude, tout en conservant le phos-  
phate  de  soude. 1 

i II nous paraî t  préférable d'adopter cotnplètement les sels à 
hase d'ammoniaque, afin d'éviter les surcharges dans le poids 
du  précipité e t  de rendre ainsi les lavages plus faciles. 

Koiis avons encore constaté que la présence du titane influen- 
çait l 'exactitude des résultats, et,  a ce propos, nous avons fait 
des essais qui feront l'objct d 'une note spéciale. 

II. - PnockoT RIVOT,  SAINTE-CLAIRIFDEVILLE, L'IIÔTE. 

.Des expkriences arialogiies ont été fiiites avec le procCd6 lel 
qu'il a été décrit p a r  M. L'Hôte, mais  les résultats que nous 
avons obtenus n'ayant pas  répondu & nos espérances, nous ne 
publierons aucun chiffre. 

Avons-nous mal opéré ? C'est probable. 
Urie.'substarice iricoririiie a-t-elle gkrié les opkrat.inns 9 C'est 

possible. 
Nous avons fait des essais ?i blanc. Tous les réactifs utilisés 

n'ont pas donné de résidu sensible (de Ogr. 001 A Ogr. 0013), 
comme dans les essais d e  M. L'IIOte : 

Nous reprendrons ces essais. 
On a bien di t  que,  dans  le procédé de précipitation de l'alumine 

.'et du fer p a r  1'ammoni;ir~ue et le sulfhydrate d'ammoniaque, 
aprFs  séparation d e  l'acide phosphorique par  le  molybdate d'am- 
n~oniaqiie, il y avait quelquefois d e  la  chaux  entrainte. II est 
possihle que cette action ai t  pu se produire dans nos expériences 
avec le mélange complet, mais, comme nous avions eu dejh une. 
surcharge en employant des solutions exemples d e  chaux, cette 
saison ne semble pas admissible ; nous ne désespérons pas 
cependant de trouver la cause de notre insuccès, 
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111. - OBSRRVAT~~NS A PROPOS D U  'PROCÉDÉ CARNOT ET D U  P H O -  

cÉoE R r v o ~ ,  SAINTE-CLAII~E-DEVILLE, L'Hi3.r~.  - APPLICATION. 
DE CE DEnNIER AU PRECIPITÉ O B T E N U  P A R  LE YROCÉDÉ CARNOT. 

De l'ensemble des essais que nous avons exécutés, i l r ~ s u l t e  que 
le procédé Carnot (avec emploi des  sels & base d'aminoniaque), 
donne très exactement et  trés rapidement le  phosphate d'alu- 
mine, séparé de l'excEs de phosphate et de  tout l'oxyde d e  fer 
contenu dans une solution. 

Mais, pour  certaines recherches, il y a u n  grand  intkrèt avoir 
l'alumine seule, ce qu'on obtient avec le proc6d6 Rivot ,  Süinte- 
Claire-Deville, L'HBte. 

On pourrait  donc traiter le phosphate d'alumine obtenu dans  
le procédé Carnot  par  la rriétliode Rivot-L'IIûte, afin d'obtenir 
I'alumine pure. 

On procéderait alors de la maniére suivante : 
Ayant le poids d u  phosphate d'alumine, on  pourrait, aprbs s a  

redissolution, calculer assez exactemement la quantité d'acide 
molybdique à ajouter pour  en avoir u n  excés, e t  séparer  l'acide 
phosphorique directement sous forme de phosplioniolybdate, 
qu'on peut peser. 

Ensuite, d a n s  la liqueur, on opérerait comme l'a indiqué 
RI. L'IlBte ; on calcinerait l 'alumine seule, qu i  donnerait déjà une  
vérification, puis on passerait à la réduction et à l a  chloru- 
rat ion;  on  aura i t  a insi  u n  second poids d'alumine vérifiant le 
premier. 

P a r  cette première séparation d~ phosphate d'alumine, on  
éviterait l'emploi d'une grande quantité de liqueur molybdique, 
qui est  nécessaire lorsqu'on cherche l'alumine dansdes  solutions 
riches e n  phosphate ; on éviterait également l'apport possible 
d'impuretés. 

Ccttc opération pourrait  aussi étre efrectuée s u r  lc  précipité 
mixte obtenu en dosant  le fer e t  l 'alumine dans les phosphates 
par le proc6dE Crispo, et le fer pourrait  être dose, soit s u r  le 
liquide volatilis6 de chlorure de  fer,  soit s u r  u n e  partie du 
liquide provenant de la redissolution d u  phosphate d'alumine 
e t  de  fer p a r  u n  peu debisulfaie de potasse. On pourrait  réduire 
le  poids de  bisulfate employé suivant  le poids de  précipitb à 
fondre. 

Dans une  au t re  note nous parlerons d e  l'influence du titarie 
dans le procédé de  dosage d e  l'alumine p a r  le procéd6 Carnot et 
autres. 
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Dosage de I'acidc t l tk lq i i e  d ~ n s  I c s  mincrnls, 

Par M. P. T n u c ~ o . ~ ,  

IngCnicur chiniiste j. la SociGtk Frùnraisc  dcs pyriles dc Huclvs (1). 

On rencontre t r é s  frkquemment le t i tane di in^ la nature, soit 
dans ses minerais proprement  dits,  tel que l'acide titanique 
naturel (ruti le, brookile, analase), les fers titanes (ilménite, 
wasliinglonite, ish-ina, pyrornélnme, etc.), le  titanate de chaux 
(perowskite), soit en petites quantités dans les minerais de fer, 
les bauxites, e t  presque toutes les argiles, méme les kaolins les 
plus p u r s ;  on le dos[: en génkral sous forme d'acide titanique. 

Rfi~lheureusementji~squ'ici le dosage de cet élément, principa- 
lement lorsqu'il se  trouve en très petites quantités, comme 
dans les bauxites, les argiles et  les minerais de fer,  avait été 
nég l i~ i i  ou fauss6 p:ir l'emploi d e  méthodes peu satisfaisantes. 
La dissolution coinpléte de l'acide titanique est parfois assez 
difficile, e l  l'on a recours orrliriairernent : 

1 0  Soit une at taque p a r  SO"H" d 'une  concentration détermi- 
née (méthode Phi l ipps et Ilancock) ; 
Z0 Soit à une fusion au  bisulfnte de  potasse ou d'ammoniaque 

(niéthode Bir inger)  ; 
3O Soit une  fusion au fluorhydrate de fluorure de  potassium 

(rnithode de  Marignac) ; 
4"oit à une  fusion aux  carbonates alcalins de potasse et  de 

soude, ou l 'un des deux ernployd seul (méthode LeclEre, Tau- 
rel, e tc . ) .  

Au point de vue  analytique, il est important  de  faire reniar- 
quer  que  l'acide t i tanique naturel ou  calcine est soluble dans 
l'acide sulfurique et d a n s  l'acide fluorhydrique, e l  irisoluble 
d a n s  l'acide chlorhydrique, mèrne ?i l'ébullition. Les méthodes 
d'attaque signalées plus  h a u l  sont  basées s u r  ce caracthre. 

La precipitation et  le  dosage d u  titane ont  toujours lieu sous 
l a  forme d'acide t i tanique.  

Noua allons, avan t  de décrire succintement les divers modes 
de  dosage de l'acide titariiqiie, sigria11:r quelques rbacticins 
caractéristiques, extrSmerrient sensibles, qui  permettent d e  déce- 
ler  des traces in finitésimales d'acide t i tanique.  

1' Nous signalerons, en premier lieu, Iü rénction de Lécy, h 
laquelle on préfère ordinairement l'essai B l 'eau oxygénée et qui 
est cependant beaucoup plus sensible. 

( 4 )  Cc travail a et6  publie antdrieurement dans la Ilevue generale de 
chimie. 
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Cette réaction est basée s u r  la coloration que  donne  I'hyifra- 
quinone en présence de  l'acide titanique en solution sulfurique'. 
Cet essai s e  prat ique de la manière suivante pour un  résidu 
d'attaquede minerai, résidu pouvant  contenir, SiOs, TuOt, Yb2@, 
S n 0 5  Ti02, etc. 

On fond avec quatre  k cinq fois son poids de  bisulfate de 
potasse, jusqu'8production de  fiimees blanches;  on ajoute quel- 
ques gouttes de  S061~iZ c:oncentré, en agi tant  de rriariière à for- 
mer une bouillie suffisamment fluide; on laisse refroidir com- 
plètement ; on projette, s u r  la surface refroidie, quelques 
cristaux d'hydroquinone, lesquels donne,nt lieu iinmédiate- 
ment à la formation d'une co1or:ition r o u p g r e n a t ,  dont l'inten- 
sité est proportionnelle $ l a  teneur e n  acide titanique. Cette réac- 
tion est caractéristique puur  l'acide titanique et  permet de 
déceler 1/200.000 de rnilligr. La réaction se produit même par- 
fois sans qu'il soit besoin de fondre avec du  bisulfatc de  potasse, 
une simple chauf'fe avec so5112, jusqu'à formation d e  fumées 
blanches,étant suffisante, uprès refi-oidissement, pour donner lieu 
à la coloration. L'acide tungstique g h e  la rCac:tion. 

2O La riaclion à I'eau ozgginée, de A.  Wellw,  est moins sensible 
que la prkcédente. Le minerai ou le résidu, attaqué dans les 
mêmes conditions q u e  préc6dernment, c 'est~à-dire en solution 
sulfurique, donnc lieu il une  coloration jaune  ou orangé, sui- 
vant la teneur en acide titanique, p a r  suite d e  l a  formation de  
peroxyde d e  titane TiO3. 

30 La réaction d e  Jorissen consiste à mélanger  un  peu de sub- 
stance à 6 fois son poids de bisulfate de potasse et  h chauffer s u r  
l'ceillet d'un fil de platine jusqu'k fusion tranquille; après refroi- 
dissement, on broie avec une  solution contenant 1 à. 2 centigr.  
d'acide salicylique dans  20 à 30 gouttes de SO'1I" concentré. Il 
se produit une coloration rouge-sulfocyanure. Le vanadium, le 
tungstène et le molybdéne entravent  la reaction. 

Ces trois réactions colorées, principalement la première, per- 
mellent de déceler en toute cerlitude des lraces d'acide lil;triique, 
particulierement dans  les résidus d'attaque des minmais  de fer, 
des bauxites et des diverses argiles et roches. 

On constate ainsi que peu de  ces substances sont exemptes 
d'acide titanique, lequel parai t  donc ainsi un  élément extré- 
mement répandu dans la  nature. 

Les méthodes de  dosage d e  l'acide titanique peuvent se répar- 
tir en deux  grandes classes : 

1 0  Les méthodes pondérales (Marignac, LVill, Teurel, etc.); 
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2O Les méthodes volumétriques (Pisani, Marignac, Wells et 
Mitchell, Baud). 

Méthodes busees sur l'emploi de I'acide sulfwiyue. - Ces métho- 
des,  telles que celle d e  MM. Phi l ipps et Ilancock. sont utilisées 
principalement pour  le dosage d e  l'acide titanique dans les 
hauxites. Le minerai,  pulvérisé finement, est a t taqué par  SO'I12 
B 500 B a u m é ,  en chauffant sans atteindre l'ébullition, jusqu'h ce 
que  les grairia de  silice flotlarit d a n s  le liquide indiqiient que 
l'attaque est terminée. 

Les auteurs prél6venl une partie aliquote de  la prisc d'essai 
(5 gr.), ncutralisent avec l'ainrnoniaque jusqu'8 léger précipité, 
redissolvent exactement p a r  SObIla, étendent B 400 cc. et font 
bouillir pendant  une heure, en maintenant  le volume constant. 
S'il y a beaucoup de fer,  ils réduisent a u  préalable par  l'acide. 
sulfureux. La précipitation est toujours incornpléte, et le préci- 
pité d'acide titanique contient trEs fréquemment du  fer. 

Melhodes fondées szw l'emploi du bisurfute de potasse ou d'anzmo- 
n i q u e .  - Le minerai est fondu avec six fois son poids de bisul- 
fate de potasse ou tl';imrrinriinqiie, jiisqu'h fusion tranquille et 
obtention d'un liquide limpide, dans  lequel peuvent nager des 
flocons de silice inattaquée; on reprend la masse fondue par une 
assez grande quantité d'eau froide, et l'on acidule avec un peu 
de  S0'112 dilué. Si besoin est, on filtre pour  skparer la  partie inso- 
luble, et on lave à l 'eau froide. 

Cc  rriode d'attaqne convient bien pour  le riitilc, 1';iriat;ise et l e  
brookite. 

L'acide titanique qui se trouve sous forme d'acide métatita- 
nique est alors prépicité p a r  I'uri quelconque des procédés sui- 
vants : 

i0  Soit par une  ébullition prolongée pendant au  moins une 
heure et tlerriie, e n  étendant fortement l a  liqueur iLvec d e  l'mu 
e t  neutralisant au  préalable 1ü plus grande partie de l'acide 
libre. . 

P a r  ce procédi, long et ennuyeux, on n'arrive jamais à prEcipi- 
ter cornplétement la totalité de l'acide titanique, lequel est fr6- 
quernment tellement t i n u  qu'il  est difficile d e  l e  filtrer et qu'il 
passe ail travers dt:s filtres. D(: plus, en pr6serice dl;issez riolahles 
quantités de fer ou  d'aluininc, l'acide titanique précipité en con- 
lient toujolirs de petites quantités. 

2 O  Soit par  une séparation préalable de l'acide titanique et  du 
fer par 1'e:iu oxygénée (méthode conseillée p a r  M. l'.-II. Walker), 
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et par ébullition ultérieure de  la solution contenant 'l 'acide tita- 
nique. La solution légérernent acide et froide des sulfates, d'un 
voliirne d'envirori l 5 O  cc.,  est additionnée de  100 cc. d 'e i i~i  oxy- 
génée à 10 volurnes ; an verse lentement d a n s  ce mélange iine 
solution composée de 100 cc. d'eau oxygknée et  de  30 cc. d'am- 
moniaque concentrée, en agitant continuellement ; l 'oxyde fer- 
rique se précipite ; on filtre, et on  lave avec une  solution diluée 
d'ammoniaque contenant u n  peu d'eau a x y ~ é n é e  ; on redissout 
le prEcipit6 à l'aide d'un rridangc de HCI e t  d'eau o x y g h k e  ; or1 
reprécipite corrime précédemrnent, e t  l'on rkpbte l'opération une 
troisikme fois. 

Les filtrats contenant le titane sont  réunis e t  prScipités à 
l'ébullition. 

3 O  Soit par  précipitation d u  fer et de l'acide titanique à l'aide 
du sulfhydrate d'ainmoniaque, e t  redissolution du  précipité de 
sulfure de fer à l'aide d'une dissolution d'acide sulfureux, 
l'acide titanique hydraté  TiO(OH!Z restant insoluble (procédé 
N'ill). Ce procéllé, très ancien, décrit p a r  Will, en 1850, d a n s  
son traité d'analyse, est incommode en présence d e  grandes 
quantitCs de  fer. I>e toutes façons, le résidu du  traitemcrit à 
l'acide sulfureux pourrai t  être repris par  S04112, afin d'obtenir 
un acide titanique moins impur. 

hldi~odes fondees s w  l'emploi du fluorh!lJ~.ate de fluorure depotns- 
sifun.- Le minerai est fondu avec quatre  fois son poids de  
fluorhydrate d e  fluorure de potassium et donne lieu à ln  forma- 
tion de fliiorure double de potassium et de titarie KaTiF6, dif- 
ficilement soliible dans l'eau (1 partie exige Y4 parties d'eûu h 
14O), mais se dissolvant facilement à chaud dans lICl étendu 
(LI = 1,103) ; on chauffe, d'abord, doucement jusqu'k élimina- 
tion de l'acide fluorhydrique libre, puis  plus fort, jusqu'ii fusion 
complète. 

Méthodes basées s u r  l'emploi des carbonates alcalins. - 2 gr .  de  
minerai (minerai de  fer, bauxite, rutile,  etc.), sont broyEs firie- 
ment, porphyrisés si c'est du rutile, puis additionnés de  
42 gr. d'un niélanse à parties &;.ales de  carbonate d e  soude e t  
(le carlwnate d e  potasse ; on  chauffe d'abord doucement, puis  
plus fortement jusqu'à fusion tranquille ; on  refroidit ensuite le 
creuset rapidement d a n s  d e  l'eau, afin de  faciliter le décolle- 
ment de  la masse fondue. 

Celle-ci est reprise par  HCI d a n s  le cas d'une substance riche 
en fer, de façon à faciliter l a  dissolulion de  l'oxyde de  fe r ;  puis 
la liqueur est additionnée d e  SOiH3 et évaporke jusqu'g forma- 
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tion d'abondantes fumées blanches, d e  manihre à assurer la dis- 
solution totale d e  l'acide titanique. 

Dans le  cas  d e  bauxite blanche, rutile, perowskite, on peut 
reprendre directement par  SO"Is; on laisse ensuite refroidir ; on 
reprend p a r  l'eau, en chauffant jusqu ' i  dissolution complète des 
sulfates, ce qu'on reconnaît A la disparition des veines moirées 
d u  liquide e t  ii son éclaircissemerit; on filtre, afin dc séparer la 
silice, e t  on lave ;  on neutralise ensuite le liquide filtré par 
l'ammoniaque, jusqu'h formation d'un E g e r  priicipité, qu'on 
rerliss»iit snit, siiivnnt M. Taiirel (1), dans  I'iicide formique, eri 
ajoutant un  excès de  10 cc. (11. Leclére (2) a ,  en effet, signalé ce 
fait  que la siIice et  l'acide titanique sont  entièrement précipitks 
d'une solution sulfurique contenant fi p. 100 d'acide formique 
libre), soit, comme nous le conseillons aussi,  k l'aide de l'acide 
acétique, en ajoutant un excés de 10 cc. d'acide libre. Les résul- 
tats sont aussi très bons. Donc, I'acidulalion étant effectuée, soit 
parl 'acide forrriique, soit p a r  l'acide acétique, on réduit complète- 
ment :? l'aide d'un courant de  gaz sulfurcux, et l'on fait bouillir 
doucement pendant une heure, en remplaçant l'ea1.1 qui  s'évapore 
par  un  peu d'eau chargée d'acide sulfureux, ce qu i  prbvient la 
préi:ipit.atinn possi1)lt: d'iiri peu de  fer. On filtre le piécipit,l. 
d'acide titanique, en garnissant au préalable le filtre d'un peu de 
pAte k papier,  obtenue en liroyant du  papier h filtre dans de 
l'eau ; le liquide passe imn18diaternent limpide ; le précipité 
se lave bien et possèdc parfois nne teinte 1égi.reincnt gr isâtre;  
on séche le filtre, e t  l'on calcine. L'acide titanique ainsi  obtenu 
est blanc, parfois légèrement jaunktre, teinte due des traces 
d'oxyde d e  fer .  

Cette méthode, étudiée p a r  JI. Taiirel, donne de bons r&iiltnts. 
La modification de  détai l  que  nous y avons apportée en 
employant l'acide acElique donne aussi d'excellents résultats. 

I,:i rriétliode p a r  fiisiori a u x  carhoriates alcaliris peut i i i i ~ ~ i  ètre 
modifiée ainsi : 

La masse fondue cst reprise par  l'eau, qu i  laisse iiisoluble le 
titnnate de  potasse et  l'oxyde de  fer ; on lave à I'eau froide ; on 
redissout dans lICl l'oxyde de fer e t  le t i h n n t e  alc;iliri; on dilue, 
et l'on filit bouillir pendant  longlernps. Cette niéthode est défcc- 
tueuse, en ce sens que  la précipilatiori de  l'acide t.it;inique en 
solution chlorhydrique n'estjairiais cornpl2te et que le précipité 
pnsse très facilement, vu  sa  ténuité, h t ravers  les filtres. 

(1) Voir Annales de chimie analy!ique, 1904,  p. 323. 
(3) Voir Annales de chimie analgtigue, 1903, p. 339, 
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La méthode B. l'acide formique oii ack t i~ i ie ,  avec rf..diiclion à 
I'acide sulfureux, est hien préfërahle et  donne des résultats très 
exacts; c'est celle que  nous conseillons d'employer. 

Nous citerons, en dernier licu, la méthode d'Arnold, modifiEe 
par  M. Morgan, qui  consiste k séparer le titane sous forme de  
plioçpho-titanate de fer : à u n  poids dEtt:rinin~! de minerai, ciri 

ajoute 1 g r .  de phosphate d'arnri-iuniaquc, dissous dans trhs peu 
d'eau, puis de  I'acide chlorhydrique ; on évapore H siccité ; on 
redissout dans HC1 dilué, dans lequel le phospho-titanate de  
fer est insolu1)le; on  filtre, e t  on lave d'abord avec HCI dilué et  
chaud,  puis à l'eau froide, jusqu'à Elimination complEte des sels 
de fer; le filtre est séchl: avec  son contenu et  calciné daris un  
creuset de platine ; on ajoute du carbonate de potasse (10 p.) ; 
on reprend p a r  l'eau le titanate dc potasse; on filtre; on lave ct  
I'on calcine ; on fond de nouveau avec 6 p. de bisulfate de  
potasse; après  refroidissement, on reprend par  20 cc. d'IlC1 et 
DO cc. d'acide sulfureux;  on  fi1t.t-e et on lave ; on dilue le filtra- 
tuin; on a,joute C>Ogr. d'acétate de soude et 116 d'acide acétique; 
on fait bouillir pendant  quelques minutes;  on filtre e t  on lave 
avec un peu d'eau acétique; on calcine, et I'on pèse l'acide tita- 
nique. 

Ce pruckli:, lin peu coriipliqiiM, donne (le linri résultats. 
Avant de parler  des méthodes volumétriques d e  dosage du 

titane, nous dirons quelques mots d e  la  séparation de la silice 
et de  l'acide titanique p a r  l'acide fluorhydrique et des causes 
d'erreur qui peuvent se présenter dans cette opération. 

Riley fiit le  premier à signaler la vo1atilis:ition d u  ti1:irie sous 
forme J e  fluorure d e  titane. 

L'acide tilanique se dissout d a n s  I'acide fluorhydrique, en 
donnant u n  liquide sirupeux, qui,  üprEs évaporation, fournit 
une masse écailléc à éclat perle!, constituée, selon nous, p a r  
l'acide 1iyrlrofluolil.iiriique. TiFb.2HI? ; si I'on cliaiiffe au rouge 
somhre, il se désage des vapeurs  blanches, donnant  une  flamme 
blanche éclatante. 

D'aprks nos expériences, la perte en acide titanique, ainsi 
volatilisé sous forme d e  fluorure, es t  considérable. Dans une 
exp4rieric:e oii l'on avai t  pesl: 2 g r .  de  TiO-t calciné chaque 
fois nprSs trois reprises avec I'acide fluorhydrique, on  a trouvC 
les chiffres suivants : 

. Ti01 pris TiOf retrouvé 
nprés traitement par H F  - - 

i r e  reprise . . . . . .  '7 gr. O,66'1$ 
reprise . . . . . .  - 0.3776 

3 reprise . . . . .  9 ... 0,5044 
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Au contraire, si, avant  de  calciner pour  chasser le fluorure dc 
silicium SiFb, d a n s  le cas d 'un  niClange de  Si09 e t  TiOt, on 
reprend 2 fois successivernent p a r  505112, au  bain de  sable, et 
qu'on calcine ensuite, il n'y a aucune perte  en titane, ainsi 
qu'il résulte des expériences ci-dessous, qui confirment celles de 
M M .  Béringer et  celles de MM. Philipps et  Ilancock. 

TiOP pris Ti02 retrouvé 
- - 

0,0652 0,0650 
0,0422 0,0410 
0,1813 0,1014 

Il est donc nécessaire de  reprendre au  moins deux  fois par 
S O b I I h t  d'évaporer lentement a u  bain de sable avant  ln calci- 
nation, lorsqu'on sépare l a  silice de l'acide titanique par l'acide 
fluorhydrique. 

Dans toutes les méthodes volumétriques, le titane est d'ahord 
rkduit k l'état de sesquioxyde, puis réoxydé à l'étiit d'acide tita- 
nique p a r  une solution titrke de permanganate de potasse. 

M M .  Wells  e t  Mitchell ajoutent à 1 gr.  de minerai en solution 
sulfurique 25 cc. d e  SOil12 concentré et quelques morceaux de 
zirii: d;iris uri vase recouvert d 'un  couvercle; ils chaunent  pen- 
dan t  30 à 40 riiinutes; l'acide titanique est rkdui t ;  ils font 
barboter un courant d'acide carbonique dans  le liquide, en le 
refroidissant rapidemerit, e t  ils t i trent a u  permanganate de 
potasse, en continuant de faire passer le courant de  gaz carboni- 
(IIII:, afin d'enipécher le  titane au  riiinirrium d e  se réoxyder au 
contact de  l'air. 

Pisani emploie ordinairement, pour  l e  dosage voluinétrique 
d u  titane, la solution chlorhydrique ou  la solution du  fluorure 
double dans JICl étendu Comme dans la mr thodc  précédente, 
or1 opCie la rhductiori à l 'abri de l 'a i r .  E n  prkserice de quaritilés 
assez notables de t i tane,  la solution chlorhydrique devient vio- 
lette ; celle du  fluorure double se colore e n  vert .  On titre ensuite 
a u  permanganate de potasse jusqu'a coloration rose. 

En présence du  fer, M. Tlaud sépare ce dernier  (particuli&re. 
ment  pour  les bauxites) en neutralisant l a  liqueur a u  carbonate 
d e  soiirle, faisant bouillir e t  ajoutant de I'hyposultite d e  soude, 
jusqu'h cessation de dégagement d'acide sulfureux L'alumine se 
précipite complEterncnt avec le titane; on redissout dans S 0 4 H 2 ;  
on filtre; on réduit p a r  le zinc, et l'on titre a u  permanganate de  
potasse. 
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flans ces diverses méthodes volumétriques d e  dosage du 
titane, il est extr&mement difficile de constater l e  rnornent.où la  
rédudion est terminée. De plus, mêrrie en dehors d u  fer, bien 
des corps P deux dcgrks d'oxydation, facilement rt'iïluctibles, 
peuvent fausser le dosage;  enfin, le  ti tane a u  minimuin est  
extrèmement oxydablc. 

II rioils paraî t  doric que les 1ri6thodes pond6rales sont préfi- 
rables, e t  nous conscillons principalement celle consistant à 
attaquer le minerai p a r  Ics carbonates alcalins ct  à. prbcipiter 
ensuite le  titane sous forme d'acide titanique, par  l'ébullition 
de la liqueur sulfurique traitée a u  préalable p a r  u n  courant d e  
gaz sulfureux e t  additionnée soit d'acide formique, soit d'acide 
acétique libre. 

Sur le dorr~gc de l'amidon coiigol6 
eC de I'uinglo-cellulose, 

Au cours de  nos recherches, faites en commun avec JI. Fern-  
bach, s u r  l a  coagulation d e  l'amidon, nous avons été conduit 
faire rle norrilireux dosages rl'amidori coagulé et  d'arnylo-cel- 
lulose. 

Aprés u n e  série de tentatives plus ou moins heureuses, pour  
mettre s u r  pied une  méthode convenant B ces déterminations, 
nous avons enfin adopté u n  niode opkratoire qui semble prgsen- 
ter toutes les gaianl ies  désir;~bles d'exactilude. En voici le priri- 
cipe : 

Principe. - On fait plusieurs pcsées iclcntiques d'ariiidon, 
qu'on introduit dans des rnntras d e  méme capacité ; puis, aprés 
avoir fait les empois, on chauffe sous pression, et l'on refroidit.  
Corisirl6rons le cas le plus  sirriple, et dksignons les balloris p a r  
a, b et c. 

Le ballon a reçoit immédiatement 20 cc. + O  cc. 5 d'une macé- 
ration de  malt k 10 p. 100, et on le  porte au bain-marie, dont on 
maintient l a  température d 'une  façon const ;~nte à 600. 

Lc ballon b reçoit O cc. 5 de la m h e  rnacéralion. 
Le ballon c reçoit également O cc. 5 de cette macération. 
On abandonne les ballons b e t c  a l a  coagulation pendant  trois 

heures. 
Le contenu d u  ballon b es t  alors Etendu B 200 cc. par  exemple, 

après  avoir reçu 20 cc. de la même mnciration bouillie. 

(1) Travail exécute au Laboratoire de brasserie de I'Institut Pasteur. 
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Le ballon c est saccharifié à fond, 9. ?O0, après  avoir reçu 
20 cc. d e  la macération d e  malt  non bouillie ; on étend ensuite à 
200 cc. 

Le contenu d u  ballon a est alors compléternent saccharifié. 
On améne également le  liquide a u  volume d e  200 cc. 

On filtre ; on recueille 100 cc. du  liquide de chaque ballon, et 
l'on saccharifie à l'autoclave à 120° pendant  20 minutes. 

On dhtermine alors lc glucosc d a n s  les trois liqueurs neutra- 
lisées et  ramenees a u  méme volume ; puis  on exprime ce poids 
e n  amidon. 

L a  différence entre a et b donne le poids d u  coagulum. 
La différence entre a e t  c donne le  poids de  I'amylo-cellulose. 

II snftit de  r a m e n c r a u  poids initial pour  avoir l a  quantité p. 100 
d'amidon coagulé et  d'amylo-cellulose. On voi t  tout de  suite 
que le principal avantage d e  cette méthode consiste en ce qu'on 
~z 'n  pas liesuin de tenir compte ri i  du vulutne d'eztruil de r r d t  ujuulé, 
ni de ltc matière réductj.ice provenant de cette macération. On érite 
ainsi : I o  des n~anipulations ; 2' une grave cause d'erreur; 3O des 
cnlculs ennuyeux. 

Nous verrons dans l a  suite comment on peut éviter d'autres 
causes d'erreur. 

Mode opératoire. - On pèse très exactement cinq fois 2 gr. Ci de 
fécule sèche. On introduit la substance dans cinq matras  en verre 
vert  I I  fond plat et de  m h e  dimension, d'unecapacité de 150 cc. 
environ et  munis  d'un bec. 

Apres avoir versé 50 cc. d'eau dans chaque vase, on fait 
cinq empois bien homogènes, en plongeant les matras  dansl 'eau 
bouillante e t  en agi tant  sans cesse (il faut opBrer rapidement, de 
manière à éviter le  refroidissement des premicrs ballons) ; on 
porte ensuite les cinq matras à l 'autoclave, qu i  a été chauffé 
d'avance ; après  avoir fait monter lentement  la pression à 125", 
on maintient celle-ci pendant  une demi-heure, puis  on Eteini. le 
feu petit ù petit. d e  manière A laisser tonibcr l a  pression lente- 
ment (1). Si l 'on n'observait pas  ces recommandations, on  s'ex- 
poserait & ce qiie l'empois déborde. 11 est  trés utile esalement d e  
munir  les matras  d'un tampon de coton et  d'un capuchon,afin de 
les mettre à l'abri d'une contairiinatiori extérieure pouvant pro- 
venir de l'eau de  corirleris;~Iion. En effet, comme il s'agit d'action 

( g )  Kous croyons utile dc  rappelcr ici que plus un  amidon contient do 
chaux, plus il devient nkessa i re  d'augmenter l a  pression pour l'arncner a 
un  degré de 1iquéfact.ion convenable. Un amidon trés pauvre en chaux, 
cornnie celui qu'on extrait de l a  pomme de terre l'aide dl: l'eau distillL<e. 
ne doit pas être chauffe a plus de 12QD pendant PO minutes. 
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diastasique, la moindre trace de  substance étrangère peu t  exer- 
cer une influence fiicheuse s u r  la suite des opérations). 

Les rriiitriis sorit erisiiitc: rd ro id i s  rapiderrierit. Lorsqii'ils orit. 
atteint l a  température de  I'eau du robinet, on verse dans chacun 
d'eux O cc. 5 d'une macération de malt  à 1 0  p. 100. 

Le ballon a est alors plongé d a n s  u n  bain-marie dont on 
maintient la température à fiO0, aprEs l'avoir additionné de 20 cc. 
de la méine macération ; on abandonne les autres  ballons b et 
b', ce t  c' H. la température d u  laboratoire (b'et c' serviront d e  con- 
trôle à b et à c). Dans ces conditions, l a  coagulation est lente à se 
produire, mais, en génkral, elle est terminée a u  bout d e  trois 
heures. On ajoute alors dans les ballons b e t  b' 20 cc. de la mace- 
ration de malt dont  nous avons parlé  plus h a u t  ; on saccharifie 
à fond i1 la température de 70° (on laisse en contacl pendant  trois 
heures environ) ; dans  ces conditions, les ballons b et à' ne ren- 
ferment plus  que d e  I'arnylo-cellulose insaccharifiable. 

Les ballons c et c',devant servir à déterminer le poids total du  
coagulum, sont traités différemment ; on verse avec précaution 
Iciir contenu dans des ballons jaugés de200 cc. ; aprésavoir  rincé 
avec un peu d'eau distillée, on  ajoute I'eau de lavage a u  liquide 
précédent; comme, en général,urie petite quantité d'empois reste 
adhérente a u x  parois d u  ballon, il faut avoir recours un  petit 
artifice p o u r  l'enlever d'une fason complète ; d a n s  ce but,  on 
verse dans chacun des hallans 20 cc. de la r n h e  macha t ion  de 
malt, et on les plonge dans  u n  bain chauffé 70°; dans ces con- 
ditions, l'empois se  liquéfie rapidement ; i l  suffit de promener 
la macération le  long des parois des balloris jusqu'8 dissolution 
complète ; on  &end alors la niackration de son volume d'eau, e t  
l'on porte le liquide à l'éhu!lition, afin de détruire  la diastase ; 
on refroidit, e t  l'on verse le contenu du  mat ras  dans u n  ballon 
jaugé d e  200 cc., qu i  renferme d é j i  l a  majeure partie du  coagu- 
l u m ;  on complète le volume avec les eaux de  lavage du  rnatrüs; 
on ramEne à la température de 18' environ;  on agite, e t  l'on 
filtre. Aprks avoir recueilli exactement 100 cc. d e  filtraturn à 
l'aide d'une fiole jaugke, on les verse dans un  vase conique e n  
verre w r t ,  d'une capacité d e  150 cc. environ, e t  l'on rince le 
ballon jausé  avec le  moins d'eau possible, d e  maniere ne pas  
employer plus de 10 cc. ; on ajoute alors, d a n s  le vase conique 
qui a reçu les eaux de  lavage, 1 cc. de SOCI12 pur, e t  l'on attxnd, 
pour porter à l'autoclave les fioles correspondant à c et  c', q u e  
la saccharification des matras a ,  b e t  b' soit terminée ; on verse 
alors le contenu des matras n, b e t  6' dans trois fioles jaugées de 
200 cc. ; on complète jusqu'au trait  avec de  l'eau distillée, puis  
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on  procéde exactement comme pour les matras  c et  c', en se ser- 
vant  tie vases ideril.iqiies. 

Aprés avoir porté  le^ vases a, b;  b', c et c' à l'autoclave, on 
fait monter la pression 120°, et  l'on maintient celle-ci pendant 
80 minutes ; lorsque la pression est tornhée, on retire les vases, 
e t  on les refroidit;  après neutralisation p a r  la soude, on amène 
le  volume à 200 cc. 

Le dosage d u  gliicnse peut alors s'effectuer de  diverses manié- 
res. Comme on a une grande  quantité de  liquide S sa disposi- 
tion, on peut commencer par  faire un dosage préliminaire à la 
liqueur de  Fehling, leqiiel permet d'avoir rapidement u n  résul- 
tat trEs suffisant. Pour  faire une ddtermination rigroureuse de 
glucose, nous avons recours à la mhthode qu i  est ernployke 
aujourd'hui couramment dans  les laboratoires d e  physique végé- 
tale d u  Muséum d'histoire naturelle p a r  JIM. Maquenne et Houx 
e t  a u  laboratoire de chimie biologique d e  l'Institut Pasteur par  
M .  G .  Bertrand, qui lui a fait subir quelques modifications. Elle 
repose sur  le principe suivant  ; on redissout l'oxydule de cuivre 
provenant d e  la ri:.duc:t.iori dt: la l iq~iei i r  ciipro-~iritassiqiie daris 
une dissolutiun d e  sulfate ferrique d a n s  l'acide sulfurique 
étendu, et 1'011 titre p a r  le  permanganate de potasse le sulfate 
ferreux ainsi obtenu. 

Métliodc de closagc volumétrlquc alai pyimainiclon 
ct rlc: I'antipyrlnc dans un niélmige des deux pro- 
tlnitsi, 

Par M. Gaston PEUUHIEIL 

J'ai fait connaître, en collaboration nvec M. le  professeur 
Astruc, e t  afin de prendre date, une méthode volum6trique de 
dosage du pyramidon au moyen de l'acide picrique (1). 

Ce prockié, exact et commode lorsqii'il s'adresse au pyrami- 
don seul, peut paraître première vue  inapplicable lorsqu'il 
s'agit d'un mélange d'antipyrine e t  d e  pyrtimidon. 

Sans doute, la mkthode As t ruc-Péyr ie r  peut mettre en garde 
contre cette fnlsificatinn, car,  6tant donnée la diff'érence des 
poids moléculaires de ces deux corps, les rksultats analytiques 
sc:raic:iil. siipi:.rieurs b writ pour cerit.. ce qui est  thi:oriquemerit 
itnpossiblc sans  urie fraude. Mais, sans accorder d'autre vaieurà 
cette considération, on peut,  tout en conservant l e  principe de 
notre méthode à l'acide picrique, lui faire subir une légère modi- 

(1) Voir Annales de chimie analytique, 1905,  p.  302, 
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fication, permettant  d e  doser séparément chacun des  produits  
mélangés : antipyrine et pyramidon. 

Cette modification repose tout  entiére s u r  l a  monoacidité du  
pyramidon à l 'hélianthine (propriété que j'ai reconnue a u  pyra- 
rnidon a u  cours  de l'étude pharmaceutique que je poursuis s u r  
ce produit), tandis q u e  I'antipyrine est entièrement neutre à ce 
réactif. 

E n  u n  mot ,  voici d e  quelle rnaniére je  conseille d'opérer. On 
executera les dosages suivants  : 

A. - Dosage en bloc, dans l'échnntillon, des bases pgrazoliques 
mélrrngles (nntipyrine ct pyl-amidon). - On précipite en bloc l'anti- 
pyrine et le pyramidon, en suivant  à la lettre la méthode indi- 
quée p a r  MJI. Astruc et  Pégurier pour  l e  dosage du  dernier de 
ces corps. 

On notera le poids P, obtenu pour 100 gr. d e  l'échantillon 
examiné. 

U. - Ripitition du même dosuge, mais ciprés n~ul~~al i su l iun  de 
l ' i~ne des d e u x  bases (le p~rurnidon). - Dans un  second dosage, 
on dissout à nouveau Ogr.231 d e  i'échnntillon dans  1 0  cc. 
d'eau ; on ajoute 2 gouttes d'hélianthine, e t  l'on neutralise 
exactement, e n  ajoutant goutte à goutte d e  l'acide oxalique ou 

sulfurique étendu , jusqu'k coloration rouge- 

N 
œillet. A ce moment, on verse 4 0  g r  d'acide picrique - , et l'on 

20 
continue le  dosage a u  moyen d e  la l iqueur  acidimétrique d e  

N 
KOII ou  NaOH - , en présence d e  la phénolphtaléine, et tout  

10 
comme si rien ne s'était passé. On obtient u n  nouveau poids 
P' < P .  

En désignant par Q et Q' les quantités respectives d e  pyrani i -  
don et d'antipyrine contenues dans 100  gr. de  1'C:charitillon 
examiné, on  n'aura qu 'à  poser : 

p - p ' = Q  
Q - P = Q '  

Ces réactions seront, d'ailleurs, développées sous peu. 

Fleur de sonfrc c i  noorcc s d ~ l i n i é .  

A la suite d e  l'article qu'a publié M. le professeur Domergue, 
de Marseille, dans  ce Recueil (1904, p. 4&5), M. IIeckel, profes- 
Seur B la Faculté des sciences de Marseille, a adressé li l a  section 
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des viticulteurs de  la  Société des agriculteurs de  France la  note 
suivante : 

r Nous lisons, d a n s  le numh-o d u  15 dkcembre 1908 des 
Annales de chimie analytique, u n e  note d e  M. Domergue, profes- 
seur  de  chimie, s u r  le soufre subliméet la fleur de soufre, sur  la dis- 
tinction qu'on doit faire cntrc ces deux dénominations et s u r  
u n e  méthode d'analyse très précise d e  ces produits. Nous avons 
pensé que nos viticulteurs en liraient avec intérét le  résumé. 

a Les dénorriiriiit.ions sou/re sulilimé e l  leur de soufre, qu'on 
confond t rop  souvent, ne son1 pas sgnon2jmes. 

11 Soufre sublimé est u n  tcrrne gEn6rique, tandis  que  fleur de sou- 
fre ne  désigne qu'une des variétés d e  ce méme soufre suliliin6. 

a 1,e soufre srcblimi est constitué par  tous les produits do la 
sublimation : la fleur, It: g r k i l ,  les t?porigr,s, qu i  sorit p u l v ~ r u -  
lents ou facilement friables, e t  le candi, qui  est d u r  et compact. 

a L a  fleur de soufre a une  forme utriculaire. Elle est constituèe 
p a r  des ovoïdes, dont  l'intérieur renferme un  noyau cristallin, 
tandis que  l'en\~eloppe est amorphe .  Cette enveloppe amorphe 
n la propriktk tl'&tre insoluble d a n s  Ir: siilfiire de  carbone. Ilaris 
les fleurs de la meilleure qualité et de  fraîche fabrication, cette 
partie arnorphe représente environ 33 p. 100, c'est-&-dire un 
tiers du  poids total de la fleur proprement dite. Industriellement, 
il est trks difficilz de séparer compléternent l a  fleur de  soufre des 
autres produits pulvtir~ulerits de la sublimatiori, et le produil 
vendu dans  le commerce sous le nom de soufre sublimi ou /leur 
ne contient qu'une proportion plus ou  moins grande d e  fleur de 
soufre véritable. 

(1 La dénomination de  fleur de soufre O U  soufre en fleur devrait 
&t.re rkservée comrnercialernent aux  produits de la chambre don- 
nant  un minimum de 33 p. 400 d'insoluble au  sulfure de  car- 
bone au moment  de  leur fabrication. La dénomination de soufre 
sublimé serait appliquée h t o m  Ics produits des chambres de  
condensation, abstraction faite du candi ... Ln  valeur commer-cialr 
des soufres sublimis est d'autant plus grande gu'ils sont plus riches en 
soufre insolulrle, el pal suite en /lew. 

r Appuyant  ses expériences personnelles s u r  les t ravaux de 
Wurtz, Schutzenbergw, membres de l'Institut, ainsi que des 
professeurs Ikvi l le ,  Huguet, Dupuy, etc., qui  ont  étudié spécin- 
lement la question, hl. .  Domergue indique les limites extrèmes 
de 13 $33  p. 100 d'insoluble pour les sublimés commerciaux. 

e L a  méthode d'analyse qui consiste B déterminer la terieur en 
soufre insoluble dans le sulfure de carbone est  des pIus simples : 
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on épuise complètement p a r  le sulfure un poids du  sublimé k 
analyser, e t  l'on pEse le  soufre amorphe  restant. Le poids ainsi 
obtenu permet de t rouver  la proportion chercliée. 

t La teneur doit e t re  aussi élevCe que possible, sans &tre infé- 
rieure 23 p. 100, chiffre au-dessous duquel on devrait conclure 
B une addition de t r i turé  ou d e  candi trituré ». 

Le laboratoire de la Société des agriculteurs de  France, auquel 
avait 6t.é renvoyke la r1ot.e de  M .  Heckel, a présent i  11:s ohserva- 
tions suivantes, que  nous empruntons a u  Bulletin de cette Société 
du l e r  août 1905 : 

c La note présentée p a r  M. Heckel était u n e  réponse u n e  
note communiquée p a r  le Laboratoire, note qui a paru d a n s  le 
Bullelin du 15 avril  1904. 

(( Cette note disait, en effet, qu'il n'est pas  fait d e  distinction, 
notamment en viticulture, entre les expressions soufre sublime ou 
peur de soufw; nous nous basions, pour  émettre cette opinion, 
sur  tous les ouvrages techniques qui ont  traité la question. P o u r  
connaître sur  ce sujet l'opinion des viticulteurs, on ne  saurait  
niieus s'adresser qu 'a  M. Viala, le savant  professeur de viticul- 
ture de l'institut agronomique : or,  dans son remarquable 
ouvrage s u r  les maladies de  la vigne e t  leur  traitement, ce 
savant emploie indilT6rernment les expressions soufre sublime' ou 
f leur de soufre. 

a L i~ i ss i ,  nous trouvons u n  peu prématurée la phrase d a n s  
lnqiielle M. Ileckel d i t  que les ilhorriiriations soufre sublimé e t  
fleur de  soufre ne sont pas  synonymes; c'est prendre pour  u n  fait 
acquis une proposition faite récemment par  RI. Domergue. Ce 
chimiste a titudié minutieusement les dépôts des chambres de  
condensation des vapeurs  de soufre et établi s u r  la question u n  
irit.c!ressa rit niérrioire, dorit voici un résurrié succiricl : 

a hl. Domergue constate, au début de son mémoire, que  les 
auteurs classiques eniploient indistinctement les dénominations 
f l e w  de soufre et soufre sublime; il cite les interprétations d e  Ber- 
zelius, Wurtz ,  Schutzenberger, etc. M .  Domergue se  demande 
s'il ne serait p a s  bon de  faire m e  distinction en t re  ces  deux  
dénominatioris. 

r Après avoir ktudié les dépôts des chambres de  condensation, 
l'auteur a reconnu q u e  les sublim6s les plus fins, les plus riches 
en utricules, sont ceux qui  renferment le plus  de soufre insolu- 
hle dans le  sulfure d e  carbone ; cette constatation confirme nos 
connaissances, puisque nous savions q u e  ces utricules sont  
forrnés extérieurement d'une couche d e  soufre amorphe insolu- 
ble dans le  sulfure de  carbone. Ce soufre amorphe passe lente- 
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- 396 - 
me'nt 'et partiellement h la forme cristalline et, par suite, la 
teneur en insoluble diminue avec le temps. D'expériences faites 
par hl. Massol, il résulte que la limite minima vers laquelle ten- 
draient en vieillissant les sublirriés serait de 12 p. ,100 d'inso- 
luble. La teneur des sublimés en insoluble varie dans d'assez 
larges mesures. Schutzenberger indique de i l  B 24 p. 100 ; 
Lleville de  13 il 24 p. 100; Würtz de 14 k 35 p.  100. 1)e ses 
expkriences, M. Doinergue conclut que les sublimés commcr- 
ciaux donnent de 13 k 33 p. 100 d'insoluble ; mais des produits 
prklevés dans des cham11rc:s d e  condensation lui ont donné jus- 
qu'à 37 p .  100. 

r La méthode que préconise N. Domergue est bonne pour 
classer les sublimés, notamment pour apprécierles sublimés fins 
et fraîchement préparés ; mais aucun savant n'a jarriais considéré 
ce tk  rriéthode corrirrit! douée d'urie très graride précisiori, surtout 
lorsqu'il s'agit d'apprécier un mélange de sulilirrié et d e  trituré. 
A l'appui de ces réflexions, nous citerons les deux exemples sui- 
vants : 

(( Voici un  sublimé presque exclusivement compose de fins 
utricules dosant de 30 à 35 p. 100 d'insoluhlc. .4vec le temps, le 
soufre arnorphe prend partiellement la forme cristalline, et il 
arrive u n  moment ou ce soufre ne renferme plus que 12 p.  100 
d'insoluble. Les petits globules n'ont pas augmenté de volume 
au  cours de cette transformation allolropiqiie ; riussi l'emploi de 
ce soufre en viticulture est encore très avantageux, et  voila un 
produil. q u i ,  d'aprés M .  Domergue et M. Ileckel, doit  ktre consi- 
dér6 comme additionné de triturS. 

r D'autre part, jc prcnds 100 kilogr. de sublirrié commerciül, 
contenant 46 k 30 p. 100 d'insoluble; je lui incorpore 100 kilogr. 
de soufre trituré plus ou moins bien broyé ; mon mélange sera 
de qualité médiocre pour la lutte corilre l'oïdium ; et cependant, 
d'après ladite phrase, nous ne sommes p i s  en droit de conclure 
à une addition de trituré ; de quel sourire ironique le marchand 
ayant constitué un tel mélange n'accueillerait-il pas la con- 
clusion d'un chimiste qui lui annoncerait que son soufre, qui ren- 
ferme 13 à 15 p. 100 d'insoluble, n'est pas additionne de trituré ! 

cc Nous profiterons de  I'occasiori que nous offre cette discus- 
sion pour signaler aux  viticulteurs qu'une industrie qui promet 
de devenir très prospère obtient cornme produit secondaire du 
soufre précipité ; il se pourrait donc que ce soufre nous soit 
offert en quantité assez importante. Or ce soufre précipité est 
très avantageux, car il seprésente dans un  état de division 
extrérrie ; en effet, examiné au microscope sous un fort grossis- 
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sement, ce précipit6 se montre formé de  petits grains  ronds, 
dont le diamètre moyen est douze fois plus  petit que le diamEtre 
moyen des grains de soufre sublimé ; e n  outre, ce soufre préci- 
pité ne présente pas l'agrgloniération en chapelets qu'on cons- 
tate dans  le soufre sublirnh; nohs ajouterons qu'il est soluble 
daris le sulfure de carbone II. 

REVUE DES PUBLICATIONS FRANGAISES 

Teeliuiqae de la iiiétallngraphie mlcroscopiqae. 
- M. II. LE CIlATELIElt (Hecue de métall., 1905, p. 528). - 
Dans cette note, M. II. L e  CbStelier compléte et  modifie les indi- 
cations qu'il avait déjà tracées, d a n s  un  article publié d a n s  le  
Bulletin de ln Société d'encozrragenzent ( i ) ,  sur la technique métal- 
lographique. 11 décrit successivement les diverses opérations : 

1 0  Dé~qrossissa!je. -En partant  d'échantillons sciés ou  brisés au  
marteau, la meule d'kmeri, comme rapidité de travail, donne les 
meilleurs résultats. Mal employée, elle peut écrouir le métal. 
Pour  éviter cct inconvénient, on emploie une  meule tournant  
vite. et l'on ne  presse que faiblement l'échantillon contre elle. 
Pour  les aciers trempés, faible vitesse d e  rotation e t  meule forte- 
ment mouillée. 

Quelque précaiition qu'on prenne, la meule d'krneri écrouit 
c t  p o d u i t  une couche modifiée, nommée derme par  M .  Osmond. 
On la fait disparaître en frottant l'échantillon à la main avec des 
papiers d'émeri un  peu grossier ;  on active ce travail en rnouil- 
lant  le papier avcc d e  l'essence d e  térbbenthine. En rnouil1;int 
avec du savon, de la paraffine ou un  corps gras, on réduit nota- 
blcrnent la vitessc d'usure, mais on diminue la profondeur des 
stries produites p a r  I'op6ration. 

11 faut toujours abattre la meule les angles des échantillons. 
Le biseau obtenu doit présenter une  inclinaison t r&s  faible 

(moins de 45 degres) sur  la surface plane. 
Pinissa,qe. - 11 faut employer des  poudres de  grosseur absolu- 

ment uniforme. M. Le Chntelier e~riploie ordinairement, pour  les 
fers et les aciers, trois poudres successives, prhparées comme il 
suit : 

2" Emeri. - L'émeri 2 du commerce est tamis6 entre les 
tamis nurnéros 150 el  200 ; autrement dit, on recueille les grains 
qui passent a u  tamis 150 (2.600 mailles a u  centimètre carré) et 
qui sont repassés au  tamis 200 (4.900 mailles au  cenlimétre 

( 1 )  Coriiribulion à l'etude des alliages p. 420.  
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carré) ; on a u n  rendement  d'environ 50 pour 200. Ces grains 
on t  au  plus 1/10 de millimètre de  diamètre. 

20 Potée. - L a  potée d'émeri d u  commerce la  plus fine (60 ou 
i20)est  lavée a u  moyen d'un courant d'eau ascendant ayant  une 
vitesse d'environ 1 rnillim. p a r  seconde ; on recueille tout  ce qui 
est entraîné p a r  ce couran t ;  on petit s e  servir,  pour  cela, d e  
l 'appareil S laver les argiles de Schüne ; mais cet appareil est 
disi:oril.inu e t  donne  des  grairis i imkpliers ,  au coriirtii:rii:c:irienI. et 
il la fin de l'opération. M.  Lc Chitel ier  d6crit le pctit  appareil 
qu'il a comhiné dnns ce bu t .  

3" Alumine. - L'alumine est obtenue e n  portant de l'alun 
ammoniacal et lavée suivant  le procédé de  h l .  Schlmsing pour 
séparer l'argile dnns les terres. Afin d'avoir des rendements un 
peu élevés, il est bon de  broyer a u  préalable cette a lumine dnns 
u n  niortier, pendant suflisarnrnent de  temps, afin d'écraser 
les  grumeaux d'alumine agglomérée. Cette al nmine est lavée 
uri certain norribre de  fois avec Az0311 a u  1/1000,piiis h l'eau dis- 
tillée, enfin 5 l'eau contenant I & 2 cc. d'AzH3 par  litre. Elle doit 
alors rester cn suspension. 

Pour l a  décantation d e  l 'alumine, on  emploie iirie grand(! 
pipette e n  verre de 1 litre de capacité, de 30 centirn de hau teur  et 
d 'un  diamétre approprié .  Elle se termine, la partie infériciire, 
p a r  une partic conique à p e n t e  de 3 pour I .  L'ouverture inférieure 
a u n  diamètre maximurndc 3 rnilliinètres. Le tube supérieur de la  
pipette est mastiqué s u r  u n  robinet ü pointeau en cuivre, dont 
la tubulure latérale est en coinmunication avec un appareil quel- 
conque d'aspiration ; on plonge la puinte de  la pipette dans  une 
graride c:ipsiile conteriarit le rn6larige d ' t~ai i  e t  d'alumine ; on 
r e ~ n p l i t  ainsi la pipette ; lorsqu'elle est pleine, on ferrrie le robi- 
net ; on abandonne a u  repos ; les parties les plus lourdes d'alu- 
mine tombent a u  fond ; on les évacue e n  ouvrant Mgèrenient le 
pointeau, de  façon à laisser couler une goutte  en 1 0  ou 20 secon- 
des. L'alumine ainsi recueillie pendant l e  premier qoartd'heiire, 
qui  est très irr;gulière, est rejetée. Le dépbt  entre 1 / 4  d 'heure et 
3 heures est encore assez grossier et laisse pendant le polissage 
quelques rayures fines. Pour  un travail rapide on  peut ceperi- 
tlant s'cri servir. P o u r  d e  belles surfaces, pr?tes b phot,cigra- 
phier ,  on recueille le dbpot entre 3 e t  12 heures. L e  robinet 
pointeau n'est ouvert que de terops à autre ,  lorsqu'il s'est forrn6 
n n  dépht k la partie inférieure d e  la pipet te .  On  peut se conlen- 
ter  de  prendre tout ce q u i  passe aprés  3 heures. Le flacon dans 
lequel on conserve ces fines rnatiéres, doit être ouvert le moins 
possihle. M. Le ChBtelier introduit l'eau chnrçPe d'alumine dans 
des pulvérisateurs, qu'on bouche aussitôt remplis et dont  on se 
ser t  au f u r  e t  à mesure des besoiris. 

Supprwt de rnu.tir~m ri polir. - Or1 t:rnploir. nrie fl;iriellc trés lirie 
iitcndue sur une ~ l a ç e .  et maintenue I c n d u e ,  en pinçant cette 
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glace s u r  une petite planche h dessin rle 30 cent,imFtres de  ccité, 
ayant  des rainures h réglettes, telles qu'on les emploie dans les 
lycées. Ce méme dispositif ser t  pour  l'émeri, l a  potée et l ' d u -  
mine. On dispose les  trois planches dans  une boite & rainures, 
les préparations tournées vers le  has, les plus fines en hau t  ; 
pour fixer l a  poudre s u r  l'étofre, on emploie des mélimges d e  
savon, oléate et  margarate, avec u n  peu de glycérine ou  d u  sim- 
ple savon noir. La soliit,iriri d t :  s ivor i  doit Btre parfaitern~nt 
exempta de  grains  dure ; pour cela, on la filtre à 100° s u r  u n  filtre 
e n  papier ; on imprègne la  flanelle de  cette solution. et l'on verse 
I'émeri ou la poudre à l a  surfiace, e n  l'étendant avec le doigt 
d'une façon uniforme;  on laisse sécher ; on peut alors polir à 
sec ou en humectant  légèrement. 

Pour  l 'alumine qu i  sert à donrier le dernier poli, on emploie 
des disques en bois couverts d 'un  d r a p  mince o u  des disques en 
feutre. 

On peut ainsi dégrossir et polir des  échantillons de 15 milli- 
métres de  diamétre-en u n  a u a r t  d'heure. Les dimensions les 
meilleures sont  lin diamètre de  Z J millirnètres, sur  u n e  Spaisseur 
de  l O  millimètres. 

Procédés d'af taque.  - Au laboratoire d e  M. Le ChBtelier, 
hl.  Igewski a passé en revue les rliffércntes matiéres colorantes 
et a reconnu que seuls les darivés nitrés,commc l'acide picrique, 
donrierit. des résultats in1éressanl.s. La soluliori d'acide picrique 
h fi p 100 dans l'alcool absolu est actuellement partout  en usage. 
RI. Kourhatoff recommande particulièrement la solution nitrique 

4 p .  100 d a n s  l'alcool aniylique. Il a également recommandé, 
pour  difïérencier les constitunrits des  aciers, différents réactifs 
plus complexes, notamment le suivant : 

Solution 4 p. 100 d 'AzOT dans l'alcool ordinaire 1 partie ; 
Solution saturée de  nitrophénol d a n s  l'alcool ordinaire 3 par- 

ties. 
Ce réactif colore seulement le t ~ o o s t i l e  et les constituants sern- 

blables, en laissant tout le  reste incolore. 
M. Le Chatelier a reconnu que, par  l'emploi de solutionsalca- 

lines bouillantes, additiorinées d'acide picrique, on colore facile- 
ment ln c h e n f i t e ,  sans  attaquer les autres  constituants (43 p. 100 
de  soude caustique, 2 p.  100 d'acide picrique). 

Microscope. - L'aiiteur renonce à l'emploi de  la lampe ü. rner- 
cure et conseille celui de  la lampe Nernst à deux gros fila- 
rncnts, consommant 1 ampEre par  filament. La netteté est un 
peu moins grande,  mais  l'éclat plus considérable accélEre les 
opka t ions  ct permet  la mise au  point directe. En disposant les 
filaments d e  façon que  leur lumière se superpose, il ne  se pro- 
duit point de  franges d'interférence. On gagne d e  la nettetE en 
empÏoyant des plaques isochromatiques e t ~ e n  interposant u n e  
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solution d'acide picrique à 1 p. 100 sous une épaisseur d e  1 cen- 
t imètre .  

L'auteur donne ensuite le détail  d e  diverses modifications d u  
microscope qu'il a précédemment décrit ,  des  dispositions de  la 
chambre photographique,  montée s u r  u n  banc méta,Iliqiie, 
semblable au  banc  d'optique. P. T. 

Prénenae de I'acétylmétli ylcoi-liiuul ou iiibtli ylacé- 
tol dans cerlains vinaigres da  commerce. - hl.  Plis- 
TURRAU (Journal de pharmacie et de chimie d u  15 juin 2905). - 
M. Pastureau a eu l'occasion d'examiner un vinaigre qui  préci- 
pitait  pa r  l'alcool à 95O et  qui réduisait énergiquement A froid la  
licjueur cupropotassique. 

L a  richesse d u  vinaigre en acide acétique était  d e  8,068 
p .  100. 

Pour caractériser le inéthyl;icétol ou acétylmélhylcarbinnl, 
M .  Past~ireaii a rieulralistS le vinaigre p a r  Iec;irlioriaLede soude, 
c t  il a distillé. Le distillatum réduisait  énergiquement k froid la 
liqueiir cupropotassique et  le rkactif de  Tolleiis. 11 ne dunn;iit 
pas la réaction du furfurol avec l'aniline ; il était sans  action 
s u r  le hisulfite d e  rosanilirie. 11 donnai t ,  à froid e t  en milieu 
alcalin, un  précipité d'iodoforrrie lorsqu'on le traitait  pa r  l'iode ; 
avec l'acétate de phénylhydrazine, il donnait une  osazone cris- 
tallisée, de  couleur jaune-citron, insoluble dans l'eau, peu sulu- 
lile dans les divers dissolvants, fusible h 2430 ; cette osazone, en 
solution daris un niélange d'alcool e l  d'éther, doririait une  colo- 
ration rouge-sang avec lc pcrchlorure de fcr. Ce sont l i  les 
caractéres de l'osazone de  l'acétylrriéthylcar~~inol. 

Pour  doser ce corps. hl. I'astureau a procédé de la maniére 
suivante : i l  n pr is  5 cc. de vinaigre, qu'il a neutralisé avec le 
carbonate d e  soude ; il a distillé & siccité, et il a obtenu un dis- 
tillatum qu'il a alcalinisé à l'aide de la soude e t  de I'arnmo- 
n i q u e  ; il a ensuite a,jouté 10 cc. d e  solulion décinormale de 
nitrate d'argent ; aprEs un contact de vingt-quatre heures, une 
partie du nitrate d 'argent  6t:iit détruite ; M .  Pastureau ;i arnené 
A 100 cc. le volurne d u  rnslange ; il a filtré et dosé l'argent resté 
dans  l a  liqueur par la méthode cyanirn6triqiie ; il a cali:ul6 
alors la quanti16 d'argent réduite p a r  l'ac6tylméthyIcarbinol, en 
admettant que la réduction se ferait d'aprks l'équation : 

L'acétylrnéthylcarbinnl contenu dans ce vinaigre, que l'exa- 
men a niontrk E t r e  i i r i  viriai&x d e  fécule, sernhle provenir de 
l'action d'un bacille d u  genre tartricus sur  les hydrates de car- 
bone. 
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Les cmfh sans caféine. - M. G .  RERTRAKD (Comptes 
rendus de Z'Acadimie des sciences du  17 juillet 1905). - M. Ber- 
trand a niontré (1) que  le  café de la Grande-Comore (Coffea 
Huniblotiana) ne renferme pas la moindre trace de  caféine. Cette 
exception est  d'autant plus  curieuse que  le C o j i a  Humblo tmin  
ressemble beaucoup au café ordinaire (Coffea arabica). Il  y avait 
donc lieu [le se demaridw si 1'al)sr.rice d(: caftiii i~ diiris le C o f ~ a  
Humblotiana rie serait pas  due à l'iriflucnce d u  sol ou  d u  climat. 
Il n'en est rien, attendu que le Cof fra  nrnbica cultive dans les 
riigions où se trouve le  Coffra llumblotiana coriserve sa teneur  
riormale en caféine. L'absence de cafkine apparaît donc comme 
étant tout à fait propre au  café de  la Grande-Comore ; M .  Ber- 
t rand s'est demande s i  ce caractère était spécifique ou bien si 
l'absence de caféine résulteriiit de quelque circonstance acciden- 
telle, telle qu'une déviation. d'origine pathologique. L'exnrrien 
de plusieurs cafés sauvages, provenant de  hlndagascar, a permis 
h hl. Bertrand d'élucider cette question. 

Les cafés qu'il a examinés et qui avaient été ricoltés dans  le 
massif de  l a  montagne d'Ambre, u n  peu au  sud de la  baie de  
Ditlgo Suarez, constituent botaniquement trois espèces dis-  
tirictes : C o f e n  Gallienii ,  C .  Bonnieri, C .  Mogeneti. Aucun de ces 
trois cafEs ne  contient de  caféine, e t  ils contiennent tous trois 
le n v h e  principe amer  que  le cafë d e  la Grande-Comore, la 
cnfamarine. 

Ces résultats montrent  que  l'absence de  cafëine, dans  certains 
cafés, doit être considérée, non comme un phénomène acciden- 
tel, mais  comme u n  caractére physiologique normal, de valeur  
spécifique, et ils prouvent  que le cafk de  la Grande-Comore 
coristitue une  esphce distincte du Coffra arabica. 

Ils siiggèrerit ericmre iirie remarque : tous les cafés saris caféine 
connus, et méme le Coffea Mauri t inna,  qui  en contient très 
peu (2) proviennent de  Madagascar ou des îles voisines. Etant  
donnée l'allure spéciale de la faune e t  de  la flore de Madagascar, 
il est assez curieux de voir  les cafés origiriaires de cette région 
présenter u n  caractére qu'on ne trouve dans  aucune espèce des 
ré$oiis continentales environnantes. 

* - 

REVUE DES PUBLICATIONS 
Appareil pour l e  donage, par difïérence, des snb- 

staucra garcuscu. -81. L .  RHEIDRR. (Zeits. f .  nnorgnnische 
Chemie, 1903, p. 164). - Les appareils destinés a u  dosage 

(1) Voir Annales de chimie andy t ique ,  f901, p. 40fi. 
(2) Voir Annales de chimie unulytique, 1903, p.  178. 
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des substances gazeuses sont souvent t rès  compliqués. N. Kreider 
décrit u n  appareil très simple, qu'on peu t  facilement construire 
soi-rnéme, à l 'aide de trois tubes à essai. 

A est un tube & essai ordinaire. 
U est u n  tube à essai, troué dans le  fond p a r  une ouverture 

d'environ 1 centim. de diamètre. II  doit s'emhofter parfaitement 
d a n s  A. 

C est un  troisiErne tube, d 'un  diamétre u n  peu moins grand que  
B. A la partie infkrieure, il est étiré en tube capil- 
laire ; l a  partie supérieure porte u n  bouchon, à 
travers lequel passe un  petit tube en verre : on peut 
fermer ce tube B l'aide d'un ~ e t i t  caoutchouc et 
un morceau rie baguette en verre .  Un liquide, 
aspirS e n  C, ne  traverse pas le  tube capillaire, mais 
est re tenu par  la pression atmosphérique lorsqu'on 
ferme le  tuhe supér ieur ;  on fait  passer le  tube 
capillaire de C à travers l'ouverture inférieure d e B  ; 
on  bouche cette ouverture avec u n  peu d'ouate, et 
l'on remplit  un  certain volume de B avec CaC12 e n  
grains. 

Pour  se servir  de  l'appareil, on  pese la  substance 
a u  fond de A .  Le réactif nécessaire est aspiré et 
retenu d a n s  C. Or1 enfonce alors l'ensemble de  B C 
dans  A. Si le tube B ne s'adapte pas suffisamment 
bien dans  A e t  ne  serre pas, on peut y remédier 
e n  l'entourant d'un anneau de  parafline. 

On nettoie I'enscm1)le de  l'appareil, el. on p è ~ e  le 
tout ; on enléve le caoutchouc du  tube supérieur;  le liquide des- 
cend en A ,  et l a  réaction s'effectue ; le gaz passe & t ravers  l'ou - 
verture inférieure d e  B, se dessEche s u r  le  chlorure de calcium 
et se dégage entre R et C. Lorsque la réaction est terminée, o n  
pEse A nouveau: la différence d e  poids donne la quantité de gaz 
dicgagé. 

Dorrage d u  silicium. - M .  TIIIL (Stnhl und Eis.,  1905, 
p. $96). - Ikiris les aciers, le dosage du silicium est assez long, 
à. cause dcs soubresauts qu i  se produisent dans l'évaporation ü. 
fl:tmme libre. L'auteur supprime cet inconvénient en ajoutant 
du  chlorure d'ammonium. 

L e  réactif acide pour l 'attaque est composé d'un mélange de  
1 litre de SO"lS e t  1 litre d'eau ; après refroidissement, on ajoute 
1 litre d'riz0311 (D = 1,4) et 1 litre de solution de chlorure d'am- 
monium & 24 p .  100. 

On pése 1 à. 2 g r .  d e  l'échantillon, qu'on at taque par  60 cc. du  
réactif précédent ; on évapore jusqu'h fumées blanches ; on laisse 
refroidir ; on ajoute 100 cc.  d'eau ; on fait bouillir, e t  l'on filtre. 

P. T .  
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hosage du pliospliore. - 11. J~JPTNEIL VON JONd- 
TORFF, ANl)ttl.;W A .  RL.4111, G. 1)ILLNEIi et J . E .  S'I'EAD (Jour.  
of h m  and s lee l  l n s t . ,  1904). - I,es auteurs, en 1901, furent cons- 
tituEs, par  1'Iron and steel Institule,cn comité chargé d'étudier les 
niéthodes d e  dosage du  phosphore et d u  carbone dans les aciers 
et de rechercher l i s  causes d e  discordarice des résultats obtenus 
par  divers expérimentateurs opérant s u r  des échantillons sem- 
blables. 

On pr6leva des échantillons s u r  les e x t r h i t é s  infErieures de  
lingots ay i i~ i t  d(:s 1.e1ieur.s r~:spe(:f.ives eri carhcirie de  0.1, 0.5, 1 el 
4.5 pour 100. Chaque cxpérirnentateur priicéda 5 I'arialysc p a r  
la rnkthode jugée par  lui la meilleure. 

1" Néthode 11. con JtLptnet-. - On dissout 2 g r .  d'acicr dans  
60 cc. d ' A z 0 V I  (D = 1.20) ; on oxyde avec une  solution suffisarn- 
ment conceritréè de  per&mgaria& de potassium ; on fait bouil- 
lir pendant 10 minutes a u  minimum ; on dissout le bioxyde d e  
rnarignnèsc p a r  un  peu d'acide tartrique ; on alcalinise p a r  
iZzllJ; on acidule 16gèrernent p a r  AzOLH ; on laisse refroidir, e t  
l'on ajoute 50 cc. de nitroniolybdate d'arninoniaque ; on chauffe 
s u r  uii bain d e  vapeur  k 50" ; on filtre, et on lave avec Az03H e t  
du nitrate d'ainrrioniaque ; on dissout le précipité avec AzIIS ; on  

- - 

évapore dans  une  capsule de  platine ; or1 filtre de  nouveau, s'il 
est riécessaire ; on acidifie avec AzOTTI ; on évapore h siccité ; 
on calcirie, et 1'011 pèse. Pour  avoir  l a  teiieur en phosphore, le  
poids trouvé est multiplié p a r  0.0163. 

Mit l~ode  Andww A .  Blair. - Ori oxyde le phosphore d e  l'acier 
par  AzOS13 et p a r  le perrnanganiite de potassium, puis o n  préci- 
pite a u  nitrornolybdilte d 'ammoniaque.  L'acide molybdiqiie d u  
phosphornolybdate d'arrimoniüque est rédui t  p a r  le  zinc e t  SO'Ha, 
puis titré a u  perinari~; inate  de potasse. 

Nithode G .  Uillner. - On dissout 1 gr .  64 d'acier d a n s  Az0311 
( D  = i .22) ; on  fait bouillir jusqa'à dissolution ; on  évapore à 
siccité, et l'on chauKr, forterrient pendant 1 heure s u r  iirie pla- 
que de fer  ; ori reprend p a r  l l ~ l Ï e t  l'on évapore de  nouveau à 
sicciti! pour  irisoluiiiliser la silice; le résidu est repris  par  20 cc. 
d'AzOW, avec quelques gouttes d'llC1, s'il est nécessaire ; on  

- - 

filtre, et l'on ajoute a u  filtratum son volume de  nitromolybdate ; 
on chauffe pendant  4 heures A l'étuve à 40° ;  le précipité est 
recueilli s u r  u n  filtre taré ,  puis pesé ; chaque milligramme repré- 
sente 0.001 p. 100 du  phosphore contenu d a n s  l'échantillon. 

L'auteur donnv les indications nécessaires à la pesée du filtre 
taré. 

Néthode J. -E.  Steail. - L'auteur emploie deux modifications 
de la rnéthode & l'acide rnolytidique : 

P o u r  les aciers rie coiitcnant-Pratiquement pas d'arsenic ou 
de silicinrri, l'acier est dissous dans Az0311 (D == 1.20) ; la solu- 
tion est additionnée d e  permanganate de  potasse et d'une quan- 
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t i t i  suffisante de nitrate d'arrinioniaque ; on précipite p a r  le 
nitromolybdate d'ammoniaque, e t  le  prEcipit6 est  pesé s u r  filtre 
tare. 

Dans cette méthode, on  procéde d'abord B la séparation de 
l'arsenic présent.  

On dissout 4 g r .  89 d'acier dans 33 cc. d'Az0311 ( D  = 1.42) et  
25 cc. d'HC1; on évapore siccitE ; on  reprend p a r  HC1 et un peu 
d'eau ; on réduit le  fer  B l 'aide de  zinc en grenaille ; on dissout 
l'excés d e  zinc ; on ajoute quelques de sulfure d'ammo- 
nium, et  l 'on agite violemnient.  Le sulfure d'arsenic s e  précipite ; 
o n  laisse reposer pendant  une  nuit,  ou bien, aprEs une forte et  vi- 
goureuse agitation. ori filtre de  suite; or1 fait lmiiillir le filtratiirri, 
qu i  contient le phosphore ; on oxyde par  Az03H ; on concentre 
jusqu 'a  environ 71) cc. ; o n  ajoute  Az03H pour oxyder le f e r ;  on 
neutralise par  Azll" en ajoutant ensuite un excés de  8 cc. d'alcali; 
on redissout p a r  Az0311 jusqu'h ce que I 'hyJrate ferrique se  redis- 
solve difficilenient, et l 'on ajoute un excés de 5 cc. d'Az0311. S'il 
est nécessaire, on raméiie le volume à 100 cc. ; on fait bouillir, 
puis  on ajoute 20 cc. de  solution aqueuse d e  molybdate d'ammo- 
niaque à 10 p. 100 ; on agite ; on laisse reposer jusqii'à complet 
dépût ; lorsque le liquide siil-iingearit est Iirripirle, orifiltre s u r  un 
filtre taré ; on lave, d'iibord, avec de  l'cnu 5 1 p. 100 d'AzOJH, 
puis  trois fois à l'eau distillkc ; o n  séche à l ion environ, et l'on 
pése. Le poids obtenu, divisé p a r  3, donne le pourcentage en 
phosphore. 

Les auteurs  on t  obtenules  résultats mentionnés dans le tableau 
suivant  : 

Les résultats de M. Blair sont  généralement plus  faibles, tandis 
que ceux d e  MM. 1)illner et Stead sont trés concordants et que 
ceux de M. von Jüptner, sauf une  exception, sont plus élevés que 
les autres. P. T. 

Dosage d o  zinc par éïectrolyse. - R I .  K .  JENE (Che- 
miker Xeit . ,  1905, p .  803). - On prend Ogr. 5 de produit, 
qu'on dissout dans  l'eau régale, et l'on évapore siccite ; on 
reprend le résidu par  SOLII9 étendu de son volume d'eau ; après 
refroidissement, on étend d'eau ; on filtre, e t  on lave B l'eau 

6. Dillnar ....... 1 6 . 0 2 2 5  0 .02 i : i  
0 .0245  
O .  0320 
0.0180 

J. Stead.. ....... 
H. J i ip thcr  ...... 
A.  Blair.. ....... 

0 . 0 2 3 0  
0 . 0 3 0 5  
0 .0190  

O .  0230 
0 . 0 4 5  
0.0275 
0.0520 

O .  O300 
O .  02% 
O .  0270 
O .  OZGD 
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chaude; le filtratum est aussitbt soumis à I'électrolyse, en ajou- 
tant,  tout d'abord, 4 à 7 gr .  de soude caustique ; on opBre avec 
un courant de 1 ampére et 3,8 à 4,2 volts, et à une température 
de 30° ; la cathode est formke d'une plaque en platine cuivrE ; 
l'opération pour  la précipitation complète du zinc demande 
environ 5 heures. L'électrolyse se fait très bien en présence d u  
fer, de  l 'aluminium et  du  mangankse. Si le fcr est en grande 
quantite, l'électrolyse se fait plus lentement, mais ln précipita- 
tion du zinc est toiijoiirs complhtc. L'oxydation que le  zinc peut 
subir est insignifiante. Une fois l'électrolyse terminée, on lave 
la cathode k l'eau, puis à l'alcool; on sèche et l'on pése. P o u r  
enlever le zinc d c  1'6lectrode, sans toucher a u  cuivre, on le  , 

trempe dans  une  Solution d'Az03H très étendu. 
1,. Cr. 

Points de f o n i o i i .  - MM. A .  L. DriY et E. S .  ALLEN 
(Engin. and mining Joiirnnl, 4909, p .  361). - Les auteurs  on t  
récemment construit, a u  laboratoire de géologie des Etats-Unis, 
AWashington, un appareil destiné à, produire, régler et mesurer  
les tcmpératurcs jusqu'k 1 .60U0. C'est une  reproduction de  
l'échelle de  ternpPrature de Reichs:instalt, qui est établie8 l'aide 
de quatre métaux : l e  cadmiiim, le zinc, l 'argent e t  le cuivre. 

Les points de fusion de  ces éléments, d'après les détermina- 
tions exécutées & Washington e t  k Berlin, sont les suivants : 

V A S U I N U T O N  B E R I X l  

. . . . . . . . .  Cadiriiur~i 
Zinc. . . . . . . . . . .  
Argent .  . . . . . . . . .  

. . . . . .  Çuivreldnns l'air) 
Cuivre (dans une atmosphbre réduc-  

trice). . . . . . . . . .  

and mining Journal, 1904,  p.  793). - L1an.s les aciers. - On dis- 
sout 1 gr. dans  50 cc. d'Az0311 ( D  = 1,235) ; après  refroidisse- 
ment, on ajoute Ogr.5 de bismulhate de  soude ; on chnuff'e ; 
on ajoute de l'acide siilfureux, du sulfate ferreux ou d e  I 'hypo- 
sulfite de soude en solution jusqu'à éclüircissement de la liqueur ; 
on chaulïe jiisqii'k disparition dt:s vapeurs rutilantes ; on laisse 
refroidir à 1 3 0 ,  et l'on ajoute un excès de  bisniuthate ; on agitc 
pendant quelques minutes ; on additionne de 50 cc. d'Az03R 
(C 30 gr .  p a r  litre) ; on filtre s u r  u n  creuset de  Gooch garni  
d'amiante, e t  on  lave avec 50 à 100 cc. d u  même acide ; 
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au filtratum on ajoute une  quantité connue de sulfate ferreux, 'et 
l'on titre a u  permanganate d e  potasse. 

On prépare les liqueurs : 2 0  en dissolvant 1 g r .  de permanga- 
na te  de potasse p a r  litre ; 20 12 gr. d e  sulfate double d e  fer  e t  
d'amrrioniaque dans  50 cc. de  S04Ha et. corriplétant u n  litre. 

On fait  u n  essai à blanc s u r  5 0  cc. d'Az0311. 
Fe I 

Le titre d u  permanganate est fixé à l'aide du  fer -=- 
M n  0,982i4 

ou d u  sulfate de  manganc\se ou d'un acier à teneur  connue.  
Dans les font~s. - On dissout I g r .  d a n s  23 CC. d'Az03H 

(il = 1,135) ; on filtre ; on lave avec 30 cc. d u  méme acide, e t  
l'on continue comme pour  l'acier, e n  répétant,  s'il est nécessaire, 
le  traitement p a r  l e  bismuthate de  soude, en vue de  détruire tout 
l e  carbone combiné. 

Duns les minerais de [el. ù moins de 2 pour 100 de Mn. - Dans 
u n  creuset de  platine, on attaque 1 g r .  p a r  4 cc. de SObII', 1 0  cc. 
d'eau et  10 à 20  cc. d'acide fluorhydrique ; on chauffe jusqu1& 
vapeurs  blanches, et l'on dissout le résidu d a n s  25 cc.  d'Az0311. 
S i  le  résidu est faible, on entraine le tout  dans iin hallon a v w  
25 cc. d'Az0311. Si le résidu est plus important,  on le filtre ; on le 
calcine ; on le fond au  hisulfate de potasse ; on  reprend p a r  un 
peu d'Az03H, e t  l'on opère, comme plus hau t ,  s u r  les liqueurs 
réunies. 

Minerais de rnanganise ou minerais de fer à teneur ébaée en Mn. - 
On opère comme ci-dessus ; on &tend à 100 ou 500 cc., selon 
qu'il y a plus ou moins de 1 0  p.  100 de menganése, e t  l'on opiire 
s u r  10 cc. avec 1 0  cc. d'Az0311 (D = i , 4 )  et 30 cc. d'eau. 

Ferro-manganise. - On opère comme pour les aciers, en éten- 
dan t  à 500-1.000 cc. e t  op6rant cornme p i r  les minerais. 

Le chrome ne  géne pas, mais l e  tungstEne doit être s é p a ~ é .  S'il 
faut  employer, dans  l 'attaque, l'eau régale, on chasse toute 
trace d'IIC1 par  évaporations successives avec Az03H. 

D'aprks l'auteur, cette methode permet de  déceler jusqu'à 
Ogr.000005 de manganèse dans 50 cc. de liqiieur, et elle serait 
la plus exacte pour  les teneurs  supérieures a 2 p. 100 d e  Mn 

P .  T. 

Doqflge d u  mfliipnnèqe d m n ~  IFS ~c~cI-R. - P. SJIl'i'II 
(Stnhl und. Eis , 1903, p .  594). - OII attaque p a r  Ax0311  
( D =  1,20) Ogr 2 de tournures de l'acier k analyser et  Ogr.2 
d'un acier témoin. à teneur  connue en manganèse ; on fait 
bouillir jusqu 'à  disparition d e  vapeurs  rutilantes ; on ajoute 

N 
1 0  cc. d 'une solution - d e  nitrate d'argent avec 1 gr .  de  pcr- 

1 O 
sulfate d'ammoniaque en cristaux ; on chauffe Egérement ,  et, 
nprés dissolution, on laisse refroidir d a n s  une capsule de  porce- 
lairie ; on  titre la solution rouge obtenue avec une  solution d'ar- 
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sénite de soude jusqu'8 coloration verte. (On obtient l a  solution 
titrée d'arsénitede soude en dissolvant 5 gr .  d'acide arsénieux et  
15 gr. de hicarhonitte d e  souda dans  250 cc. d'eau ; on complète 
un litre, e t  I'on étend 40 cc. de cette solution à 500 cc.). 

P. T. 

Essai des telhrnres d'or. - RIhï. W. F. III1,LEBRAND et  
E. T. ALLEN (Eng .  nnd rniniy Joi~maE. 1905, p. 100). - Les au- 
teurs, ayan t  essayé les tellurures d'or de Cripple Creek (Colorado!, 
nrit montré que l'essai a u  creuset donne des résultats aussi exacts 
que ceux obtenus p a r  voie humide,  pourvu que dcs corrections 
soient faites pour  les pertes dans lacoupellation e t  pour les quan-  
tités d'or retenues dans la scorie. Cette dernière, dans  d e  bonnes 
conditions de  fusion, est en général niigligeable. 

Les meilleurs résultats sont obtenus avec une charge de  : 1 as- 
say-ton (29 gr .  iF6) de minera i ;  1 assny ton de bicarbonate de  
soude. 6 de lilhtirge, 1 0  g r  de  boriix fondu et une  couverture d e  
sel marin.  Si I'on coupelle il la température de formation des 
cristaux d e  litharge, la perte p a r  volntilisation est négligeable. 
La perte par  absorption de la coupelle est en général très impor- 
tante et augmente avec la température. Elle est plus grande avec 
l'or p u r  et les alliages pauvres en argent  qu'avec les alliages 
riches en argent .  1'. T. 

Détcrrninmtinn du cuivre dans les scories. - 
M .  F .  X. MOOXEY (Eng .  and minin,q Journal,  1905, p. 68). - On 
pèse 5 gr.  d e  scories; on ajoute 20 cc. d'HCI, e t  I'on mélange 
avec une baguette de v e r r e ;  on a.joute 5 cc. d'AzOSII, e t  l'on 
agitt:; or1 fail l~ouiilir ,  e t  l'on évapore à. sicciti: a u  bairi de  sable: 
on ajoute 1 0  cc d ' H U :  on agite cncore. puis  on additionne de  
10 cc. de SOLI1\ on  fnit bouillir e t  I'on h a p o r e  i siccité; on 
reprend par  40 cc. d'eau chaude;  on fait bouillir, e t  I'on filtre à 
la trompe, en employant un filtre de papier e t  u n  cane de  pla- 
tine, qui  permettent d'opérer plus rapidement qu'avec u n  creu- 
set de Gooch ; le  filtrntum est amené A 200 cc. avec de  l'eau 
distillée: on ajoute 5 cc. de SO'E12, et  le cuivre est précipité p a r  
I'aliiminium: on s'assure de la précipitation complEte en ajou- 
tarit 30 cc. d'eau siilfhytlriqiie corir:t:ritrée : o n  dCcarite la solution 
dans un  vase d'Erlenmeyer, en ayan t  soind'entraî~ierlemoinspos- 
sible d 'a luminium; on filtre la solution décantée, et on lave 
B l'eau sulfhydrique ; on verse 5 cc. d'tZzOfII sur  l'aluminium 
primitif, afin de dissoudre le cuivre qui peut  encore y étre adhé-  
rent ;  on lave, e t  l'on enlEve l'aluminium avec u n  courant d 'eau,  
puis on réuni t  le cuivre;  on filtre, e t  I'on fnit bouillir le  tout  
pour dissoudre complètement le cuivre; on peut alors ajouter 
1 cc. de S0411' e t  électrolyser ou bien ajouter 40 cc. d'Az113, filtrer 
e t  t i trer a u  cyanure de  potassium. EB t i t rant  au  cyanure, on 
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doit laisser couler ce réactif, pour  le titrage, de  façon A amener 
l a  décoloration en une minute environ.  P. T. 

Donage d o  plomb par Ic persnlfate tl'liminonlaqoe 
eu sotutioii aciclc. - MM. M .  1)ITTRICJI et A. RRISE 
(Chemiker. Zeit., Rap. 1905, p. 183). - Lorsqu'on ajoute A une  
solution de  nitrate de plomb une solution à 10 p .  100 de persul- 
fate d'ammoniaque, il se forme u n  précipité blanc, qui ,  pa r  la 
chaleur, devient noir. Mais la formation de Pb03, d a n s  ces con- 
ditions, est t rop lente, tandis qu'en ajoutant u n  peu d'Az03Ag, 
l a  formation de P b 0 2  est beaucoup plus rapide. En  chauffant 
pendant  environ 3 heures, la p rk ip i ta t ion  est complète. Les 
auteurs  expliquent l'intervention d'Az03Ag de la façon suivante : 
e n  ajoutant Az03Ag, il se  forme d u  superoxyde d'argent,  qui se 
décompose facilement en donnant  d e  I'oxygéne, qui  oxyde le 
plomb. L'oxyde d'argent, ainsi réduit,  s'oxyde ü son tour  au 
contact d u  persulfate d'amrnoniaq~ie. Les auteurs  esp&rcrit arri- 
ver ,  p a r  cette méthode, A G p a r e r  le plomb des autres métaux. 

L. G .  

1.e blcarl~oiiale ale soude coinnicrcinl et won do- 
sage voiuiiiétrfqnc. - M .  R.  CASAMADA (Revista d e  far- 
mncia, 1905, n u  4). - Le bicarbonate de soude officinal contient 
soiiverit du  carbontite neutre de  soude .  

L'auteur a imaginé u n  procédé de dosage basé sur  les deux 
réactions suivantes : 

C03Na2 + HCI = C03N;tII + CINa 
C03XalI + HC1 = CO2 + H20 + ClNa. 

On cornnience p a r  peser 1 à 3 gr .  de sel, qu'on dissout (saris 
chaleur ni agitation brusque) dans 50 h 100 cc. d'eau ; on ajoute 
3 goul.tes d e  pliéiiolphtalkirie, e t  l'on verse TTC1 normal, en 

vitant continuellcrnent jusqu'à dEcoloration ; on note le volume 
:acide employe ; on  additionne alors de 3 gouttes de méthylo- 
range,  et l'on continue les affusions d'acide jusqu'au moment où 
le liquide prend une teinte rose persistante. La quantité d'acide 
employé dans la premibre partie de l'opération, multipliée p a r  
2, se rapporte exclusivernent au carbonate neutre. I'ar difTé- 
rerice avec la quantité lotale erriployke, or1 oht.ierit l'itcide ayant  
agi  s u r  le bicarbonate réel. 

1 cc. normal = 0 gr .  1153 C03X:i2 
- - - O - 084 COJKall. 

G. 1'. 

Unsape de l'acide nitrique eii prkscncc de# ma- 
~iCi-es orgaalqiies. - M. le L P  B .  I'FYL ( Z ~ i l s . ,  f. Untel-s. 
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hr Nuhr. u. Gcnussni., 1903, p. 101). - Le principe de cette rnk- 
thode est le suivant  : on réduit AzO"1 en Az0 p a r  une solution 
de FeCI2 et  IICI, e t  l'on oxyde ensuite AzO p a r  une solution de  
permanganate de potasse. 

Riduclion. - On prend un  petil ballon à. long col Tt, d e  75cc., 
qui est relié avec un  tube capillaire C i ,  conduisant les gaz sous 
sous une cloche G .  Ln K, se  trouve une petite pince;  on intro- 
duit la substance en solution dans le ballon; on h i t  tiouillirjiis- 
qu'à ce qu'il ne reste que 5 cc. 
environ de solution, e t  en mSine 
tenips on trempe dans l'eau la  
pointe du tube C, ; aussitdt qu'on 
ccssc de  chauffer, l'eau rentre  
dans le  ballon ; on  serre la pince 
K, eri Ii~issiirit refroidir ; c i r i  fait. 
ensuite rentrer par  Ci 20  cc. 
d'une solution d'environ 30 gr .  
de FcCIS et  50 cc. d'HCI (600 H?O ; 
400 HCI), et l'on ferme de nou- 
veau Ki  ; o n m e t  le  ballon s u r  
un bairi-marie, e t ,  a u  bout d e  
qiielqiic tc:rrips, Az03fI est rb, 
duit, et AzO se trouve absorbé 
par  l'excès d e  FeC12 ; après  314 
d'heure d e  chauffe, o n  arréte  
I'opCrütion; on  aspire p a r  Ci 
10cc. de  S0411%u quar t  et p r h -  
lablernent bouilli ; ensuite on  in-  
troduit le tube Ci sous la  cloche. 

Appawzl laveur. - 11 se com- 
pose de deux parties : la cloche G 
et le col Cz, qui  est capillaire e t  est e n  communication avec u n  
autre tube capillaire C, ; il e s t  prévu avec une  pince K2 ; o n  
remplit  l a  cloche (avec u n e  solution de  Na011 à 1 3  p .  100) en 
aspirant  p a r  Cz. 

Absorption. - Le tube  Cs est en communication avec le ballon 
à absorption A ;  celui-ci est rempli avec SO"12 a u  quar t  e t  bouilli; 
on introduit l e  tube iigil.ateur M ; on  fernie avec le doigt le bal- 
lon, c t  on le rcnvcrse sous SWH2 d u  vase F, en vidant ainsi les 
415 du  ballon, e t  aussitbt on m e t  A e n  communication avec C, ; 
de cette façon, l'appareil est p r&t  pour l'absorption ; on ouvre  
Ki en chauffant en R ;  l e  gaz  se rassemble sous la cloche, et, ce 
moment, on met  en F une quant i té  déterminée d e  permanganate 
N/10;  en ouvrant  K, le gaz passe dans  l'appareil absorption ; 
on fait bouillir l e  contenu de  R jusqu'k ce qu'il n'y ai t  plus d e  
dégagement de bulles gazeuses ; on chasse tout  le  gaz d e  la 
cloche, e n  rerriplissanl avec la soude à 15 p .  100 ; on agite le 
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contenii dd  ballon A j ~ s q u ' 3  presque cornpléte absorption chi 
gaz,  c a r  il reste toujours u n e  bulle gazeuse d'environ O cc. 1. 

Titrage. - On t ransvase  l a  solution du ballon A,  et l'on titre 
l'excès de  permanganate p a r  une solution NI10 de sel de 
Mohr . 

La solution d e  KblnO+ N/10 correspond à A z O N  N/30 et à Az20' 
Di,' GO. L. G. 

Analyse de Io olironiito. - MM. L. PERL e t  V. STEFKO 
(Stahl und Eis., 1904, p. 1373) .  - On chaufre Ogr .5  ou 1 g r .  
d e  la substance finement porphyrisée avec 3 gr. de  mélange 
alcalin d e  carbonate d e  soude et  d e  carbonate de  potasse et 
1 gr. de  borax fondu ; l a  fusion s'opère d a n s  un  creuset de 
platine et  dure Ci à 8 heures  ; on reprend p a r  SO;H2, et l'on étend 
à un litre ; on prélève une partie aliquote pour  le dosage du 
chrome (après oxydation au permanganate de potassium), soit 
piir l'iode, soit pa r  le sulîiite double de  fe r  et ri'arrirrioriiiique. 

Si l'on veut doser la silice, on  évapore d'abord siccité ; si l'on 
dose le chrome à l 'état d'acide chroniique ou de chromate de  
plomb, on doit oxyder au  préalahle a u  perrnanganate, sinon les 
résultats obtenus seraient trop faibles de 1 à 2 pour 100 en 
sesquioxyde de chrome. P. T. 

Moissanite. - Le nom de ~~Joissoriiteest proposé parM. Cr. P. 
KUNZ (Amcrican journal o f  Science, mai  l905) pour  dksigner le 
carbure d e  silicium naturel qu'on rencontre dans  certaines rnPtéo- 
rites e t  qui  fut  découvert p a r  R I .  Henri Moissan d a n s  une rnéti.0- 
r i te  d'environ -100 kilogr. du  Canon Diablo (Arizona). 

P. T .  

Imrb8encc du  fluor dane les eaux miuGralcs euro- 
pCennes ou ani&riauines. - RI. J.  CASAHES (Revista de 
farmacia d e  mai 1905). -L 'auteur  a rencontré le  fluor dans les 
eaux minérales sulfiirées sodiques d e  la chaine des  Pyrénées, 
dans les eaux  franyaises de Conlrexéville, de  G a ~ o s t ,  des Eaux- 
Uonnes, de  la Preste, de  Cauterets et dans les e a u x  minérales 
de  Yellowstone P a r k  (Ainérique). 

Il met  en garde T'analyste contre une erreur qui  consiste à 
toujours supposer que le fluor n'existe qu'en petite quantité dans  
les eaux e t  2 ne le rechercher que dans  le résidu insoluble. 

Au contraire, on doit se rappeler que,  pendant  l a  concentra- 
tion de  l'eau, le fluor se  dépose en trés petite quantité & l 'état d e  
fluorure calcique, et la presque totalité du fluor reste en solu- 
tion d a n s  les eaux-rrières à l 'état d e  fluorure de  sodium. 

G. P. 
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Ikeclicrehe de I'acétnnilirle dnan le phénacétine. 
- M .  FULhlELI (Zeils .  f .  analyt. Chernze, 1905, p .  453) .  - On fait  
bouillir pendant une minute O g r .  1 de substance avec 1 cc. d ' K I  
concentré; on dilue ensuite avec 10 cc. d'eau, e t  l'on filtre. Le 
filtratum est  additionné de 3 gouttes d'une solution d'acide chro- 
mique k 3 p. 100;  si la phénacétine est pure, on a une  solution 
d'un rouge rubis, et cette coloration est permanente ; au con- 
traire, si elle contient de  l'acétanilide, l a  solutiori prend une 
teinte d'un vert  foncé, et finalement on  observe un dépût. 

L, G .  

Mktliodc pour cliiïh-cnoicr la dionlne de la co- 
c!éioe.-M.N. D. RODIONOW (Cl~emiker Zeit., Rep., 1905, p. 187). 
- La dionine (éthylmorphine) et la codéine (niéthylmorphine) 
donnent les mèrnes réactions colorées. L'auteur, pour  difyéren- 
cier ces deux alcaloïdes, se ser t  d u  réactif de Wagner  (142 gr. 7 
d'iode et  18 gr. d'iodure d e  pot,assiiim dans  2.000 cc. d'eau) ; or1 
prend 2 cc. d'une solution chlorhydrique de  codéine h 2 p.  100, 
etl'on ajoute 20 gouttes du  réactif W a g n e r ;  il se  forme immé- 
diatement u n  trouble d'un rouge brun,  qu i  finit p a r  se déposer. 
En agitant forteinerit, la couleur d u  précipité ne  change pas e t  
il se depose trEs facilement. En prenant  2 cc. d 'une solution 
chlorhydrique de dionine à 1 p.  100 et  en la soumettant a u  
meme réactif, on obtient le m & m e  trouble coloré et le même 
dépôt ; mais, en agi tant  fortement, le précipité devient d 'un  
h u r i  orangé, et,  a u  lieu d e  s e  déposer, il vieril, a u  contraire 
surnager ti la surfacc d u  liquide. Cette réaction se produit que 
la solution soit neutre. chlorhydrique et sulfurique. ' 

L. G. 

BIBLIOGRAPHIE 

k n  petit# médiiua ( t i t ane ,  tungslène, molybdène, par 
P .  TRUCHOT, ingénieur-chimiste, I vol. de I'Encyclopedie scientifique 
des Aide-mimoim (Gauthier-Villars, Editeur, 55, quai des Grands- 
Augiisiins, Paris), prix : 2 fr. JO. - Les divers traités de chimie 
industrielle ou de rriétailurgie que possède actuellement la littérature- 
scienlilirpe ont paru nbgliger jusqu'ici l'étude des pelits métaux, tels 
que le titane, le tungstkne, le molybdène et  le vanadium, ces de- 
nierils n'titan1 présentés que d'une manière vague, incomplkte et sans 
documentation précise. 

Le but de cet ouvrane est de suppléer il cette lacune en  donnant un 
résunié aussi parfait que possible de l'histoire du tilaiie, du  Lungs- 
tilne et du molybdène et de leurs intéressantes applications à l'indus- 
trie sidCrurgique, pour l'obtention de divers aciers spéciaux. 
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Cet ouvrage ne comporte pas l'étude du vanadium, ce métal ayant  
été dSj& présenté par. M. Nicolardot .dans u n  intéressant volume de l a  
bihliothkque de l'Encyc/opCdie. 

L'examen de chacun de ces petits métaux comprend une  série de  
chapitres donnant  : 

i 0  L'historique e t  1ü iriinéralogie de  l'élirrierit etudié, les divers 
mineraiix e t  minerais é t an t  passés en  revue; 
9 L'analyse des produits naturels ou industriels tels que le rutile, 

l e  wolfram, le molghdi:nite, le ferrotitane, le ferrotungstcne, le ferro- 
molybdene. les aciers spéciaux, etc.; 

30 Les divers procédés p e r m d t a n t  d'enrichir les minerais e t  d'obte- 
nir le rnétal pa r  voie inélallurgique ou i.lcctromitalliirgique ; 

40  La production miriiCre el le niarrhb de ces mirierais et prodilits 
spéciaux (rutile, wolfram, niolybdénite, ferrotilarie, ferrotungs- 
tknc, etc.)  ; 

Y Les diverses applicatioris dii t i tane,  du t.ungstène e t  du  molgb- 
dene  (métallurgie, céramique, analyse chimique, elc.), principalement 
à l'indiis1,rie des aciers spk iaux .  

Etifin, l'ouvrage SC 1.ermirie par u n e  bibliographie des ouvrages ou 
articles de revue traitant de ces métaux, particulièrement au point de 
vue mitallurgique. 

NOUVELLES ET RENSEIGNEMENTS 

DEMANDES E T  OFFRES D'EMPLOIS. 
Nous infrirmons nos lecteurs qu'en qualité de secrétaire genéral du Syn- 

dicat des cliimisles, nous nous chargeons, lorsque les deniandes et les 
offres le permettent, de procurer des chimistes aux industriels qui en ont 
I~esoin et des places aux chimistes qui sont à la recherclie d'un emploi. 
Les insertions que nous faisons dans les Annales  sont absolument gra- 
tuites. S'adresser h M. Crinon, 45, rue Turenne, Paris 30. 

Sur la demande de  RI. le secrétaire de l'Association des anciens élkves 
de l'Institut de chimie appliquée, nous informons Ics industriels qu'ils 
peuvent aussi demander des chimistes en s'adressant h lui, 3, rue Miche- 
let, Paris (0). 

L'Association amicale des anciens é l h e s  de 1'Inqtitut national agrono- 
inique est mkme cha ue année d'ofïrir à MM. les industriels, chi- 
mistes, etc., le  concours j e  plusieurs inghieurs  agronomes. 

Priore d'adresser les dmiandes au sihge social de l'As~ciciation, !fi, rue 
Claude Bernard. Paris, 5.. 

33 ans, trbs serieun, excellentes rkférences, connaissant le CHIMISTE travaii d'usine, pariaut. angiais et ~iien~an,.  efierche situa- 
tion de  chimiste ou directeur. - S'adresser au bureau des Annales, 45, 
rue Turenne, Paris, aux initiales G .  R. 

Le Gérant : C. CRISOS. 
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TRAVAUX ORIGINAUX 

Dosage de I ' ~ e 1 i l e  titanique dans les aioh 

et clans I c s  cendres de végétaiix, 

Par MM. H. PELLET et  CH. FRIBOUHO. 

D'après tous les essais que nous avons faits sur  le dosage de 
I'acide titanique dans  les sols e t  dans les cendres, nous avons 
déduit deux méthodes de dosage : 

1 0  Une n ~ é t h o d e  colorirnétrique directe, assez rapide, basée 
sur  la réaction k l'eau oxygénée, e t  qui peut s'appliquer indis- 
tinctement a u x  sols et a u x  cendres, e n  faisant varier la quantité 
de matière prise pour l'essai. 

La réaction calorimétrique par  réduction des solutions sulfu- 
riques de  TiO-)ar le zinc demande des richesses en Ti02 assez 
fortes et ne peut donc ktre utilisée pour  un  essai direct. 

Des méthodes porid6rales, var iant ,  comme début ,  suivant  
In teneur présumke en TiO" mais  se ramenant  finalement à une 
précipitation d e  l'acide titanique, en solution bisulfatée à acidité 
déterminie, et ii une  purification du précipité obtenu par  fusion 
avec du  carhonate tic potasse. 

On vérifie les précipités par  titrngt: $ l'eau oxygCnée e t  égn- 
lement par  coloration avec le zinc. 

1. MF:THODE C O L O R I M ~ T I I I Q U I ?  DI I IECTE.  - Prendre Ogr .5O de 
terre  sèche, finement pulvérisée ou 2gr.  EiO de cendre ; les intro- 
duire dans  une  capsule d e  platine contenant a u  préalable 20 g r .  
d'acide fluorhydrique pur  ; ajouter ensuite 1 cc. de  SOsH2 p u r  à 
66"B ; évaporer à siccitk ; détacher le résidu, ce qui est facile ; 
le pulvériser à In spatule et l e  rnklanger avec 5 g r .  de  hisulfate 
d e  potasse (préparé synthétiquement avec les quantités théori- 
ques d e  sulfate neutre  et d'acide sulfurique i 6@B) ; fondre;  
reprendre par  l 'eau distillée contenant 15 cc. d e  SO'l12 p u r  pour  
100 cc. et $ une  température maxima de  60" laisser refroidir ; 
complkt.er 100 cc. (tout doit ktre dissous) ; prendre 1 à 10 cc. ,  
qu'on cornpléte B 1 0  cc avec de l'eau distillée ; ajouter 5 cc. d'eau 
oxygériéc $ 18  volumes ct examiner a u  colorimitre Josse ; par  
comparaison avec une solution d'acide titanique pur à O gr. 1 0  
ou 1 gr .  par  litre, on déduit la quantité d'acide titanique. 

Urie solution It 1 gr. par  litre donne environ 600 à 700 colories 
(en prenant  10 cc. et 5 cc. d'eau oxygénée). 

Une solution h Ogr.10 par  litre donne environ 60 à TOcolories. 
N O V E ~ R E  1905 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



- 414 - 
II. M ~ T H O D E S  P O N D ~ H A I ~ R S .  - I o  Pour ks te.rres conlenant 

eriiiron 2 p. 100 d'acile fitaniqueau mininmm. - Mettre daris urie 
capsule de  platine 30 g r .  d'acide fluorhydrique p u r  ct y ûjoutcr. 
p a r  petites portions, 3 g r .  de terre desséchée et finement pulvé- 
risée ; ajouter ensuite 3 cc. d'acide sulfurique p u r  ; évaporer 
a u  bain-marie ; calciner Iégi'rement pour aller juste k siccité e t  
n e  pas décorriposer les sulfates forniés ; pulvériser grossière- 
ment  le résidu d a n s  la capsule avec une  spatule et le inélnnger 
avec 45 gr .  de bisulfate dc potasse ; fondre lc tout ; aprhs refroi- 
dissement, detacher le culot de la capsule et le pulvériser ; ~ i ~ s s i é -  
rement  ; dissoudre ensuite dans 200 à 250 cc. d'eau h une  tein- 
pérature de 60° ; iiprt?s refr~«itiisserrieril, corriplkter 300 cc. ; 
filtrer, afin de  séparer les traces dc sable (5 à 1 0  iriilligr. au 
rnaximum) ; prélcver 250 cc. du liquide (c'est-b-dire lg r .50  dc 
terre), qu'on nict daris un verre de 400 cc. ; sur le restant,  preri- 
d r e  ~iOcc. ,  qu'on titre avec une solution de  potasse telle que 
10 cc. neutralisent 5 gr. de hisulfate d e  potasse ; a u x  250 cc. 
ajouter une  quant i té  de  liqueur de  potasse telle qu'ils renferment 
5 gr .  de  bisulfate de potasse non neiitralisé ; ajouter ensuite 
5 0  cc. de solution d'acide sulfureux (à 1020-1025 de densité) frai- 
cheinent  prépttrée ; porter à I'iibullition pcndant  2 heures et 
ajouter deux fois: pendant  la d u r k  de  I't':t)iillition, 50 cc. de 
solution sulfureuse ; filtrer et la\-er à I'eau bouillante ; calciiicr 
le prkcipité, qui est de l'acide titanique presque pur ,  contenant 
u n  peu d'acide phosphorique ; refondre ce précipité avec 2 gr. 
de  carbonate d e  potasse pur  e t  reprendre p a r  I'eau houillante ; 
filtrer : laver avec une solution de  carbonate de  potasse à 
2 p .  100. L'acide titanique reste sous forme de  titanate irisoluhle. 
Une très faible partie passe en solution ; on en tient compte par 
u n  essai t t h o i r i  avec les mêmes quantités d'acide titanique 
initial. 

Le titanate insoluble est calcin& puis  refondu avec 1 gr .  de 
1)isiilfate [le po1;isse ; or] le précipite erisiiite cnrriirie il a bté dit 
plus h a u t  ; le l'i02 obtenu est calciné, e t  l'on y aioute le chiffre 
trouvé pour l a  fusion du  carbonate de potasse. 

On rapporte à 100 gr .  de terre shche. 
On vérifie sur  les derniers  précipités ohtenus leur pureté par  

u n  t i t rase à l 'eau oxygénée et  p a r  1:i rküction au zinc, en op& 
r a n t  s u r  urie solution assez concentrée (5 p. 1000). 

20 Pour IPS /erres contenuni moins de 1 y. 100 d'acide titanique. - 
Prendre 2 capsules de platine, et,  dans chacune d'elles, mettre 
5 gr. de terre séchée finement pulvérisée ; calciner, afin de 
détruire les niatiiires organiques ; dans  chaque capsule, mettre 
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10 gr. de  carhonata de  saude et  40 gr .  de carbonate d e  potasse ; 
niélanger et  fondre ; reprendre par  l'eau chlorhydriquo le  
résultat des deux fusions ; dvaporer à siccité et calciner, afin 
d'insolubiliser la silice ; reprendre p a r  l'eau chlorhydrique e t  
filtrer; calciner la silice. On a : 1" da la silice ; 2' une solution 
chlorhydrique. 

La silice est traitée p a r  un mitlange d'acide fluorhydriqrio et 
d'acide sulfurique et  laisse un rhsidii sulfaté, 

Ln solutiori chlorhydrique est précipitée p a r  I'arnmonirique ; 
le précipitk est skctié h l'i.,l.uve, et le fil1.r.e seul est calciné. 

L'ensemble d u  résidu d e  la silice e t  des précipités p a r  I'ammo- 
niaque est fondu avec 16 ii 80 g r .  de  bisulfate de potasse. 

On suit alors la rnkthode ordinaire pour la précipitntion de 
l'acide titanique ,c'est-à-diie avec 5 gr. de bisulfate non neutra- 
lioé par 220 ci:. de soliil.iriri). 

Ori fait u n  ou deux traitements intermédiaires a u  carbonate de 
potasse fondu. 

Finalcrnerit,une dernière précipitation donne l'acide titanique 
pur .  

On II: vkrifie qu;iritit;itiverneril pa r  l'eau oxyg6nB1:, c:t q u d i t a -  
tiverrient par  le  zinc. 

30 I:enri~-es de vigr;tnux contenant environ O 20 p ,  100 d'acide 
titanique. - Attaquer 50 gr .  de cendres p a r  IlCl dilué ; évaporer 
à siccité; calciner ; reprendre p a r  l'eau chlorhydrique ; séparer 
la silice p ~ r  filtr a t '  ion. 

On a : Io  de  la silice ; 1 0  une solution chlorhydrique. 
La silice est traitée p a r  le mélange d'acides tluorhytlriqiie e t  

sulfurique. On suit le traitement oiilinuii~e, pour doser l'acide 
titaiiique, traitement qui consiste dans  les opéralli)ils suivantes : 

1" I'iisinri ail tiisulfilte de potasse et  prirr:ipitiition ; 
5" Fusion n u  carbonate de potasse ; 
30 Seconde fusion au  bisiulfiite de potasse e t  précipitatiori da 

l'acide tit:iniquc p u r .  
O n  fait la vérification p a r  I 'enu oxygénée et  par  le zinc. 
Pour la solution chlarhydrique, on ln concentra, e t  l'on y 

ajoute Ogr.60 de perchlorure de  fer rriiblirrié e t  35 gr.  de phos- 
phatc  d'aminoniaque ; on  évapore k siccité dans  du  platine, 
d i'on calcine jiisqu'k disparition d u  chlorure d'arnrnonium ; la 
rriiisse pâteuse est reprise, iiprés refroirlissemerit, p r  de L ' A R U  
chlorhydrique ; on filtre ; on lave les prircipités à l'eau bouil- 
lante ; on calcine 1égi.irerrienL ; on fond avec d u  cai.bonate do 
potnsse ; on  reprend ptlr I'eiiu houillaiite ; Ic réeidu est fondu 
avec du bioull'ate do p t i i sbe  cjt l'on précipite l'acide titanique. 
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- di6 - 
celui-ci est de nouveau fondu avec du  carbonate de  potasse, 
puis on traite a u  bisulfate et l'on précipite de  nouveau. 

L'acide titanique obtenu est peu près  pur .  On le titre à l'eau 
oxygénée, et on le vérifie qualitativement p a r  le zinc. 

L'ensemble des deux résultats : 
i0 S u r  la silice ; 
2O Sur  la soluiion chlorhydrique, 

dorine l'acide titanique total contenu d a n s  la cendre examinCe. 
Nota. - P o u r  la solution chlorhydrique, on pourrait  sinipli- 

fier le  traitement en employant Iü n ~ é t h o d e  de précipitation par  
le p h s p h i i t e  de soude e t  l'hyposulfite tic soiitle e n  solution chlor- 
hydro-acétique (m6thocle Carnot pour  le dosage de l'alumine), 
qui  précipite seul l'acide t i tanique de l ' a l ~ ~ m i n e  à l 'état de phos- 
phaies. 

P a r  des traitements a u  carhonate d e  potasse, suivis de fusions 
hi~ulfiitées et. prScipitatio~is, un arriverait  plus  facilement k 
l'acide titanique pur .  

Inflneuee dc la préscuee d o  tltaue siir Ic dosage de 
I'alatninc, e n  présence de l'oxyde dc fer c t  de 
l'acide yhospliorique, par ICM principaux procétWs 
employés a ce jour, 

Par MM. H. PELLET et CH. FRIROLRG. 

On peut dire qu'il existe trois méthodes générales suivre 
pour  doser  l'aluniine en présence du  fer e t  de  l'acide phosphori- 
q u e ;  c e s o n t :  

1 La mbthode Lasne ; 
2" La méthode Rivot, Sainle-Claire-Deville, L'Hbte; 
30 L a  méthode Carnot. 
Au cours des essais faits p a r  nous pour  vérifier l'exactitude de 

la niéthode Carnot, nous avons  constaté que  le  titane peut en 
modifier les résul tats ;  cn efret, par  des  cssais exécutés sur  des 
solutions pures et sur  des  solutions synthétiques composées, 
représentant peu prEs la composition des cendres de certains 
vkgétaux, I'alumine ajoutée a été exactement retrouvée. 

Nous avons montré  que les cendres de canne à sucre renfer- 
ment d u  titane d a n s  une  proportion sensible (0,17 p. 100) qui 
parfois atteint e t  dépasse 1, 2 p. 100 d u  poids des  cendres. Nous 
avons indiqué, en outre ,  que  l'acide titanique peut provenir 
presque uniquement  de  la présence d e  In terre adhbrentc aux  
végétaux, certaines terres contenant  prés  de 2 p. 100 de titane. 

Dans ces conditions, quelle q u c  soit la causc de la p rkence  
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du  titane dans la reclicrchc et  le dosage d e  l 'alumine, on est 
exposé & en trouver. 

Quelle est donc l'influence exercée par ce corps s u r  l'exactitude 
des r6sultaLs d u  dosiige d e  l'aiiirnirie p a r  divers prac:&iRs ? 

Exnniinons d'abord le procedé Carnot. 
En appliquant ce procQdé tel que nous l'avons décrit précé- 

demment  pour  nos cssnis d c  contrdle (i), nous avons obtenu, 
d 'une cendre de  canne, du  phosphate d'alumine d a n s  lequel le 
t,itiirie a kt.& :.r.ec:hc:rché. 

Suia un poids de phosphate d'alumine titane de Ogr.142, nous 
avons dosé Ogr.010 d'acide t i tmique .  

Voici, du reste, les details d e  nos opérations : 
S o u s  avons pris le iriélange synthétique dont  nous nous som- 

mes servis pour les essais du prncklk Ciirriot e t  qui coritient du 
phosphate de so~ide ,  d u  chlorure de  sodium, d u  perchlorure de 
fer, du carbonate de  c h a u x e t  du carbonate de magnésie cn solu- 
tion chlorhydrique (i), e t  nous avons préparé les trois solutions 
suivaritcs : 

A (témoin). 
- 

30 cc. de solution syiilli6tiqiie 50 ce. de solution syntliétique. 
45 cc. de solution silicalée 15 cc. de solulion silicatée. 
25 cc. d'IIC1 pur. 95 cc. d'IICI pur .  

50 cc. de solution d'alun pur .  
C 

40 cc. do solution synthétique. 
2;; cc. rlc solulion silicatée. 
4.7 cc. d'llC1 pur .  

5 cc. de solution d'alun pur. 

Ces divers mélanges ont été évaporés à siccité, pour  insolubi- 
liser In silice, puis calcinés; nous avons repris p a r  %cc .  d711Cl 
pur  e l  100cc. d ' e i ~ u ;  11011s avons filtrd e t  l a d ,  et, sur  le liquide, 
nous ilvûns applique': le procéjé  Carnot, qui nous a donnk les 
résultats suivants : 

A U C 
- - - 

4.692 6 980 4 . 8 4 2  
1.670 6.717 - 4.795 

0.0% 0.263 0.047 

Lcs 0.022 de A ,  traités piir l'acide fludrhydrique et l'acide sul- 
furiqiie, ont  donné h pcu pres le  mSiiie poids (0,017) ; on peut  

(1) Voir Annales de chimie analytiques, 1905,  p .  376. 
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donc (lire que c'est de  l'alumine apportée par  le silicate de 
solide, e l  peut-être  une trac(: d(: silice non irisoluliilisée. En 
retranchant  ce nombre 0,022 des résultats obtenus en B e t  Cl on 
a ,  pour B, 0,241, et, pour  C, 0,025 de phosphate d'alumine, soit, 
en rriultipliant par  0.4185, 0,2008 d'alumine pour A et  0,0104 
d'alumine pour B. 

On retrouve donc, à peu d e  chose prbs, l 'alumine ajoutée, 
mais on voit qu'il peut rester un peu d e  silice, et il y a lieu de 
vérifier sa  préserice ü l'aide de  l'acide [luorhydrique ou plutdt 
d u  fluorure d'ammonium, qu'on a facilement à l 'état de  puretf;. 

Afin d e  nous rendre compte d e  l'influence que peut exercer 
l'acide titanique dans  l'exécution de la niéthode Carnot, nous 
avons prkparé les deux solutions suivantes : 

5 cc. de solulion d'aluri pur .  5cc. de solution d'alun pur. 
10 cc. de solution hisulfatée IOcc. de solution hisulfatée de 

de Ti02 à 1 gr. par litre, Ti02 Z gr. par litre, 
(soit 1vgr.lO d e  TiOs). (soit Ogr.10 de TiOS). 

2:; cc. cl'IICI pur. %cc.  d'HCI pur. 
50 cc. de solution synthbtique. 

Nous avons neutralisé p:ir l 'ammoniaque chacune de ces deux 
solutions jusqu'à précipitation persistante, puis nous avons 
redissous le prkcipité h l'aide de 4 cc. d'JICI p u r ;  nous avons 
ajouté 2 g r .  de phosphate de  soude (soit 20 cc. de solution 
10 p. 200). 

A se trouble, tandis que  B reste l impide;  si l'on dilue B 
500 cc., i l  se trouble davanlage e t  U reste toujours limpide. 

Il se produit donc u n  phénornéne trés intéressant : la pré- 
sence du fer, de la chaux, de la magnésie, etc. en 13 empêche la 
précipit:~tion du titane, car il y a lieu de supposer que  le préci- 
pité formé en A est di1 phosphate d e  titane. Nous avons con- 
tinué In méthode Carnot, et les prticipités calcinés ont  donné : 

Sans titane, on aurait ,  d 'après nos essais antérieurs, entre 
0,021 et 0,024 de  précipité, soit nne moyenne de 0,053; le titane 
introduit a donc donn4 0.038 - 0,023 = 0,015 de  précipité, qui 
correspond k Osr.010 d'acide titiinique p u r .  

Nous avons fondu les deux précipités obtenus avec 5 gr. de 
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bisulfate de  potasse; nous avons repris p a r  l a  cc. de  SOLII%t 
dilue B 200 cc. ; nous avons titrc? h I'enu oxygénée, e t  nous avons, 
dans les deux cas, retrouvé les 0 s r . 0 1 0  d'acide titanique qui  
avait été totalement entraîné lors tle la précipitation. 

Les auteurs parlent peu d u  phosphate de  t i tanc;  ils mention- 
nent seuleiiient celui qu i  est obtenu p a r  précipitation directe avec 
des solutions titaniques additionnées d'acide phosphorique ; il 
se formerait, d a n s  ces conditions, un prtkipit8 qui, séché à 100°, 
aurait pour  formiile 2Ti02 P205, niais on ne dit pas  ce qu'il devient 
après calcination. 

Ce corps a un poids moléculaire de 342 (2'i'i02 = 160 et 
P O b  = 112). Les 1 0  milligr. d'acide titanique retrouvés, si l'on 
admettait le ti tane combiné avec l'acide phosphorique selon 
les proportions de  la formule ci-dessus, correspondraient à 
302 X 0 . 0 1 0  

160 
-- 0,019 de  phosphate de  titane. Or, nous avons 

trouvé O gr.014. S o u s  pensons que  le composé obtenu par  nous 
est plus riche en titane et  correspond It ln formule 3Ti02 P205, 

E n  résumé, nos expériences prouvent qu'il y a lieu d e  tenir  
coiiipte de l'acide titanique d a n s  l'application de  la méthode 
Carnot. 

II cst donc certain que,  dans  Ic dosase de  l'alumine dans  les 
cendres de vég6taux ou dans tout aut,re produit, si  l'on soup- 
çonne la  présence du  titane, on  doit le constater e t  le doser 
erisuitc par  le prnckiit! le plus simple, est le procédé colori- 
métrique décrit dans ce Recueil (1!)05, p .  413). 

Pour cela, il suffit de fsire fondre le phosphate d 'a lurnho avec 
5 gr. de bisulfate d e  potasse ; on dissout, et I'on amène au volurne 
de 100 cc.. puis on titre colorimétriquement le  titane. 

Une question se  pose : doit-on retrancher le titane à l 'état 
d'acide titanique ou l'état de phosphate de  titane, ou bien 
peut-on ri.,gulariser s a  précipitatioii k I'htnt dc phosphate d e  
titane'? c'est ce que des essais nouveaux nous apprendront .  

Evidernriient cette vérification de la pureté  du phosphate 
d'alumine s'irripose d a n s  tous les procédés où I'on obtient l e  
phosphate d'alumine, notainrnent diins le procédé Lasne. 

Relntivernent a u  procédé Rivot, Sainte-Claire-lleville, L'Hôte, 
dans lequel on sépare l'acide phosphorique, on précipite le fe r  
et l'iiliirriirie enseirihle p a r  I1amrnoni;ique seule ou additionnée de 
sulfhydratc d'amrnoniaque. 

Si donc il y a du titane, il se  précipite avec .ces deux bases, 
mais, corrirne ensuite les vapeurs d'acide chlorhydrique contri- 
buent former d u  chlorure de titnne qu i  est volatil, il est A pen- 
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scr  que, dans  ces conditions, l'acide titanique ou le titane réduit 
est éliminé avec le fer. 

Cependant la réduction d e  l'acide titanique par  l 'hydrogène ne 
parai l  pas  aussi  facile que celle d e  l'oxyde d e  fer. 1)'autï-e part,  
s'il y a du  phosphate d e  titane formé, ce corps n'est prahable- 
ment  pas réductible, ni volatilisable p a r  l'acide chlorhydrique, 
de sorte que, dansces  conditions, on doit aussi vérifier la pureté 
du  résidu laissé par  le procédé Ilivot-L'Hôte au  point d e  vue du 
titane. 

Des essais sont également ?I exécuter pour connaître exacte- 
ment  la manithe dont  se comporte le titane, lors d u  dosage de 
l'alumine par  les procédés Carnot, Lasne, Rivot-L'IIOte, qui sont 
aujourd'hui les principaux procedés pour  la séparation et le 
dosage de l'alumine dans  n'importe quelle mntiére. . 

Nous ajouterons que le procédé Crispo, tout  spécialement 
indiqué pour  le dosage de  l 'alumine et du fer dans  les phos- 
phates  et superphosphates, peut e trc  appliqué aussi dans le 
même but .  

Nous pensons pouvoir faire prochainement corinaitre Ics 
résultats de nos nouveaux essais. 

Le fer  réduit couramment  ernplogh en pharmacie est toujours 
constitué, tout au  moins pour les prod:iits les plus purs ,  par  du 
fer métallique, de  l'oxyde ferroso-ferrique, avec quelques traces 
de sulfure de fer e t  d'arséniure de  f e r ;  il est donc intéressant 
de pouvoir se rendre ciimpte de  lit valeiir d'un semhl;ible pro- 
duit,  en y déterminant la quanlité exacte de fcr méldl ique qu'il 
contient. 

Les méthodes indiquces dans  ce bu t  sont assez nombrcuscs, 
mais, ou bien elles sont imparfaites et peu constantes dans leurs 
résultats, ou bien elles ne sont pas pratiques. 

Le Codex français recommande d'atlaquer 1 gr (le fer 
réduit p a r  l'acide chlorhydrique étendu et de mesurer le 
volurne du  gaz hydroghne dégagé;  u n e  seinblal~le déterniination 
n'est ni commode ni pratique dans le laboratoire d u  pharrna- 
cien; elle exige, d'une part, u n  appareil spécial, et, d'autre par t ,  
lmiucniip de snins, si l'on veut étre certairi t i t i  résiilt;it, car les 
analyses d e  gaz sont toujours trEs délicates ; de  plus, l'hyrlrq- 
gène degag6 n'est pas  p u r ;  il se iroiive mélangé avec de 
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l'hydrogène arsénié e t  de llhydro$ne sulfuré, et ç a  purification 
demande une  manipulation longue et ennuyeuse. 

Nous ne parlerons pas de  la méthode a u  sulfate d e  cuivre, qui 
donne des résultats incertains; celle qui  nous paraî t  la plus p ra -  
tique est donnée par  la Pharmacopé? allemande IV. Elle con- 
siste & traiter Ogr. 30 de fer réduit p a r  1 0  cc. de solution d'iodure 
de potassium, auxquels on ajoute i g r . 5  d'iode pulvérisé; on 
agite le mhlange;  lorsque la  solution parait  ètre complète, on 
étend h 100 cc., e t  30 cc. d u  mélange sont déculoiés par  une 
solution d'hyposulfite de soude N/10. 

Les reproches faire k cette méthode sont  les suivants : la 
prise d'essai est un peu faible ; le temps nécessaire l 'attaque 
n'est pas suffisamment indiqué, et, point capital, l a  pesée exacte 
de 1 gr.50 d'iode est une opération trés délicat,e. 

Nous avons modifié cette méthode, de  maniére la rendre 
plus pratique e t  plus sûre ; voici comment on opère : on pré- 
pare, d'abord, deux solutions : . 

i0 Urie solut.inn d'iorle tlou11lt:-ntirrnalt:, prkparée t r i  dissolvant 
exactement 254 gr .  d'iode dans  360 gr. d'iodure d e  potassium ; 
chaque cc. de cette solution correspond, par conséquent, à 
O sr. O56 de  fer (1); 

2 O  Une solution d'hyposulfite de soude double-norrnale, cor- 
respondant exacternerit à la précédente. 

Mode opel-atoire. - On pèse exactement 1 gr. de  fer réduit, 
et l'on traite celui-ci par  25 cc. de la solution d'iode indiquée 
ci-dessus; on laisse en contact pendant six heures  au  moins, en 
ayant  soin d'agiter de  temps en temps ; au  bout de ce laps de 
temps, on étend d'nri assez grand  excés d'eau (250 il 300 cc. 
environ), et l'on titre l'iode restant e n  liberté avec la  solution 
d'hyposulfite. 

Supposons qu'on a i t  employé 11 cc. de cette dernière solution 
pour  décolorer l a  liqueur; nous dirons 25 cc. - 1 1  cc. = 1 4  cc. 
de solution d'iode exigée pour  l'attaque du  fer ; comme chaque 
cc. de  celle-ci correspond B Ogr.056 de fer, la quant i té  d e  fer 
métallique sera donc 0,056 X 14 = 0,784 o u  78,4 p.  100. La  
mkthode ainsi  modifiée est essentiellement pratique, car,  u n e  fois 
les liqueurs préparées, il n'y a plus qu'une manipulation très 

(1) Il est difficile de peser exactement 434 gr. d'iode; on tourne la difi- 
culte en pesant grossii:rament 260 gr.  de ce corps, qu'on dissout dans l'eau 
en prPsence de l'iodure de potassium; on arriPne B un litre, puis on titre 
exactement l'iods contenu, soit au moyen d'une liqueur type d'acide arst- 
nieux, soit au moyen d'une solution titrée d'hyposulfite de soude ; on 
ajoute ensuite de l'eau pour obtenir exactement 254 gr. d'iode par litre. 
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simple, e t  l'on peut  conduire plusieurs essais & l a  fois avec la 
plus grande facilité. 

Iiecherches snr l e  dosage ct  les variatinns 
de IR eesélne den8 le lait de Tcninie, 

Par MM. G .  PATEIN et L. DEVAL. 

Le dostige pondkral de 1% caskine diin. le lait de femme pré- 
sente certaines difficultés, et l'acide a d t i q u e ,  indiquk comme 
agent  de prkcipitation, expose 2 des chances d'erreur : s i  I'on 
en emploie une quantité insufiisnnte, la caséine est incomplé- 
tement prhcipitcie ; si I'on en met t rop,  elle est partielleirient 
redissoule; de  plus, la précipitation se fait souvent rnal ; la 
caséine ne se dépose pas, et  le liquide filtre t rès  lentemerit. 
Aussi, Denigk  a-t-il  rendu u n  réel service a u x  chimistes e n  
faisant connaître u n  procédé vo lurn~t r ique ,  auquel il a donne 
le  nom de  méthode cga~zhyrlra~-,gy~o~netrique, dorit le manuel opé- 
ratoire définitif est decrit dans  le Journal de p h a r n ~ n c i ~  et de chi- 
mie (année 1898). Ce prockdé, qui  s'applique a ~ i s s i  bien au lait 
de femrne qu'au lait des  diffkrents animaux,  est rigoureux e t  
rapide ; toutefuis, il exige 23 cc. d c  lait pour le  dosage de la 
cascine seule, e t  la quantité de lait de feinrrie apportée ail p h a r -  
macien permet rarement  une  semhlahle prodigalité. Ajoutons que 
les ptirii~rriat:iens qui n e  font p i s  c:»iir.;trrirrierit des analyset; peu- 
vent  ne  pas avoir  d e  liqueurs titrées toutes prbtes et  hksiteront 
à en preparcr  pour une occasion qui ne se renouvellera peul- 
ê tre  pas de  longtemps. 

M. Giiiraud (Le lait de femme à l'etnt physiologique. - These de 
Borileaux, 1897) a modifié le procédé de  dosage p o n d h l  en 
substituant l'acide trichloracétique. 2 l'acide acétique, comme 
l'avait recommandé Roux pour l'annlyse du lait de vache. 11 
obtient ainsi, comme nous le verrons plus  loin, sensiblement 
l es  menles chiffres que par  le proct'ldij Denigbs ; mais, ici encore, 
il faut  pouvoir consacrer uu  dosage (le l a  caséine seule 10 cc. 
de  lait ,  car la pr6seiice de  l'acide tricliloraclCtique reriti irripos- 
sible le dosage par la liqueur d e  Fehling, le seul applicable au 
dosage du fiucro d a n s  Ic lait de femrne. 

N'ayant  eu à notre disposition, au cours d'une série d'ana- 
lyses que nous avons faites, que quelques cc, de  lait ,  ooiis 
wvona clier,ehh s'il ne sernit pas ptissilile : l o  d e  prbcipitcr, d'une 
rnaniére compléte, la caséine pour  la doser en poids, en 
employant l'acide acétique étendu, q u i  ne  présente pas l'incon- 
vhier i t  que nous avons signalé h propos de  l'acide trichlo~acé: 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



tique; 20 de déterminer les éléments principaux du  lait : beurre, 
caseine, luctose, sels, dans ces quelques cc. Nous avons reconnu 
qu'on peut arr iver  à ce double résultat en modifiant le  procédé 
Adam, qui  n'exige que 10 CC. de lait .  Cela dit  pour  bicsi spé- 
cifier que nous présentons notre mode opératoire, non pas 
cornnie étant supérieur h ceux de  JIM. Iknigès,  Guiraud e t  
Roux, mais comme capable de répondre aux exigences des cas 
particuliers qui  se présentent assez fréquemment. 

Nous ne décrirons pas le procédé Adam pour le dosage d u  
beurre; nous rappellerons seulement que,  pour  doser la caséine 
dans le lait d e  vache d'aprés cette mkthode, on recueille les 
liquides constituant le lactosérum ; on les additionne de 2 cc. 
d'acide acétique à. 15 p. 100; on parfait ensuite, avec de I'eau 
distillée, le volume de 100 cc. un  peu forts ; on agite trés vive- 
ment, avec une baguette de  verre, pendant une minute, e t  l'on 
voit des flocons de  caskine nager dans le liquide limpide ; on 
couvre et  on laisse dbposer; une fois le liquide éclairci. on 
le verse s u r  u n  filtre t a ré  sec, en recouvrant l'entonnoir aprés 
chaque affusiun, afin de  prévenir toute évcipoi.;itiori ; on recueille 
ainsi un volume d e  liqueur variable, niais toujours à u n  titre 
dix fois plus  firitde que celiii du  lait, e t  d:iris lequel on peiit doser 
les sels par  évaporation, puis par  calcination, et le lactose p a r  
la liqueur de  Fhel ing ; quant  B. la caséine reslée s u r  le filtre, on 
la lave à I'eau distillée ; le filtre est essore entre des feuilles de 
papier ù filtrer, séché à. l'étuve et pesé aprés  refroidissement 
sous une cloc:he acide sulfurique; B. la suite de  norribreuses 
expériences, Adam a reconnu qu'on peut se dispenser de laver 
la caséine A I'eau distillée, avan t  d'cssurer Ic filtrc ; on sr, borne 
à retrancher u n  centigramme d u  poids de la caséine brute  ainsi 
obtenue. 

IJn grave reproche à fiiire à cetle méthode, c'est qu'elle pres- 
crit, d a n s  tous les cas, la même quantité d e  2 cc. d'acide acC- 
tique. c'est h-dire  d'un corps v i s h  vis  duquel la caséine est sin- 
gulièrernent sensible. Si l'on joint à cela les difrérences d'alcnlinitk 
i p t :  peiit présenter  le lactoséivm pour des causes variées (éva- 
poration h l 'air,  ancienneté d u  réactif, e tc . ,  e tc .  ). on comprend 
que le  volumc d'acide à employer est, au contraire, essentiel- 
lement variable et doit étre déterminé avec soin dans chaque 
cas particulier. Aussi, q u a n t  a rious, opérons-nous toujours 
coinnie nous Ir, décrirons plus loin pour le lait de fernrrie. 

Les erreurs  dues A l'emploi de l'acide acétique suivant la 
méthode d'Adarri-ont été signaliies A propos du lait de vache p a r  
M. Roux (Bulletin de la Sociile de pharmacie de Bordeaux, année 
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1891, p .  129), qui  a remplacé l'acide acétique p a r  l'acide tri- 
chlorac6tique : celui-ci fournit la totalité des albuminoïdes, 
soit 1 2 g r .  de plus  p a r  litre que p a r  addition d'acide acétique. 
D'autre part ,  le  sérum trichlorac6tique se prête bien A l'examen 
polarimétrique, mais non au  dosage par  la liqueur de Fehling. 
Or, comme le lactose, dans le lait de femme, ne peut étre dose 
que  p a r  ce dernier proc8d6, il s'ensuit que la méthode de  Roux 
ne peut  ètre appliquée ;1 ce lait, si I'éc1i;intillon est tellement 
faible qu'on soit obligé d'effectuer le dosage du  lactose sur le 
liquide dont  on a précipité l a  ctiséine. 

Adam, après  avoir  indiqué la correction h faire lorqu'on ne 
lave pas la cas6ine s u r  le filtre, ajoute que c'est surtout pour 
l'analyse du  lait d e  femme que cette marche est recommandée, 
la caséine de ce lait étant plus  altérable et plus difficilement 
précipitable que celle du  lait de vache. De là, d'aprés lui, deux 
prescriptions essentielles : lu  employer, pour l'analyse du lait 
de  femme, une liqueur galactimétrique spéciale, 2 peine alcali- 
nisée. de maniere k pouvoir précipiter la caséine avec aussi peu 
ii'iicitle que possilile; 20 doser In caskine H 1'éL;it lirut, sans la 
soumettre à des lavages qui pourraient l'altérer e t  en redissoudre 
une partie. On voit combien sont vagues de telles indications. 
Pour  les nombreuses analyses de lait de femme que nous avions 
A faire, nous avons employé le mode opkratoire suivant : après 
séparation de la couche èthéro-butyrique dans  le dosage du 
beurre p a r  l a  méthode Adam. le lactoséru~n et les eaux  de lavage 
son t  reçus d a n s  une  kprouvette graduée de 100 cc. ; pour opérer 
d a n s  des conditions toujours identiques, le volume est porté à 
50 cc.; puis, avec une petite pipette, on ajoute goutte à goutte de 
l'acide ace'tiyueu 23 p .  100, en agitant continuellement ; les premières 
gouttes produisent un trouble que l'agitation fait  disparaitre ; 
lorsque ce trouble devient persistant e t  cesse d'augmenter par 
u n e  nouvelle addition d'acide acétique dilué, on en ajoute encore 
1 i 2 gouttes: et l'on s'assure que l c  liquide a une  réaction fran- 
chement  acide a u  tournesol ; on verse alors d a n s  I'éproiivette 
30 cc. d'alcool k 900, et  l'on conipléte le volume de 100 cc. ; on 
agite vivement, e t  on laisse reposer après avoir recouvert l'éprou- 
vette ; a u  bout de  peu de temps, la partic supérieure s'éclaircit, 
l a  caséine commençant 2 se déposer ; on s'assure alors qu'une 
goutte d'acide acétique dilué ne trouble plus la liqueur, c'est-à- 
dire que la précipitation est compldte ; la caséine se  dépose len- 
tement, e t  il faut  attendre douze heures pour qu'elle soit bien 
rassemblée ; 8 ce moment, on dbcante le 1iquide.limpide sur  un 
petit  filtre sans plis c t  taré (la filtration est d 'autant  plus rapide 
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qu'on a attendu plus longtemps) ; on verse enfin l a  caséine s u r  
le filtre e t  l'on cn1r:iine les dernikres partizulcs de celle-ci avec 
quelques gouttes d'un inélange parties égales d'eau et  d'alcool 
h 90°, qui serviront ainsi 5 rincerl 'éprouvette et ?i laver  le préci- 
pité sur  le filtre. On p m t  remplacer ce lavage h l'eau alcoolisée 
par un rinr,age de I'éprouvette contenant les derniéres traces 
de caséine avec uii peu d u  liq!iide filtré : il y a u r a  lieu alors d e  
faire la correction indiquée par Adam e t  de déduire 1 centigr. 
du poids d e  casBine brute  ohtenue. . 

De quelqne manière qu'on ai t  op i ré .  on 1:iisse égoutter ; on  
essore le filtre par  pression entre plusieurs feuilles de papier h 
filtrer, et on le pèse aprés  dessiccation ù l'étuve li 100"et  refroi- 
dissement en présence de l'acide sulfurique. En multipliant 
par 100, on a le poids de caséine contenue dans un  litre de  lait. 

Le fait d'avoir constaté, après le dépbt de la caséine, que le  
liquide qni surnage ne précipite plus pi. l'acide acétique dilut;,, 
montre qu'on a employé suffisamment de ce réactif. mais on 
pourrait en avoir mis un excès, qui aurai t  redissous u n  peu d e  
caséine ; aussi faut-il s'iissurer que la  précipitation a été corn- 
plète et que le liquide filtré n'est troublé, ni par  l'acide azolique, 
ni par  le réactif d1Esbach. 

En efret, si l'opération a été bien conduite, le liquide filtré 
reste limpide après addition de  ces deux réactifs. 

Le réactif de ï a n r c t  e t  l'acide trichlorncétiquc donnent  souvent 
un louche, mais celai-ci cwrespond une quantité de matière 
alhuniirioïde négligeable. 

Dans un  certain noiribie de cas, nous avons effectué le dosage 
de ln caséine par  notre procédé et par  celui de  Denigès ; quoique 
les chiffres fournis par  notre niéthode aient été généralement 
infërieurs, les résultuts sont trhs voisiiis de ceux de Denigés ; 
ainsi nous avons trouvé : 

Par notre piocé lé. I'nr la procédé Denigb 
- - 

8 gr.  no 9 g r .  10 
20 - 30 4.1 - 20 
22 - 30 13 - 20 
II -- 10 2 3  - 90 
i n  - CO i i  - 00 

Kous croyons, d'ailleurs, que  la diflérence peut ètre due, e n  
partie, h des substances autres  que la caséine. M .  Guiraud, avec 
le procédé pondéral Adam-Roux, avait obtenu des résultats ana- 
l o y e s  : 
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ProcBde oridéral Prouide volurn6trique 
Adaru-floux DenigPs. 

- - 

Caséine dans le colostrum 28 gr. 50 29 gr. 50 
- 22 - 50 23 - 00 
- 29 - 20 19 - 50 

M. Guiraud a obtenu la même concordance pour les laits 
exempts d e  colostrum, e t  il a entiérement confirmé les chiffres 
de la courlie établie par  Denigés. Pour  quarante-quatre èchan- 
tillons de lait  de femme examinés assez longtemps après  l'état 
colostral, il a trouvé u n e  moyenne d e  I l  gr.17 de caséine par 
Iitre (14 g r .  a u  maximum, 8 gr .50  a u  minimum). Ces chiffres 
sont singulièrement différents de ceux qu'on rencontre dans les 
divers ouvrases  ; on trouve, en etyet : 

Simon (15 observations). . . . .  35 gr. 30 de caséine par litre. 
(44 - ) . 3 8 - 0 0  - - 

Boussingault . . .  38 - 00 - - 
Henri et Chevallier . . .  25 - 90 - - 
Blillon et Commaille. . . . r  6 - 8 9  - - 
A. Gautier (Chimie physiologique, 1874). 49 - 00 - - 
Vernois et Be~rquerel. . . .  39 - 20 - - 
GuibourtetPlanchon , , , . . 21 - 4 0  - - 
Chevallier e t  Baudrimont . . .  19 - 00 - - 
1)uclaux (Le  lait, i887) . . . . .  9 - 80 - - 
Denigés (Chimie analytique) . . .  l t  - 00 - - 
Villiers et Collin (1900). . 19 - 00 - - 
Eérail (Pharmacologie, 2901) . .  17 60 - - 
llarfan (190:3). . . . . . . .  46 - 00 - - 
A .  Gautier  (L'al imentat ion,  2904) . . 22  - 90 - - 

En présence de telles divergences, nous avons fait i'analyse, 
du lait d'un certain nombre dc nourrices. Grilce au  concours de 
M. le Docteur Bonnaire, accoucheur de l 'hôpital Larihoisière, 
que nous sommes pürticulièrerrient heureux de remercier ici, 
nous avons pu nous procurer de.; laits ti'és variés conirne Age et. 
c o n m e  or igine .  hl. Deval, dans  un travail spdcial, publiera les 
r6sultats ohtenus pour les différents éléments de ces laits;  le 
tableau suivant  indique seulement les chitPres de la caséine par 
litre de lait : 

Age du lait 
A ge en jours depuis Kornbre 

de la f e m m e .  Parité. l'acçouçtieriierit. d'anillyses.  Maxirnum. Minimuni. Muye;ine. 
- - - - - - 

22 ans 1 262 j .  276 j. 10 9,30 6,75 8,OO 
23 - 1 6 8 j . A  7 3 j .  4 9.50 8,40 8,96 
28 - 11 67j.1i289j. 33 11,80 6.50 9,21 
27 - 11 $ 7 0 I . B 3 9 0 j .  26 41.80 7,00 8.55 
3 2 -  Y I  2 4 j . A  6 5 j .  Y 13.50 5,UO 8,83 
48 - 1 10 j. a 25 j .  3 17,50 9,OO 44,46 
17 1/" 443 j. à 54  5 .  3 17,30 9,00 13;16 
22 - 1 158 j. & 193 j. 4 10,20 5,YO 8,21 
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Pour trente-quatre autres  laits, fournis p a r  des femmes dilT6- 
rentes, sauf trois ciis oh la rrdrne femme a fourni deux  échan-  
tillons, nous avons trouvé : 
de 4 a 10 j .  apres l'accouchement, Z2 analyses : cfiskine (moyenne)  17 gr. 92 
de 10 à 30 - - 6 - - 16 - 15 
d e 3 0 à 1 9 3 -  - 16 - - 10 - 43  

On voit que la teneur  en caséine, très élevée d a n s  les dix jours 
qui suivent l 'accouchement (18 gr .  environ:, diminue rapidement  
pour se  maintenir,  après  le  premier mois, entre 8 et 10 gr .  Cc 
sont l à  des  chiffres qui confirment absolument ceux qu'avait. 
indiqués M .  Guiraud, e t  qui  montrent  que,  suivant  l'Ag-e d u  la i t ,  
sa  ten'eur en caséine peut var ier  d u  simple au  double, cc qui  
explique les divergences que  nous avons signalées. 

Quant a u x  chiffres qui dhpassent 35, ils sont tout 5 fait  excep- 
tionnels. Nous avons ci:pr,nd;irit rericoritré urie nourrice dont  l a  
sécrétion lactée diminua brusquement  a p r h  le départ  de  son 
enfant et qui ne fit pas  tar i r  son l a i t ;  elle continua d e  donner  
le sein chaque jour h un autre enfan t ,  fournissant ainsi environ 
200 à 300 gr .  dans les vingt-quatre  heures, pendant les quatre  
premiéres semaines après le départ de son enfant.  puis  seule. 
ment  60 ?I 80 gr .  les deux mois suivants. Iles chiffres de  caséine 
ont  été, dans  cet intervalle ; 19gr.70, 18gr . ,  34gr.50, 4igr .30,  
21 gr.80. C'est Ih une  anomalie qui  peut se rencontrer chez les  
femmes n'allaitant pas  rSgiiliErement et  dont  on ne saurait  tenir  
compt?. Nous en dirons autant ,  a fortiori, d'une femme IV pare, 
accouchée de  son second enfant en septembre 1901, ayan t  fait  
depuis deux avortements, le premier A six semaines, le deuxième 
k deux mois, en 1903. Lc lait n'a jamais  disparu complè- 
tement, depuis le second accouchement d e  1901, malgré l a  
compression des seins, e t  l'on y a trouvé 73gr.34 de caséine, 
50gr.96 de beurre et  G7gr 28 de lactose. 

En résumé, nos nombreuses analyses confirment les chiffres 
voisins de  1 0  gr .  pour  la caséine contenue dans u n  litre de  lait 
de  femme, un  mois aprhs l'accouchement. 

Lorsqu'on n'a que quelqiies cc. de lait, on peut, an observant 
les précautions que nous avons i n d i q u k s ,  doser le beurre, la 
caséine, le lactose et  les sels en précipitant la casbine p a r  l'acide 
acétique dilué. 

Sur le dosage do moere, 
Par M .  J .  WOLFF. 

La méthode suivante permet de  doser le sucre inverti ou le 
glucose par  précipitation du  cuivre l'état de  Cu'O, qu'on dis- 
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- 498 - 

sout ensuite dans  If: sulfnte ferrique el SObII', r?t l'on titre par le 
perii1;ingannte de polasse le  sulfate ferreux ainsi obtenu. 

A .  Liqueur de cuivre.  B .  Liqueur alcaline. 
- - 

40 gr. d e  sulfate de cuivre 200 gr. de sel de Seigrirlte 
par litre. ,150 gr.  de soude caustique 

q. S. d'eau pour faire 1 litre. 

Mélanger 20 cc. d e  A et 20 cc. de  B.  

C .  Liqueur de  fer .  D . Permanganate de pofassium. 
- - 

50 gr. de sulfate ferrique 5 gr.,  de pcrmanganale pour 
200 gr.  d'acide siilfnriqiie 1000 cc. 

q. s.d'eaupour faire 1 litre. 
N 

On titre par l'acide osalique - 
1 O 

Après avoir  introduit 5, 10 ou 2 5  cc. d'une solution sucrée 
0,s p. 100 dans une fiole conique, on ajoute 40 cc. du  mélange 
A et  B ;  on complète 60 cc. ; on fait bouillir exactement pen- 

dan t  3 minutes, e t  l'on verse le plus  rapidement possible le 
liquide chaud s u r  u n  filtre Soxhiet 21 amiante (cg. 1) ou dans un 
crenset de Ciooch (fig. 2) (1) relie à l a  trompe à vide p a r  la fiole B 
filtration. 

(1) Ce creuset, qui est en purcelaine, est percé de petits trous k sa par- 
tie infbrieure; on le garnit d'une couclio d'amiante en hoiiillie d e  quel- 
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E n  6 ,  on met 1 cc. d'amiante tassée et  en a u n e  couche plus 
mince de  bouillie d'amiante et d'eau (le liquide doit filtrer rnodé- 
rément) ; on jette s u r  le  filtre le nioins possible d'oxydule d e  
cuivre,et on le  l i t ~ e  plusi(:urs fois par  dX~:anlaLion à l'eau chaude ; 
on jette les eaux  de lavage, e t  on lave la fiole à l'eau distillée ; 
on verse alors s u r  l'oxydule dc cuivre 1 0  cc. environ de la -solil- 
tion ferrique, et l'on jette le tout sur  le filtre. Il se produit l a  
rhaction suivante : 

On lave deux ou trois fois la fiole et le filtre à l'aide de la solu- 
tion ferrique, de rnanière'ù n'employer en tout que 20 cc. envi- 
ron. Afin de faciliter In dissolution, il faut  mettre en suspension, 
avec un  agitateur, la partie a d u  fillre d'amiante pendant  la fil- 
tration (1) ; on lave deux ou trois fois iF l'eau chaude. e t  l 'on 
titre au moyen d u  permanganate de  potasse. 

N .  B. - II est indispensable, lorsqn'on prépare la liqueur fer- 
r i q ~ ~ e .  d'ajouter goutte à goutte le per rnnngna te ,  pour obtenir 
juste In coloration rose, car le sel ferreux, qui existe toujours en 
petite quantité dans le sulfate ferrique, fiiusserait les r k u l t a t s  si  
on ne l'oxydait pas. 

TLTRAGE DES L I Q U E U R S .  - 11 suKt ,  pour  la conduite des opéra- 
tions, de titrer le permanganate à l'aide de  l'acide oxalique 
N/10 (on emploie 20 cc. de ce dernier) et d 'exprimer le titre en 
cuivre métallique. 

011 sait que : 

D'autre part, on  sait  qu'il faut  5 rnol6cules d'acide oxalique 
pour s'emparer d e  50. 

Donc 2 rriolécule~ de permangimnte (31$,85) corrc:spondent B 
5 molé:ules d'acide oxalique (630) ou,  en prenant  la moitié de  
ces poids, pour simplifier, 18'i,9 de permanganate correspon- 
dan t  a 315 d'acide oxnlique. 

Supposons que nous ayons trouvé 1'2cc.6 d e  permanganate 
pour 20 cc. d'acide oxalique N/10; 20 cc. d'acide oxalique NI10 
contiennent Ogr.126 d'acide, ce qu i  correspond, d ' après  les rap-  
ports ci-dessus, à 0 3 . 0 6 3  15 de permanganate de potasse. 

ques rriillimktres d'épaisseur, qu'on a soin de tasser avant chaque ope- 
ration. 

(1) C'est Ib la  partie la plus délicate de l'opckation, car il ne fadt pas 
qu'il reste la moindre p:ircelle d'oxyde emprisonnée dans l'amiante. Les 
manipulations sont rendues plus faciles par l'emploi du creuset de 
Gooch . 
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12ce.0 d e  perrhanganate contenant Ogr.06315 de ce sel, il en 
rksulte qu'un litre de liquide renferme 5gr.0119 d e  permün- 
gariale. 

Pour  calculer l'équivalence d e  cette liqueur en cuivre nidtal- 
lique, il faut remarquer  que 21nObK donnent  JO e t  que X u ? O  
prennent  5 0  pour donner 10 CuO. 

157,9 de permanganate correspondent donc i 316,s  de cuivre 
métallique, et, p a r  suite, la liqueur renfermant  5 gr.01 l 9  de per- 
manganate correspond à 10gr.045 de  Cu p a r  litre,  

Cu Le rappor t  - sera établi une fois pour  toutes ; il suffira 
sucre 

ensuite de titrer l a  solution de permanganate p a r  rapport à 
l'acide oxalique N/10. 

On prépare une solution de  sucre inverti à 0,s p. 100, et l'on 
emploie des doses croissantes d e  cette solution Il résulte de 
nornhreuses exphiences  que  la courbe qu'on peut étahlir est nne 
ligne droite pour les  proportions de sucre comprises entre 25 et 
75 niilligr. En deçà et  a u  delà, il devient nécessaire de  faire de 
nombreuses determinationspour établir une courbe exacte. 

FORMULES PEIIYETTANT D E  CALCULER IMIÉDIATEMSNT LE TITRE 

EN C U I V H E  D E  LA SOI .UTION nE PRRMANGAIYATE.  - Si n repr~hente  
le  nombre d e  cc.  de  permanganate ernployb pour saturer  20 cc. 

126 579 - d'acide oxalique normal, on a u r a  - - t i tre en Cu de la 
n . 

l iqueur de permanganate. 
Si nous faisons n = 12,6, nous écrirons : 

Si 20,OG correspondent ii 1000 cc., 
û,oiOOEi coi.responclent à I cc. = coefficient. 

Il suffit donc de multiplier le coefficient par  le  nombre de cc. 
de perrnangariate employé pour l'oxydation di1 sel ferreux, si 
l'on désire connaître la quantité d e  cuivre correspondant au 
glucose. 

TABLEAU PEnNETTANT D'ÉTABLIR UNE COURBE.  - La s o l ~ t i o n  
sucr6e renfermant exactement 0,52035 d e  glucose p .  100, 

Solution 
sucrke - 

%cc. 3 contenant 13 milligr. de glucose = 2 cc.65 de MnO'K. 
5 cc. - 26 - = Scc.20 - 
7 c d  - 39 - = 7cc .m - 
8 rc.h - 4$,& - - 8cc.65 - 

10 cc. - 52,03 - = IOcc.0 -. 
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Suluti,on 
sucrae 
- 

I l  cc.5 contenant 59,84 milligr. de glucose = 11 cc.14 de  MnO'K. 
22cc.5 - 65,03 -- = 19cc.O - 
13cc.5 - 70,2 4 - = 13cc. - 
1 5 ~ ~ .  - 78,05 - = t4cc.9 - 

Or, le titre en Cu de  notre MnO'K étant  10,045 p. i.OM3, on  
alira pour 1 cc. = 0,01004$. 

Ce qui  donnera : 

c c .  de Milligr. de 
permanganate Coefficient Cu glucose 

- - - - 
%,65 X 0 010045 - 26,619 correspondant A 13 
5,90 X 0,010045 = 52,% - 26 
7,50 X 0,010045 = 75,33 - 39 
R,65 X 0.010048 = 86,89 - 4&,8  

i0,O i< 0 010045 = 100,45 - 52,03 
I l , i 2  X 0 010045 = ZI2,5O - 59,84 
1.2 X O,0100'iC, - 120.5'1 - 65,03 
13 x 0,0100i5 = 130,58 - 70,91'r 
I4,2 x 0,01OO'r5 = l/i2,63 - 78.05 

Fleur tle u o i i l i . c  et soufk sul~liiné. 

Nous avons reproduit, dans l e  numéro de ce Recueil du  mois 
d'octobre dernier,  un article d u  Bullelia de la Sociéle des agricul- 
t e u n  de France contcstant la valeur  d u  procédé de t i t rase des 
soufres siililirii6s, piililii: par  M. Dorriergue d a n s  les Annnles de 
chinie annl!jtique du  15 décembre 1904. 

E n  r6ponse à l'article paru  dans  le &illetin de la Société des 
a!jriculteul-s de France, h l .  le professeur Domergue a adressé ad 
président de cette Société In note suivante, que nous sommes 
heureux de  reproduire rious-rric?rnc:s e t  qui conlribuera, nous eri 
sommes persuadés, à réduire k néant les objections de l 'auteur 
de l'article d u  Bulletin de la Sociéte'da agl%xlteu~-s de France. 

r Monsieur le Président d e  la Société des agriculteurs 
de  France, 

« L e  compte rendu de  la séance de la section de viticulture 
d u  26 juin 1905 (1) contient une  cornmunicalion du  laboratoire 
de la Socidté dcs agriculteurs de France a u  sujet d'un article 

(4) Numéro du Bulletin de la Société des agricalteurs de Irrlince dd 
10. aoUt i905. 
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que  j'ai publie dans  les Annales de chimie analytique s u r  le soufre 
sublimé. 

« L'auteur anonyme de cette communication ayan t  cru devoir 
critiquer les conclusions de rnon article, j e  viens vous prier 
d'accueillir la rectification que j'ai l'lioririeur de voiis' adresser R 
ce sujet. 

(( Ce que j'ai cherché & etablir,  c'est, d'abord, une distinction 
d e  dénomination entre  les divers produits q d o n  extrait  d'une 
chambre de condensation, e t  ensuite une méthode permettant de 
classer commercialement ces divers produits. 

(( Bknomincdion.- On devrai t  rkserver le nom de fleur de so11fi.e 

a u  produit présentant la forme utriculaire e t  donner  le noin de 
souFe szibliwui à l 'ensemble des produits d e  condensation, ahstrac- 
tion faite d u  candi, qui  est du  soufre fondu. 

(( Class~rnent. - Si l'on admet  ces dériominations, un soufre 
sublimé sera classé suivant  sa richesse e n  soufre utricul:iire ou 
fleur de soufre, c'est-&-dire en insoluhle a u  sulfure de carbone. 
Or, il résiille de mes expériences qu'on peut prendre 33 p.  100 
comme chif'f're moyen d'insoluble dans la fleur de  soufre p u r e ;  
p a r  conséquent, la teneur en fleur de soufre d'un soufre sublimé 
coriimercial sera @ale a u  poids d'insoluble rinns le sulfure de 
carlinne 1niillipli6 par  3. 

( (En  admettant ,  comme limite inf&ieiire du phénomène de 
rétro,qvadntion (analogue ii celui qu'on ohserve dans les super- 
phosphates), le chiffre de 12 p .  100, il en résulte que : 

(( Uri soufre renfermant moins de  22 p. 100 d'insoluble au 
siilfiire de  carliorie devra Clre corisidérF: cornirie additioririé de 
trituré ; mais un  cbiffre d'insoluble supr':rieur k 12 p. 100 n'in- 
dique pas fatalement la pureté d u  pro.luit. Si ,ic reprends les 
exciriples citCs par  le chimiste anonyme,  j 'arrive h des conclu- 
sions différentes. 

(( Dans le premier, un soufre contenant,  à l 'origine, 30 à 
35 p .  100 d'insoluble et rétrogradant à In Iorigiie jusqu'h 
18 p. 100 nc sera pas, pour  cela, considéré coinine adl i t ionné 
d e  trituré, mais  bien comine renfermant  36 p .  100 de fleur de 
soufre a u  molnent de l'expérience. Dans ce cas, la garantie 
d'insoluble est variable avec le ternps; c'est donc une affaire 
d'eriteriie entre le lalrric;~rit el son acheteur .  

Dans le deuxième exemple, si l'on so~iiiiet k rnori analyse u n  
mcilanae parties égnlcs de suhlirné à 26 A. 30 p. 100 d'in- 
soluble et  de triluré, ma  conclusion sera que  le produit examiné 
renferme 39 à 45 p. 400 de fleur, et le sou r i~e  ironique dont 
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- 433 - 
parle mon honorable contradicteur fleurira, non pas  s u r  les 
Iévres d u  marchand,  mais  bien sur  les miennes: 

(( J'espère, Monsieur le Pritsident, q u e  ces explications, que 
vous trouverez peut-être un  peu longues, convaincront les 
membres d e  votre Société et  vous permettront de  rétablir la 

etc. . 
A.  DOMEIWUE ». 

vérit6. 
r Veuillez agréer, 

REVUE DES PUBLIGATIONS FRANQAISES 

lhlcl6liyde îbrinlque. - RI. THÉVE-  
NO3 ( B d l e t i n  des sciences pharniacologiques d'août 1905). - Le pro - 
ceidé que propose M .  Thévenon consiste $jouter ?I la solution 
dans  laquelle on recherche le formol des crislaux de métol (sul- 
fate d e  méthylpararnidophénol) ; il se  produit, si  la solution 
contient d u  formol, une coloration rouge-grenat, q u i  se  déve- 
loppe lentelrient à froid. plus rapiderrienl à chaud. 

II faut. éviter de  dépasser la tempCrntiire de  757 qui  nuirait  à 
la réiir:tiori et ferait virer. la coloration a u  ,jaune-brun. 

Cette r k c t i o n  n'est ernpechée n i  p a r  les acides act t ique ou  
lactique, ni p a r  le  sulfate d e  magnésie ou  le  sulfiite d e  soude.  
Au contraire, la soude et  les alcalis modifient la réaction et font 
virer la couleur rouge nu rouge -brun .  

La réaction est sensible mème avec une  solution ne contenant 
que 1 p. 10.000 de formol H 40 p. 100 

Pour  rechercher le furmol dans le lait, on précipite la caséine 
par quelques gouttes d'acide acétique dilué a u  1,5, et  I'on filtre ; 
au  Incto-skriirn obtenu, on ajoute un excPs de (:ristaux d e  rridol, 
e t  l'on plonge le ballon dans iin bain-marie dont la t e m p h t u r e  
ne dépasse pas 75" au  bout d'une demi-heure, la réaction es t  
complète. 

Ancilyse rapide d e n  inallères sncrées (Iéwuloac. 
glueose et saechrrrnsc. - M. RLAIIEZ (Bullet in de la  Socieii 
de pharmacie d.? R o i - d ~ m x  d e  juillet-août 1905). - J'ai publié, 
en 1!)03, dans le Billletin de la Socide' de liharmmie de Bordeaux 
(p. 232 et  333) une Élu& sur les matières suuirs I P S  plzcs inzpo,fmites 
d ~ s  vins et des molils de raisins.  Dans ce travail, j'ai ind i ipé  les 
formules que j'avais établies expérimentalement pour calculer 
les deux sucres (lévulose et  glucose) d a n s  les mélanges rie ren- 
fermant que ces deux matières, forn~ules  qui  sont ; 
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P X 0,484 + a 
Lévulose p. 1000 = 

1,35 

Glucose p. 1000 = P - lévulose. 

formules dans  lesquelles 1' représente la somme des deux sucres 
p a r  litre d e  solution, e t  la déviation en degrés saceharimétri- 
ques, B la température de l J O ,  l 'observation se  faisant dans un  
tube de  deux décirnétres, avec le polarimetre à pénombre, à l a  
lumiére rnoriochromatique jaune. 

J'ai attiré tout particulièrement l'attention s u r  la nécessité de  
faire l'examen polarirnétrique ii la tenipérat.iire de l E i O ,  car, sur  les 
d e u x  sucres (glucose e t  Iévulose), si  le pouvoir rotatoire du pre- 
mier n'est pas  sensiblement modifié par  une petite variation de  
température, il n'en est  pas  de  m i m e  du  second. Si l'on fait la 
lecture d u  polarirnètre à urie température supérieure à I E i O ,  et  
qu'il s'agisse d'un mClange 2 parties égales de glucose et de lévu- 
lose, les calculs indiquent un  escés de glucose s u r  le lévulose, 
excès d 'autant  plus grand q u e  la tenipkrature sera plus élevée. 
Au contraire, s i  Io. lecture est faite au-dessous de in0 ,  I'inverse a 
lieu. et le c;iiciil indique In prédominance du Iévulose. 

II est A la rigueur possible de  faire les lectures à 150,  mais, 
'dans la pratique courante, dans  le fort de  l 'hiver ou en plein été, 
l a  chose n'est pas  toujours très commode ; aussi, ai-je pour ainsi 
dire  renoncé, lorsqu'il s'agit d e  déterminations usuelles, à opérer 
rigoureusement à 15" ; je  fais la lecture snccharimétrique à la 
tenipkrature d u  laboratoire, température que je détermine sur  le 
liquide polarisé iinmédi;itenient après  l'oliservntion, e t  j'effectue 
une correction. C'est cette correction dont  je vais donner  les for- 
mules. 

Ln premier cas considkrer est  celui oii l'on s e  t rouve en pré- 
sence de gliico-lévulose formé exactement de  parties 6güles de 
glucose et de Iévulose. 

J'ai préparé différentes solutions de sucre interverti  à doses 
oscillant entre 10 et  JO p 100.  Pour chacune de ces solutions, 
j'ai déterminé la dkviation saccharimétrique à deux tempkratures 
quelconques, difl'érant de 8 à. IO" ,  e l  oscillarit entre 100 et 2 P .  
Uans chacun de  ces cas, j'ai divisé la difrérence entre  les deux 
lectures extrérnes, d'abord p a r  le nombre dedegrés  compris entre 
celle des deux lectures, puis p a r  la déviation observée à l a  tem- 
pérature In plus basse. J 'ai ainsi obtenu des chiKres excessive- 
ment  voisins de 0,014, que j'ai été conduit h adopter .  D u  reste, 
les expériences ont été faites A des époques très éloignées les unes 
des autres. 

Tl résulte de ce fait  que,  si $ 00 une solution de  gluco-lévulose 
drkie  de 1" sacch;iriniétriqiie B gauclic, snus deux  décimélres 
d'épaisseur, à la température de  0 -+ iO ,  la déviation sera 
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4 -t 0,014, car  1'éli:vation de température diminue la dkviation 
lévogyre, e t  la diminution de teriipérature I'augrnerite. 

Cela étant  posé, voici la formule de correction : 

La déviation à 150 est Cgale à la d h i a t i o n  k 6 0 ,  augmentée ou 
diminuée du  produit de cette r n h c  déviation O0 par  au tan t  de 
fois 0,014. qu'il y a de degrés entre O 0  e t  1 5 0 ,  c'est-à-dire : 

D A + 150 = d k 0 & d X [0,01 k X la différence entre 90 et 1501. 
Si û > 15, il faut le signe +. 
Si 0 < la ,  il faut le signe -. 

J'ai vérifié l'exactitude de cette formule entre 1 0  et 2s0, limites 
de terripkral.iiiw qu'il est f;ic:ile de rie I>iis ri6p;isser daris u n  labo- 
ratoire. 

II y a à examiner un deuxième cas, celui dans lequel il n'y a 
pas parties égales d e  glucose et de Iévulose 

~ ' l l  est utile de  faire subir  h la lecture saccharirnétrique une  
correction, cela est  d b  à la présence du  Iévulose d a n s  le liquide 
polaris6. S'il n'y avai t  pas  de lévulose, e t  si tout le sucre était  
du glucose, le chin'rc correctif 0,014 deviendrait égal à zéro ; 
tout le second rnenibre de  l'équation serait nul,  et la lecture 
directe à pourrait  étre corisidérke comme si elle avait été faite 
à 25O. 

Si, au contraire, i l  n'y avait que du  lévulose en tarit. que sucre 
réducteur, a u  lieu de moitié glucose et moitié Iévulose, il est 
facile de comprendre que ce même coefficient de correction devrait 
t t r e  doublé, c'est-à-dire rendu kgal à 0,028. 

En somme 

Si tout glucose, coefficient correctif . , . . Zéro. 
Si 112 glucose 112 lévulore, coel'ficient correctif. 0,014 
Si tout lévulose, coefficient correctif . . . . 0,028 

Tous les cas possibles, lorsqu'il n'y a que ces deux sucres en 
présence, sont compris entre ces deux extrémes, et, si l'on vou- 
lait faire subir  une correction rationnelle à la lecture, il faudrait,  
d'abord, que le problème fîit résolu et non à résoudre, pour eon- 
naitre la valeur  du coefficient correctif à employer. 

En appelant A la proportion de l4vulose dtins le  mélange pour 
100 parties de sucres (glucosc et lévulose), le coefficient correctif 
serait égal à 

Dans le  tableau ci-dessous, j'ai calculé les coefficients relatifs à 
des rndariges daris lesquels la proportion d e  lévukose croît d e  
0 à 100, pendant  que  celle de glucose décroît dans les mêmes 
proportions. 
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Lkvolose Glucose 
p. 100 p .  100 

- 436 

Coefficient 
de carrection 

- 
0,000 
0,0028 
0,0056 
0~0081 
0,0098 
0 , O I  12 
0,0126 
0,o l '\O 
0,O 1% 
0,0168 
0,0182 
0 , ~ 1 9 6  
O ,0224 
O,! I%Z 
0,028 i 

- 
P 

Rapport - 
a 

-- 

2.06 
2: 9 
4,9 

22,s 
0 3  

17,811 
8,0:3 
3,23 
3,86 
3,06 
2,54 
2,1ü 
1,67 
1,3s 
2,15 

S'il u'est pas possible d e  savoir exactement et  a priovi le coeffi- 
c ient  correctif à employer, on  peut suffisamment le presscnlir 
lorsqu'on connaît : 

1 0  La quantilé de sucres r4tliiclr.ui.s (glucose et lévulose) rap- 
portés ou litre ; 

20 La déviation pour  deux  décirnhtres h In température de 
l'observation (si elle est comprise entre 10 et 4 P )  

O n  doit, tout d'abord, savoir qu'aux teinp6raturcs comprises 
entre 1 0  e t  2 P ,  les solutions de lévulose et  de glucose mélangés 
sont dextrogyres, lorsque la proportion de Iévulose est inférieure 
à 30 p. 100 par  rapport  la quantité totale des deux sucres. 

On doit encore savoir que,  lorsque cette mériie proportion 
ixritksirriale de  lévuliise est voisine de  33 à 35 p 200, les solu- 
tions n'ont qu 'une très faible action sur  la lumière polariske (par  
suite de compensation). 

Enfin, lorsque la proportion ceritésiinale de  lévulose d6passe 
40 p. 100, le m h n g e  des deux sucres est nettement lévogyre. 

Dans le premier coinme dans  le dernier de  ces trois cas, si l'on 
divise le  poids de sucre total réducteur P par  litre (dosé par' les 
liqueurs cupriques) p a r  la déviation polarinlétrique a ,  dextro- 

P 
gyre ou lévogyre, or] o1)tic:iit uri rapport. - , qui ,  par sa valeur, 

a 
indique, comme j e  l'ai établi précédemment, les proportions 
centésimales e t  respectives des deux sucres (glucose e t  115vu- 
lose). 

Ce sont  ces rapports  que j'ai inscrits d a n s  la quatribme colonne 
du tableau précédent. 

Esemple : Une solution sucrée renferme 200 gr. de sucre 
réducteur p a r  litre ; elle dévie, 5 200, de  100 divisions à gauche.  
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P 200 
Le rapport - B 200 sera : -- = 2. 

a 100 
Ce nombre 2 étant  trés rapproché du  chiffre 2.16, qu'on t rouve 

dans le tableau, le coefficient correctif sera de 0,0196, et,  si  I'on 
veut avoir la déviation il 150, on la calculera ainsi : 

II est t rès  fiéqiieril. qii'ori a i t  arialyser des  iniIilariaes de  snc- 
charuse, de lévulose ct  de glucose. En  se  servant  dcs formules 
que je vais indiquer, le p r o b l ~ m e  est aussi siinplifié: que possible, 
et les résultats sont suffisamment précis, attendu que, quoi qu'on 
fasse e t  quelle que soit la complexité des formules dont  on peut 
faire usage, ils ne peuvent être qu'approximatifs. 

Les trois exemples que j e  vais citer suffiront pour  montrer  la 
simplicité de ces analyses p a r  l'emploi des fo rm~i les  e t  des  
tableaux que  j'ai dressés. 

1' Vin hlnnc tris sucré et ah:ool is i  (moût rnû,tê ,i l 'a lcool ) .  - L'ana- 
lyse relative a u x  maiiEres sucrées a fourni : 

Sucre réducteur (dosage direct par 
liqueur cupro-potassique) . . . 188gr. 00p. 1000 

Sucre réducteiir total après invcr- 
sion . . . . . . . . . 188gr.OOp. 1000 

Il n'y a donc pas de saccharose. 
1)i:viatiori pol;irirri6triqiie (pour  2 décirricitrris) 3i 2i0  = 34O3 à 

gauche. 
Si l'on divise 158 par  34,3, on trouve 5,4. Ce chiffre étant  plus  

voisin de  5,23 que de tout  autre, il faut  prendre le coefficient 
correctif 0,014. 

La déviation à 15" sera alors calculée ainsi : 

et  I'on n'aura plus qu'à calculer a u  moyen des f o r m u l ~ s  rappor- 
tées au  début  de  ce travail.  

188 X 0,484 + X"79 
L é v u l o s e  p. 1000 = = 94,95. 

~ , X J  

Glucose  p. 1000 = 188 -94,95 = 93,05. 

Ces deux quantités étant trks voisines, le sucre de ce vin est 
donc du sucre interverti  avec une  trés légère prédominance de 
lévulose, comme s'il y avait eu u n  commencement de fermenta- 
tion immédiatement arrêtee par  mûtase  à l'alcool. 

2" Fruits nu j u s  sucré. - L'analyse du jus a donné : 

Sucre réducteur direct (dosage par 
la liqueur cuprique). . . . . 102gr. 00 p ,  1000 

Sucre réducteur total dosé aprés 
inversion par la liqueur cuprique. 330gr. 00 p. 1000 
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Ce dernier chiffre montre In. priiscncc du  snccharox ,  dont la 
proportion est de  : 

[330 gr. - 102 gr.] ~ 0 , 9 5 = 2 1 6  gr.60 p. 2000. 

L'examen polarimitrique, aprEs inversion k 19" d a n s  un 
tube de  deux  d8cimètres, a donné une déviation lévogyre de 
- ~ 9 0 3 .  

Si l'on divise 330 par  59,3, on  obtient 5.5, nombre se ' rappro-  
chant assez di: 5,23 pour qu'on puisse ernployer le coelficieiit 
correctif 0,024. 

La déviation S 15O sera donc : 

P 330 
Le rapport  - est égal h - = 5,27. 

6206 

Ce rapport  5,27 montre q u e  le sucre polarisé est du sucre 
interverti, formé de parties Égales de glucose et de  lévulose. 

Du reste, e n  effectuant les calculs, on a : 

330 X 0,484 + 6206 
Lévulose p. 1000 = -- = 1 6 4 p . 7  p. 1000. 

1,35 

Glucose p.  1000= 330 - i61,7 - 2ti0g.3 p .  1000. 

Ces deux nombres peuvent &tre considdrhs comme identi- 
ques.  

Donc ce jus  sucrC renferme p3r litre : 
216gr. 60 de  saccharose et 102 gr. de  sucre interverti ,  prove- 

nant  soit du  fruit, soit de l'inversion partielle d u  saccharose 
employé pendant  la préparation. 

3O Fruits nu j u s  sucre. - L'analyse du jus  a donnA : 

Sucre réducteur dosage direct (par 
liqueur ciiprique) . . . . . 2 1 6 g r .  6 p. ZOO0 

Sucre r6ducteur totalapri,~ inversion 
(par  liqueur cuprique) . . . . 420 gr. 80 p. 1000 

Ce dernier chiflre indique la présence d u  saccharose d a n s  la 
proportion d e  : 

[420,80 - 216,60; X O,93 = 19kgr.  p. 1000. 

1,'eramen pnlariinétriqiie, aprés  inversion, ?i la température 
dc 130, a donné,  dans u n  tube de deux décimètres, u n e  déviation 
lévogyre de - 2Ei0. 

Si on divise 420,80 p a r  20, on obtient le rapport  17,8, qui mon- 
tre un  notable excés d e  glucose p a r  rappor t  au 16vulose. Ce rap- 
port  montre, e n  outre, qu'on peu t  appl iquer  le coefficient correc- 
t i f  o,oiie. 
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La déviation à 15" sera donc : 

En effectuant les calculs, on a u r a  : 

Excès du glucose s u r  le lévulose - 25%,00 - 168,BO = 83gr.20 
p. 200. 

La composition de  la matière s u c r k  d e  ce jus  est donc : 

Sacrharose . . . . . . . . . 194 gr.OO p. 1000 
Sucre interverti . , . . . . . 133 gr.40 p. 1000 
Glucose (d'une autre origine). . . 83 g r 2 0  p.  1000 

REVUE DES PUBLICATIONS ETRANGERES 

Donage rlii I~iuinolh A l'&ta1 tlc niolyhtlate clnoble 
tlc hisiiiuth et tl'uiniiioniaqiic. - MM. ED.-H. MILLER 
ET F. VAX D Y K E  CRUSEl i  (Journ. of amer. chem. Society, 1905, 
p.'16). -- Dans cette méthode,' le hisrriiith est prticipit.é k lll.t.;il 
de sel double (,molyhdote de bbisnrulk et d'ammoniaque), qui ,  après  
calcination, est pesé I'Cttnt de 13i2034Mo03. 

Polir faire une semblable détermination, un  grand excès 
(4 ou 5 fois la quantité théorique) de molyhdate d'ammoniaque 
est ajout6 h la solution de  nitrate de b i smuth ;  on ajoute quel- 
ques gouttes de couse Congo et de l 'ammoniaque diluke, jusqu'à 
ce qiic la solution devienne rose ; or1 ajoute u n  peu d'AzO31I 
étendu, jusqu'k ce que  la liqueur teintée prenne une  coloration 
lilas; on  dilue le tout k 1.50 OU 200cc.. e t  l'on chaafre lé$- 
rernent, en agi tant  de  temps à autre;  lorsque la  solution a 
atteint 50 ou 600: elle est filtrée dans u n  creuset de Gooch, et 
le précipité est lav6 avec une solution de  nitrate d'ammonia- 
que k 3 p .  100, jusqu'k ce que  le volume du  filtratum soit de  
400 ou 500 cc.;  le creuset, muni  de son couvercle, est chauffë à 
160°, et.  lorsque le précipite est parfaitement sec, on l 'humecte 
avec quelques gouttes d'AzO"1 concentré ,  on chauffe au bec - - 
Bunsen, de façon que  le fond du creuset atteigne le rouge sorn- 
bre ; on repéte le traitement p a r  A z 0 3 H ,  et l'on chauire juqu'k ce 
que le précipité soit d'une belle coloration jaune et que  son poids 
reste constant.  
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Les résultats obtenus par  cette méthode donnent un maxi- 
mum d'erreur de  Ogr.OO1l pour  Ogr.3 de  bismuth. 

1;. C .  

Tnbieau d'essai et de vr lcr i r  nion&taii9e ponr I'or. 
- R. J. l lOLLAND (Mining Mapzirie, 1903, p .  5%). - Aux 
Etats-Unis, l'or et l'argent, sous forme de  m6tal pur ,  d'alliages 
(lingots) ou de monnaie, son1 estimes en poids troy, et l ava leur  
du poids est  exprimée en onces troy, avec l'emploi de penny- 
weights et degrains pour  les parties décimales d'une once ; il en est 
généralement de  mSme en Angleterre, en dustraliz,  dans 1'Afri- 
que d u  Sud ,  etc., tandis  que,  dans  les pays  où le s y s t h e  
métrique est en vigueur, les poids d'or sont exprimés en gram- 
ines, kilogrammes. 

La valeur monétaire, en monnaie d'or, d'une quantith donnée 
d'or pur  dépend de  la valeur donnée au type Iéçal des un i t& 
monétaires respectives. 

L'unité monétaire, aux  Etats-Unis, est le dollar-or. Son poids 
est fixE B 23grairis8 d'or 900 millii'mes de fin, c'est-&-dire 
que 900 millièmes de métal p u r  équivalent B 23grains22 d'or 
p u r  ; en effet, 25.8 X 900 1 2 3 . 2 2 .  

En d'autres termes, 800 dollars-or, au type légal à 900 mil- 
liénies de fin, pèsent exactement 43 onces et  contiennent 38.7 
d'or pur .  Calculée avec l'une ou l'autre de ces valeurs types, la 
valeur légale d'une once d'or pur  est de 23.6718346 dollars-or 
arriéricnins. On emploie généralemerit la valeur de  20 do2la1-s 67 
par once. 

D'une mSme maniEre, on ohtiendrait les valeurs monetaires 
par  once ou par  kilogramme d'or p u r  ponr  les unites monétaires 
des autres pays (livre s t e r l i n ~ ,  franc, mark,  etc.). 

Dans les essais de minerais pour  o r  et argent,  les unités de 
poids ordinairement employées a u x  Etats-Unis sont : 

i0 la tonne de 2.000 livres acoir du  poids pour la pesée des 
minerais ; 

20 le système des poids de  lJussa,y-ton, proposé par  le  profes- 
seur Chandler, de l'Université Columbia, pour  la pesée des essais 
de minerais ; 

3O I'oxce lroy pour  la teneur en or  f i r i  p a r  tonne. 
L'assny-ton est le rapport numhique d'une tonne avoir du poids 

m e  once troy, expririié en ~r~ i l l ig rammes .  Ce rapporl  est de  
39rnilligr.166. 

Donc, en prenant  1 rissay ton (A.  T.) comme prise d'essai d'un 
minerai,  le nombre de niilligr. d'or ou  d 'arsent  obtenu dans  
l'essai donne directement la teneur  en onces de inétal pr6cieux 
à la tonne de  minerai .  

La valeur  monétaire correspondant en monnaie d'or améri- 
caine de  I'or fin contenu est d i t m u e  en iniilliplinnt In t.eneiir en 
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onces p a r  la valeur monétaire légale d 'une once d'or fin, soit 
20.67 dollars-or (C. S.). 

Ilans les pays employant la tonne  métrique (2 .204 l ivres 633 
acoir d u  poids) ou la longue tonne (2.940 livres a v o w  d u  poids), 
u n  ~nêrrie calcul donnerait I'assny-ton pour ces deux  nouvelles 
bases. 

L'auteur donne, sous forme de  tableau, les valeurs monétaires 
correspondant B des teneurs variant  de 1 once jusqu'h 680 onces 
à la tonne nvoir d u  poids. 

. P. T. 

Einplol de l'anode tournamite et de l m  euthode de 
mnerciirc, e n  anuljse tlcatrolytlqac. - MM. IJLY G .  
KOLLOK ET EDGAR P .  SRIITH. (Proceed. amer. p h i l .  Soc., 1905, 
p .  137 . )  - Des recherches antérieures ont montré qu'en analyse 
électrolytique, l'anode tournante permet l'emploi de  courants plus  
intenses, avec un depat métallique complet en très peu de temps ; 
de plus, par  l'eniploi de  la cathode de mercure, d'intéressantes 
détërminations e t  séparations de  rriélaux deviennent possibles. 

Les iiuteurs orit donc combiné u n  dispositif peu colileux, com- 
prenant  une anode tournante e n  platine e t  une cnthodc cn nier- 
cure. 

Uescriplion de l'nppnreil. - Le vase klectrolytique est consti- 
tu6 Dar u n  tube k essais d e  3cen t  .5 de diairibtre e t  i c e n t  . 5  d e  
hau teur ;  on ramollit légèrement le fond de  ce tube 2 l a  flamme 
d'un chalurrieau, e t  l'on y fixe u n  fi l  de  platine de 2 cent. d e  
longueur. faisant une saillie intérieure d''nviron 5 millimètres. 
Le fond d u  tube est aplati  à chaud sur  une plaque d'amiante. 

L'anode de 'icent.5 de longueur est formée d'un fil de  platine 
de 1 millimbtre de diamètre, roulé en spirale plate d e  Icen t .  S 
de  diarni:tie. Elle est insbrke d;ins iin rri;irichon for~rianl  la partie 
tournante, laquelle est niunie d e  trois poulies de diarriètre varia- 
ble (2 & 5 centitnétres). Ces poulies sont  reliées par  une cour- 
roie à deux poulies du moteur .  La vitesse de rotation peut var ier  
ainsi de  100 à 1 .800  révolutions par  minute. Un ampère-mè- 
t re ,  un  volt-mPtre e t  u n  rhéostat (de 1 à 100 ohms) sont intro- 
duits dans le  circuit. Les tubes d'électrolyse doivent être tou,jours 
très propres. Le mercure, avan t  d'être iitilisé, est lavé à l';&ool 
et à l 'éther, puis,  lorsque l'odeur de ce dernier a disparu, il est 
plitcé dans un  exsiccateur jusqu'au moment de la pesée. On le 
laisse généralement pendant 5 minutes dans la halance avant  de 
noter le poids definitif. 

Le poids de mercure utilis6 dans un dosage varie ordinaire- 
ment de 40 h 50 g r .  et peut etre  employé pour deux ou trois 
dosages, snuf pour Ic chrome. L ü  surface de la catliorle est 
d'environ 9 criitiini~tres ca r r i s .  Après avoir pesc't le t i i l~e conle- 
 riar rit le rncrcurr,  l'électrolyte ~ s t  iritroduit ; le tube est pliicé 
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s u r  one  feuille de  cuivre, e t  l 'anode est abaissée ; la distance entre 
l 'anode el la cathode dCpend du volunie de  l'électrolyte. Avec 
5 cc. de ce liquide, la distance était  de 5 millimètres, e t  dans les 
autres  exphiences de i centimètre. 

Le tube est  ensuite couvert ; l'anode est  mise en rotation, e t  le 
courant  est établi ; la vitesse de rotation de  l'anode peut varier, 
soit  à l'aide di1 moteur ,  soit à l'aide des poulies. Avec les cou- 
ran1.s intenses employés, l'électrolyte est fr(.,qiierrirnent c h a u f i  à 
l 'ébullition. La vapeur  qui se  condense sur  les parois e t  sur  le 
couvercle d e  vèrre  entraine continuellement de  petites por- 
tions du liquide qu i  peuvent être projet.ées pendant la durée de 
l'opération. Plus g rande  est la concentration de  l'électrolyte, 
plus  rapide es1 le dépBt, mais  les dernières traces sont toujours 
difficiles 2 enlever ; pour cette raison, on laisse encore passer le 
courant  pendant  quelques minutes aprks la dkcoloration de  
l'électrolyte Lorsque l'électrolyse est Lerriiinee, l 'anode est arrêtée ; 
le  couvercle d e  verre est enlevb, et le vase estrempli d'eau distil- 
lée; on s iphonne jusqu'au niveau de la spirale, et l'on ajoute de 
nouveau de  l'eau distillke, jusqu'à ce que le courant tombe h 
zéro. Cette eau de lavage est essayée, pour s'assurer d u  complet 
dépbt. I,e courant est ensuite interrompu;  on enléve le tube e t  on 
le  lave 21 nouveau b l'eau dislillée. en l'inclinant e t  le faisant 
tourner, afin d e  laver I'ainalgarne plus compléternent ; on éli- 
mine ensuite l ep lus  possible d'eau, et on lave deux fois l'alcool 
absolu e t  deux fois à l 'éther. 

AprPs volatilisation corripléte de  I'Ather, un place le tube dans  
u n  exsiccateiir et l'on pèse comme prkcédemment. 

Dosage du zinc. - La solution de  cette premiére expérience 
contenait Ogr."L25 d e  zinc rnktal, dans  u n  volurne de 13 cc. 
sous forme d e  sulfate. La vitesse de l'anode @tait d e  400 révolu- 
tions p a r  minute L'intensité d u  courant etait de i ampère,  et 
s a  force électromotrice de 3 volts. Le courant passa durant  
30 minutes La soliition siphonnée. ne  contenait aucune trace de 
zinc. Plusieurs essais a ins i  conduits ont donné les rksultats sui- 
van ts  en 25 minutes : 0.2022 ; 0.2030 ; 0,2025 ; 0.2045 ; 0.2021 ; 
0.2027. Dans un volume d e  10 cc., le  zinc était  complètement 
séparé en 20 minutes. 

E n  des temps variables, les résultats obtenus furent  les su i .  
vants  : 

En Fi minutes Ogr. 1196 
n 1 O >) O » 1774 
II  15 11 O )) 1897 
» 2 0  » 0 n 2002 
s 25 >i O » 2027 

E n  employant  un courant  de deux arnpéres et  ajoutant SO*HZ 
pour  üugnienter la conduclibilité, le dépot fut terminé en 
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45 rninutes dans  les conditions suivantes : Volume total 15 cc.  ; 
S O ' l l q c c . 4  ; intensit6 du courant = 2 amp.  ; force Electronio- 
trice = 7 volts ; vitesse de l'anode = 500 rCvolutions p a r  
minute. La quantité double de zinc fut  dissoute dans  15 cc.;  on 
ajouta 25 cc de SOSH2 ; l 'anode tournant 2i. 800 tours, le  dkpât 
fut  complet en 30 minutes, avec 1.5 ampkre et 10 volts. 

La m&me quan t i t é  de  z inc  dans  20 cc. fut électrolysée a v e c  
2 ,anip&res et 6 volts, les autres conditions iitant les mêmes;  dans  
lm 10 premières minutes, il n'y eut que Ogr 3352 iie dC:pdt. 

h r s c r u e  le mercure contient ~ i u s  d e i  gr .  de zinc, il est meii- - 
leur, pour  ohtenirdes résultats rapides, de le changer. 

Le tableau suivant résurne les diverses expériences. 

Cuivre. 

Pour ces expériences, on a employe une solution de sulfate 
de cuivre contenant Ogr. 3945 d e  cuivre mCtal dans 5 cc. 

Le tableau suivant rhsumé les essais pour le cuivre. 
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Nickel. 

Les expériences ont  étti faites avec une solution de  sulfate de 
nickel contenant O gr.  4802 de mCtal. 

Le tableau suivant résume quelques-unsdes résullats obtenus : 

Avec u n  courant de 6 ampéres et  5 volts, la solution est 
décolorée en 4 minutes. ~ ' a r n j l p m e  ohtenu est très clair et d e  
consistance mollelorsque la quantité ordinaire de mercure ( 4 0 g r  
est combinée à i g r .  de nickel. 

Cobalt 

Ce métal ne se sépare pris aussi rnpidernent que le nickel clans 
les memes conditions. Les dernières triices sont très difficiles 5 
éliminer. 

Divers rés~ilta1.s sont rkunis dans le tableau suivant  : 
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Chrome. 

Ln solution einployée est une solution de sulfate de chrome. 
L'addition de SO'IIQeçt nécessaire si l'on veiil h i t e r  Urie sépa- 
ration d'oxyde de chroine, mais un  excès d'acidc retarde ou einpê- 
che la precipitation. Arec 10 gouttes (40 gouttes = 1 CC.) et  u n  
courant de 2,s ampères e t  6 volts, il faut une  demi-heure pour  
diiposer Ogr. 23 d e  chrome. Avec Occ. 5 de  S04J12 et u n  courant  
de  5 ampères ct  4 volts. la solution ne  paraî t  pas  avoir dimi- 

nu6 de  coloration au bout d'une heure .  Lesconditions suivantes 
ont donné le dosage le plus rapide : une  solutiùii contenant 
Ogr.1180 de chrome et 3 gouttes de SO'H' a été électrolysée avec 
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un courant de  4 à 5 ampères et  6 volis, l a  vitesse de l'anode 
Btiirit de 400 tuiirs par  minute. 1l:ri 6 iniriiites, la soliition était 
d6colork,  et,  en 6 minutes, tout le chrome ktnit séparé. Le la&ige 
était efïectué comme précédemrrient; de  l'alcool arihydrebtait versé 
i'i deux reprises successives dans le tube d'élcctrolyse aussi rapi- 
dement que  possible ; cptte opiratiori est suivie de deux lavaçes 
a l'tither, afin d'empécher toute oxydation possible du chroine. 

Fer. 

SO'H2 en grande quantite retarde l a  précipitation. Les condi- 
tions qui tlorinent les résultats les plus satisfaisiirits sorit les sui- 
vantes : 

5 cc. d e  solution contenant Ogr.275 de fer iriktal, 3 gouttes 
de S04H9, avec u n  courant de  3 4 ampères et 7 volts, la rotation 
de I'anode étant de 520 a 920 tours  Dar minute. le fer est com- 

1 

plhtement deposé. en 7 minutes. 
Le fer est sous forme de  sulfate ferreux. 

L'article des auteurs  cornprend aussi, pour  chaque métal, une 
courbe donnant  le rapport de la quantité de  rnétnl dcposé au 
temps de  dépôt, dans des conditions déterminées. P. T. 

Itecheiwhe dc l'mclde chlorligdrlrlue libi-r? dans le 
sac gnntrique. - M. ÇIPULLIKA (Riforma médic~, 1904. no 49). 
- Le réactif est constitué par  u n  melange d'eau d'anilirie et 
d'hypochlorite de  soude ou de chaux. Ln coloration violette de 
ce rnelange est riiodiliéc db jà  par  l'acide chlorhydriqiie à O,% p .  
1 0 0 0 . A i n s i  l'acide chlorhydrique il 2 e t  au-dessus p .  1000 
colore la solution en bleu améthyste ; de 0,25 k 2 p .  1000, la 
coloriition est violet-rouge, passant plus tiird a u  jaunhtre. 

L a  présence sirnultanée de l'acide lactiqiie n'influence pas le 
réactif, qui  permet ainsi d'apprécier un exci:s plus ou moins 
~ ; r i ~ n d  d'acide chlorhydrique libre d a n s  le suc stoiii;~cal. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



Evalontlon alooométrïquc rapide. - 31. SESE (Annn- 
les de la Sociednd Espa?ioln de fisicn y qr~imica d e  mars  1905). - 
Ce procédé est une application directe de  la prEcipitntion frac- 
tionnée en analyse quantitative. Il repose sur  le fait  suivant  : 
si. ?i une  solution alcoolique concentrée d'acide benzoïque, on 
ajoute graduellement de l'eau pure ou nlcoolisie, il arrive u n  
moment oii la. quanti16 d'eau est suffisante pour produire u n e  
pellicule blanche, qui 'annonce le début  d'une cri&llisation e t  
dont  l'appiri-ition peut servir de lirriite dans urie opératiori de 
dosnge. 

Cette rnkthode est d 'une grande simplicité, bien que l'auteur 
n'ait pu encore étudier l'influence de la teni pirature sur  la mar- 
che de l'opération. G .  P. 

Recherche de I'rtlcaol dénataré dans len enioeiiccs, 
le@ teintoren et  les c a t r ~ i t s  fluides. - M. R. PETERS 
(Phni-m~ce~tiische Centrnlhnlle, 1903, p. 522). - Depuis le change- 
ment fiscal sur  les droils de I'alcool utilisé en pharmacie, établi 
en A l l e m a p e  par  1.1 loi du 18 septyrnhre 1902, on rencontre 
d'assez nomhreuv prodiiits inékrngés d'alcool dénaturé erriployé 
;tu lieu d'alcool pur .  En Allemagne, la rlénaturation ofricielle est 
obtenue avec Ci p .  100 d'esprit de bois. renfermant au  rnoins 
23 p. 200 d'acëtone. Pour la recherche de cette fraude, l'auteur 
se b s e  s u r  la présence de  l'acétone ; il démontre, d'abord, que 
le procédé de ?tIessiriger, qui consiste dans In ti~ansformation eri 
iodoforme, est ici inapplicable, de  rnème que l'essai a u  perman- 
ganate  d e  potasse, de niSine que  le dosage de I'alcool niéthylique 
par  le procédé Riche, Hardy e t  Windisch, ou la  recherche de  
l'acétone p;ir celui de Bartal, modifié par  Wallach (transforma- 
tion par  Ir: hrorrieen tétraliromure). 

II donne l : ~  préférence B la réaction de Legal, qui repose s u r  
l'erriploi d'iiric: solutiori I'riiictie de riitroprussi;ilede soude, laqiiclle, 
en pri:sericc de  In soudc. donne, ;ive: I'ac6tone, une  coloration 
rouge. Voici comment il opiire : 

10 cc. de  liquide alcoolique sorit étendus d'eau : on distillc 
10 cc. ; on ajoute a i  distillatuin 1 cc. de solution de ni t roprus-  
siate de  soude à 1 p. 100 fraîchement preparée à l 'abri de  la 
lurnihre, et 2 cc. de soude B 4 p .  100. -En  présence d e  l'acétone, 
on obtient une coloration rouge plus ou moins intense, qui passe 
toujours a u  jaune  au bout de quelque temps. S'il n'y a pas d'acé- 
tone. on obtient irnmédiatcrrient une coloration jaune. 

Les liquides incolores, cornme I'alcool cnniphré. peuvent étre 
examinés directernerit sans distillation. Les aldéhydes et  1 huile 
de fusel, qui peuvent étre présents diiris l'alcool, donnent la 
m&me réaction, mais, comme on doit employer de  l'alcool fin 
pour  les préparaiioiis, cela n'a pas d'irriportance dans ce cas par -  
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Dans trente-six examens de  produits phnrniaceutiqucs (coca, 
rntantiia, alcool camphré,  etc.) ou commerciaux (kirsch, alcools, 
essence), l 'auteur  a obtenu d a n s  tous les cas la coloratioii rouge 
trhs nette, ce qui démontre la présence de la falsification par  I'al- 
cool dénaturé.  R .  H .  

daalysc chimique den savons ordinaires. - M. G. DE 
S.4LAS. (Roletin de2 Lnboratorio m u n i c i p a l  d e  Madrid,  1904, n0s,8 et  
et 9). - Les savons de  bonne q u d i t é  doivent présenter u n  
ensemble de caractères dont  les pr incipaux sont les suivants : ils 
doivent se dissoudre en totalité dans I'eau ou dans l'alcool, quel 

'mele- qu'en soit le degré. Lenr  solution aqueuse doit étre trés 16,' 
ment alcaline. [!ne densité supérieure à l ,Ois à l s O  fait soup- 
çonner urie adultération. De inéme, on doit suspecter tout savon 
qui s'enfonce nip idement  daris une solution dc sel ordinaire H 10 
p .  100. On doit regarder cornrne mauvais tout savon qui,  trituré 
avec du  calomel ou du nitrate mercureux, noircit la masse, ou 
colore en rouge s a n g  le réactif à I'acétophtnléine préparé de la 
maniére suivante : 

Phénolplilaléine. . . . . . .  1 gramnie 
Eau dislillée. . . . . . . .  100 c. culles. 
Alcool 900 . . . . . . . .  100 - 
Acide acélique . . . . . . .  4 - 

Cet examen sommaire doit être complété p a r  le dosage des 
éléments constitutifs du  savon e t  par la recherche des impuretés. 

G. P. 

lBétcriniiicltioi~ de In vmrillinc, tlc le coiiiiiei.liic 
et tic I'iie6taiiiliiic cibans l'c,r !rait  tic rrnniile. - 
M M .  A.-L. WINTON E.r E .  MONROE BACLEY (Jouril. of'. nmcr. 
chem . Society ,  1905, p .  729). - 25 gr. d'extrait  de  vanillc sont 
placés dans un bécher portant  deux marques indiqiiant les 
volumes de  25 et  50 cc. ; on ajoute d e  I'eau jusqu'au trait  50 cc., 
et le  mélange est évaporé k une ternpérntiire inférieure h 700 
jusqu'au volume de 25 cc ; la dilution e t  l 'évaporation sont répé- 
tées une deuxieme fois ; on  ajoute alors goutte h goutte au 
lic~uiclc uiie solution d'acétate de  plonib normal, en agitaril d e  
tcrnps cn temps, jusqu'à ce qu'il ne SC produisc plus  d: préci- 
pit6 ; celui-ci est recueilli sui- un  filtre humide et  lavé trois fois 
avec de I'eau chaude, en prenant  soin que le volume du  filtrn- 
h m  total n'excr?de pas  50 cc.; apr<!s refroidissement, le filtra- 
tum est agité avec de l'éther, quatre  fois consécutives, en 
employant chaque fois 15 cc. de dissolvant ; Ics liqueurs éthé- 
r é ~ ,  r+iiiiies, sorit ;igitéc:s il quatre  ou cinq reprises cliîîtkeiiles 
avec une  solution d'ammoniaque à 2 p .  100, ct  les solutions 
ainmoniacales, réunies, sont mises de  cûté; la sol~ition éthbrée 
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est transvasée dans une  camule  tarée et é v a ~ o r é e  iL la tein- 
péraliire ordinaire;  le résidu est séch8 d a n s  un  exsiccateur et 
pesé ; il est ensuite traité à trois reprises différentes p a r  15 cc. 
d'éther de  pétrole (distillant de 30° B ho7) ; on décante c h c  q ue  
fois (cette opération a pour  but d'enlever la coumarine) ; le 
résidu restant dans  la capsule est séché et  pesé de nouveau ; 
la dilYérence entre  les deux  poids donne la coumarine. Le 
résidu contenu d a n s  la capsule est de l'acétanilide, qui,  si elle est 
pure, doit fondre à 212O.  L'éther de  pélrole cisl rriis k évaporer 
Ü la t e m p h t u r e  ordinaire, et,  si  la coumarine, qui constitue le 
résidu, est pure,  elle doit fondre à 670. 

Les solutions ammoniacales sont ensuite acidifiées p a r  IICI, 
refroidies et agitées quatre  fois avec de  l 'é ther ;  les liqueurs 
éthérées, réunies, sont  évaporées & la température ordinaire 
dans une capsule de platine tarée;  le résidu est séché dans  u n  
dessiccateur A S O b I I h t  pesb. Ce résidu constitue la vanilline 
pure,  qui  fond ?L 800. Si I'acétanilide a été trouvée et  carac- 
térisée, l a  vanilline en entraîne toujours, e t ,  pour  la  séparer,  il 
faut redissoudre cette dcrniére dans  15 cc. d'une solution d'am- 
moniaque à .10 p .  100 e t  agiter celle-ci à deux reprises avec un  
egal volume d'éther ; p a r  kvaporation des liqueurs étlikrées et 
après  avoir pesé le  résidu, on obtient l'acétanilide contenue dans  
la vanilline. La quantité totale d'acétanilide est donc déterminCe 
en additionnant ce dernier poids avec le premier poids obtenu 
plus haut .  

Les analyses d'extrait d e  vanille contenant des q u a n t i t h  
connues de  vanilline, de coumarine et d'acétanilide montrent 
que ce procédé d e  séparation est exact,  e t  l 'erreur n'a jamais 
excédé 0,02 p. 100 des quantités prises. 

II. C .  

Le tktraehlorore de eerhone coinme dissolvant 
poiir dtffkrenoier les bitumes. - MM. CLIFFOI111 
RICIIARDSOX ET Ca-IV. FORREST ( r h e  Analyst, aofit 1905, 
p. 279). - L'emploi d u  tétrachlorure de carbone comme dissol- 
v a n t  a étE facilite par  l'introduction s u r  le  marché d'un produit 
corrirriercial p u r  exempt de  bisulfure de carhorie. 

L e  tétrachlorure de carbone employb comme dissolvant pré- 
sente plusieurs avantages : il a uri ponvoir de  dissolution con- 
d h a h l e ;  il ne  dissout qu'une trace d 'eau;  il n'est ni inflamma- 
ble ni explosihle, et enfin, il peut rendre non irifl:immables les 
dissolvants inflammables qu'on mklange avec lui. 

JInlheureuseii~ent,  il possède une  grande  densiLi., e t ,  poids 
pour  poids, il revient plus cher que les autres  dissolvants. 

A l 'égard des bitumes, quoique son action dissolvante soit 
moins &ciaique que  celle d u  sulfure de carbone, il est cepen- 
dan t  d'une grande valeur, car il peut s6lectionner ceilains hydro- 
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carbures et leurs dErivPs c ~ u i  existent dans les hiturnes natifs, 
tundis que les vrais asphaltes sont aussi bien dissous par  lui et 
s u  méme degr6 que par  le sulfure de carbone. 

11 perrnet d e  déterminer le  degré do transforniaiion d'un 
bitume natif exposé B l'air, uinei qiie le chnngenierit qu'il ii suhi 
lorsqu'il a 6td porté h urie t rop huute ternpkrattire dans les prK- 
parations industrielles. 

Les ~ u t e u r s  recoriirnandent, pour ces essais, l'emploi de 
tétrachloriire d c  carbone exempt de sulfure de carbone et  une 
teiiipérature ne dépassant pas 'Ln0. 

H .  C .  

Bor one méthode de darlfiautlon dom vins. - M. R. 
BOUhlEl1 (The Annlyst. août 4909, p. 264). - Il y a quelque 
teiiip" l'uuteiir rec;iiL tl'Allerriagnn du v in  qui l ~ i s s a i t  uii skii- 
ment blcu dans lc  fond des bouteillco. Ayaiit recueilli cc sédi- 
ment  pour l 'examiner. il reconnut la présence di] ferrocyanure 
de fer et celle du  zinc. II se dcrnaridnit coinirient ces substuucea 
~va ie r i t  p u  6tre introduites dons Ic l i n ,  luraque, oyant fait part 
de cet incident à M. l lehner ,  celui-ci lui montra  une  note publike 
d a n s  le Z e z t s c h i ~ / t  fur Catri ~ u c h u t l g  d e r  ATahr.u~ig.s und Glent~ssmit- 
te/ (1903, p.  452)  par le Dr Kûrl IViridi~ch s u r  un certain clavi 
f i c i s l l  que celui-ci avait examiné et qu i ,  vendu sous le nom de 
Hrins Schn~ll-k-larun,q,  consistai^ en  deux solutions : 

2 0  Cnc solution rie sulfate de zinc, contcriarit 11gr.417 de ce 
sel cristallisé pour  100 cc.  d'eau. 

20 Cne solution de  f'errocyariure de potassium, contenant 
10gr.52 de  co sel pour  100 cc. d'eau ; 

 es deux solutions ctaient supposées d'équivalente coricen- 
tr-ation. 

1.a prenlière solutiuri était. ojoiilke ail vin d a n s  la proportion 
dc 200 cc. pour BU0 litrcs dc vin,  puiri un ajoutait  u n  nldrrit: 
volunle de la dcuxii.me solution ; u n  précipité d e  ferrocyanure 
de  zinc Btnit fornie, lequel déterminait rapidenient e t  compléte- 
ment  la clarification d u  v i n .  

Examinant de plus prés cette qiiestion, l 'auteur n reconnu 
que ces ~o lu i iona  étaient employéos par les importateurs do vins 
Avec l'impression qu'elles ne contentiient aucune mntikre niiisible 
pour  la santé e t  n'étaient pas en contravention avec les lois 
allerriarides 8iir les virifi. De ~ I I I P ,  celte prkparaticin est. bievetke 
e n  Allomngne el en Suède, e t  Ic vendeur  avartit  qu'elle est sûre 
et permise. 

E n  examinant  le vin qu'il avait reçu, l'auteur, après  en avoir 
s lpnré  le prtkipité bleu, y reconnut la présence d u  fcrrocga- 
nure de potnssiurn. 

S'ktant procur6 d'autres vins de d i E r e n l e s  sources, 1':iuteur 
ii'y a ~ i i ~ ' o ~ " t a t 6  la prdberice d u  ferrocyaniiic? de  potatbiurri rii 
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du sétlirucnt Heu ,  mais, pa r  contre, ils contenaient du zinc dicns 
lu prupurtiuii d e  28 niilligr (le sulfate de zinc cristallisé puur 
1 litre de  vin.  

Cette proportion de zinc est failile il est vrüi,  niais elle n'est 
pas  sans inconv6nir:nts dans les vins légers, q u i  peuvent étre I)us 
pitr beaucoup d(: personnes diiris 1ii proport,ion de deux lioultiilles 
par  jour. 

Ce procédé (le chrificalion est très d a n ~ e r e u x ,  car ,  si les solu- 
tions ne 5:: neutraliseiit pas exactement, le vin peut contenir un  
excés de ferrocy;iriure de pot;issium ou un excés de  sulfate de  
zinc. 

De plus, le Dr Wiiitiisch dit,  d:iiis sa note, q u e  le ferroc,y;mure 
de  ziric n'est pas cornpli:teirient irisoluble dais les vins ocides et 
que le précipité forrric peul se  rediasoudrc. 

Pour (léterminer quiintitativerneiit le zinc, l 'auteur ophre 
coinme sui1 : 

500 cc. de  vin soril évaporés, et le riisidu est traité par  r\zO31I 
el SO"t1 (comme dans  la méthode pour déterminer l'arsenic d a n s  
1ii hibre). Le prorliiit firial est triiitl: par  l'eau bouillante addition- 
nLe d 'un  peu d'HCI. 

On ajoute de  I':iminoni;ic~rie en excès, e t  le prPcipitd d'oxyde 
de fer est séparé par  le filtre; le filti.aturn, acidulé par  l'acide 
acétique, est t ra i té  p a r  u n  courant d'hydrogène sulfuré, e t  le 
pricipité de sulfure de zinc est. après  lavage i i  l'eau chiirgée 
d7hytlrogi:ne sulfuré, redissous dans  AzO"1I dilué; la solution ., 
est évaporée à siccité ; l e  résidu est  calciné, puis pesé à l 'état 
d'oxyde de zinc. 1%. C. 

Indicc de fornialdéhyde des t e i n t o r e u .  - M. WEISS 
(Anler icm B ~ y q , q i s t .  4 905, II, p. 68). - L'indice de formiild6hyde 
d 'une teinture est le poids d u  précipitb ohtenu par  l'action de  la 
f'orrriald6hytie sur  100 gr.  de teinture. Pour  obtenir ce poids, on 
opére d 'une  façon ditErente avec les diverses teintures. L'auteur 
cite le procédé employé pour la teinture de  cachou Dans une  
capsule de  250 cc., on verse 10 cc. de te inture;  on lave la pipette 
avec 20 cc. d ' eau ;  oii ajoute au  rndange .13 cc. de forinaldéhyde & 
30 p 100 et 40cc. d'%I. Un précipité brun-rougebtre seprodui t ,  
inc!me ?t froid ; on évapore 5 riioilié ; on dilue avec 900 ce. d'eau ; 
on filtre s u r  u n  filtre taré  ; on lave avec 220 cc. d'eau ; on sEche k 
l 'étuve, c t  l'on pèse . 'La  teinture de  cachou donne u n  précipité 
variiint de i l 3 2  à. 14,64 Celle de noix vomique (alcool à 400), 
10,10, et  celle de  rütanbiii 6,O. A. I). 

S u l f ô c g a n u i . e  i ' c r r i q u e .  - M. JOSE CARl-lACIDO (Phal-- 
? IL~LÇCIL~ ISC /LC  C e i ~ t r c l l l ~ r ~ l l e ,  l ! )OS,  p .  509). - A In suite de recher- 
ches spéciales, l'auteur estirrie q u e  id coloratiori rouge-sdng 
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caractér is t ique ,  q u i  cons t i tue  u n e  d e s  r6actions les p l u s  sensibles 
d e s  sels d e  f e r  par  l e s  su l focyanures  a lca l ins ,  n e  r epose  p a s  s u r  
l a  fo rma t ion  d ' u n  su l focyanure  f e r r ique ,  cornme o n  l 'a  c r u  
jusqu' i i  p r i s e ~ ~ t ,  s a n s  jai i iais  a v o i r  iyolC: ce composé ,  m a i s  
bien s u r  u n  processus  d 'oxydat ion ,  110xyg8ne é t a n t  e m p r u n t é  
nu se l  fer r ique .  E n t r e  a u t r e s  ra isons ,  il fa i t  r e m a r q u e r  q u e  
l 'acide n i t r i que  en ip&che  o u  dEtrui t  ln colora t ion  rouge .  

El. R. - 
BIBLIOGRAPHIE 

Bullcllii seientifiqrie et intlnstriel de la inaison 
Ronrc-B~rtianrl. - Fascicule d'octohre l905, (20 série, no 2).  - 
Ce bulletin est divisé, cornine les precédents, en 3 pariies. Dans la 
premikre (Travaux scientifiques), nous trouvons un travail dc AI. hla- 
r in Molliard sur la menthe poivrée basil iquk et la suite dcs rccherchcs 
de M M .  Charabol et Hkbert s u r  la végétation des planles h parfums. 

Dans la sccondc partie, figurent des documents intéressants siir les 
huiles essenlielles exotiques el, notainnient siir l'essence d'Ylang- 
Ylanz. 

Enfiri, l a  troisiiiine parlie est une revue des travaux rcccnts siir les 
parfums e t  les huiles essentielles. 

NOUVELLES E T  HENSEIGNEMENTS 

DEMANDES ET OFFRES D'EMPLOIS. 
Nous informons no? lecleurs qu'cn qualile dc secrétaire génkral du S!n- 

dicat des cliimistes, nous nous cliar,qeons, lorsque Ics deniandes et les 
offres le permettent, de procurer des cliiniistes aux industriels qui en ont 
besoin et des places aux ctiimis~es qui sont i la rccherclie d'un emploi. 
Les insertions que nous faisons dans les Annales sont absolument gra- 
tuiles. S'adresser h RI. Crinon, 43, rue Turenne, Paris 3 O .  

Siir la demande de RI. le secidiairc de l'Association des anciens tili:ves 
de l'Institut de chimie appliquée, nous informons Ics industriels qu'ils 
peuvent aussi demander dcs chimistes en s'adressant B lui, 3, rue .)liciie- 
let, Paris (Ge) .  

L'Association amicale des anciens bléves de l'Institut national agrono- 
inique est à niéme chaque arinéc d'olfrir à MM. les induslriels, chi- 
mistes, etc., le coricours de plusieurs ingénieurs agronomes. 

Pridre d'adresser l e s  demandes au siege social de l'Association, I f i ,  rue 
Claude Bernard, Paris, 5.. 

Le Gérant : C. CRINON. 
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TRAVAUX ORIGINAUX 

Dosage de I'lode dans le lhymol 1 4 6 ,  

Par M' H. C O R M I M B ~ U F .  

Les thymols  iodés (aristols) contiennent, suivant  le mode de  
fabrication, des proportions plus ou moins considérables d'iode, 
qui peuvent varier  de  I t i  A 45 p .  100. D'une façon générale, on 
peut dire que les produits vendus dans le comniérce sous ce nom 
sont presque tous d e  véritablcs thymols chloroïodés, plutôt que  
des  thymols diiodés ; dans tous Ics cas, il est utile d e  se  rensei- 
gner  s u r  la teneur en iode d e  ceux-ci. 

Les inéthodes ordinaires pour  la recherche e t  le dosage des halo- 
$ries daris les C O I I I ~ O S ~ S  organiques (ni6thode i chaux,  triéthode 
Carius, etc.) peuvent ètre employdes, mais celles-ci sont assez 
longues et exigent des appareils spéciaux assez coûteux ; elles 
présentent, de  plus, un  grave inconvénient, consistant en ce que, 
si l'on n'y prend garde,  on peut  laisser échapper le chlore et doser 
comme iode tous les hn lnghxs .  

Pour  rendre pratique le dosage de  l'iode dans  les produits sus- 
nommés, j'ai été amené à rechercher e t  S étudier diverses niétho- 
des, et celle k laquelle je  rrie suis  arrété  est la suivante, qui  n'est 
peut é tre  pas applicable A tous les cornposbs organiques, mais 
qui donne des résultats exacts dans  le cas qui  nous occupe. 
Cette méthode permet de doser l'iode seul, et  elle présente encore 
l 'avantage d'exiger un  matériel extr6rriernent restreint. 

O g r  5 de  thymol iodé sont mélangés intimement, dans  un  mor- 
tier, avec 3 g r .  d e  carbonate de  soude sec et p u r  ; le mélange est 
placé dans u n  petit creuset de nickel ou de platine ; on  chauffe 
graduellemerit jusqu'k combustion compléte J e  la matiére orga-  
nique ; on amène le mélange à fusion ; celle-ci étant atteinte, on 
laisse refroidir; on traite p a r  l'eau chaude, jusqu'à dissolution 
corriplète ; or1 filtre la solution, qui contient t o u ~ o u r s  quelques 
particules de charbon non brûla, et le filtratum obtenu est 
additionné de la moitié d e  son volume d'ammoniaque ; on ajoute 
alors une quantité suffisante de  solution de nitrate d'argent ; on 
filtre, et on lave le précipité comme à l'ordinaire ; on le s&che, 
e t  l'on pèse comme iodure d'argent, duquel on déduit facilement 
l a  quantité d'iode, qu'on multiplie par  50 pour avoir le pourcen- 
tage. 

La liqueur filtrée, débarrassée d u  précipité d'argent, est addi- 
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tionnée d'acide nitrique jusqu'h farte réaction acide ; dans le cas 
où le produit co&Rntda chbre, o r  ombient u% précipité de chlo- 
rure d'argent, qu'on traite h la  maniére habituelle et duquel on 
déduit le poids de chlore. 

La de&t?ipfidfi tk &temébhade pouvequ'elle est extrèrnement 
simple; on peut, en quelques heures, détwminer trEs exactement 
la quantith d'iode et de chlore que contient l'échantillon soumis 
-$ i'anabse. 

l n l a e c m c e  des éMruents de la fariiie bise 
rror I'extraetlon dn gluten et Mur la yuolfioatieii, 

P a  MM. IANDET et L .  AMMANN. 

JL'ext;ract!hn &lu glzftePi, en vue d e  son dosage,a t  d'antamt plms 
difficile que la farine est. rriolns hkalnchè; bette èXtrâction &evien7. 

-in&rheYtnpossibEe lor'stp'il s'tt-git dos ' fa~ihes ,bises dites DroZsièmes 
et quilt&més. 'Ce ph&nbmbne, $pi+enible fi'avoir pas  été Etudié, 
rp'pésente cependltnt ilih g ~ a n d  intérBt, puisque Iles (él6merfbs qui 
%gisse& dt 'le $Men 6ens les f a r h e s  bises se PetirouTerrt dans 
.IL5 a'ntres, pî'opoPti0nnt2liernfiht â la quantité de dhbris d'enve- 
bppes qa"el1es renferment., ln porte en gluten devenant minima 
et  négligeable avec les farines supérieures. 

Lorsque, à un 'poids donné de farine blanche, un ajoute dos 
- p a n t l t &  'croissantes de fariine bise, on congtnte, tout d'abord, 
,que le gluten extrait fixe Iine partie de la mati6re azotée pltrsti- 
;qQt: de Ik fk~itie bise, q u a n t i t é  qui peut s'filever jiisqii'h 20p. 100 
d u  pUids Be'telIe~ci, puis, cpe la mtitière.azotée ainsi fixée dimi- 
~nüe~progr'essivernent, et qu'enfin le poids de gluten que la farine 
blanche aui'ditedonné Hirniffue àijon toiir jusqu'a devenir nul ; 

t o u t  s1é6h@ppe alurs-des mains he l'opérateur. 
fies rnemes aitiohs s e  r ep~odu i s~r l t  si l'on fait absorber de 'la 

'fdtinèIbise.8,tin g h t e n  I)&aleblémEnt ~ a s s e m t i l é , p ~ u r ~ l e  malaxer 
ëtlsuit~<sdUsiun filet d'eau-;.àiiltcln!ititorporepeu &peu m e  quah- 
9116 dWrniinét: do Pdrine;bise, -le gluten @pi: des matières ozo- 
rté& ;ai, 'au rCoîltk-al~B,kelte même qukihtlté est fnkroduite d'un 
seu l  LOùp, k@t î t en  .sàld&ag?&ge. La &rine bise reaferme donc 
.dks1~16frient8 qui @ss;st:dt sdr [le glul.en prüportiot>nellemeri1 $ 

ikB~i-~poids. 
Ndbs M ~ d s ' b ~ n s t a t é  que là présensce d ' m e  plus gradde qua& 

,tité:tfelndtiB~es à'zdléeç sblllBles tirlhs 'le's farines biges 'n'a PRS 
c8'ififlli~he~slir'l!tiitka~~ion du g'lutdn ; un'e'fariiieblanche, BBbap- 
~ ~ k t ' ~ e ' c e s f n 8 t i è r e s  a!zotFts paruri lavage h l'mu gllaw5e, donne 
autant de gluten que si elle n'avait pas été l a v k  ; en out*, 
.Cb(tnffEi6r&-Kz:Z\lt~esessoILiHle8f~ tii'ssolvent pas le gldteil. ,. 
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Les ph6aom8ne4 sigaalea pius haut ssatblest teair P g W ~ e  
causes. dont les effets w superposent, : 

1 9  La gluténine, qui, comme l'a montra RI, Fleurent, préda= 
mine par rapport à la gliadine dans les farine8 is fér ie~ree ,  
s'oppose d'autant plus B !'extraction du glutea que le rappart 
des deux mabières azotées s 'éc~r te  davantage du rapport type fis6 
par lui(75 p. 100 de gliadine,25p. 200 de gluténine); nos8 avorrs 
pu retirer une petite quantite de gluten d'une farine incapable 
d'en fournir directement, en ajoutant & celle-ci (18 la glisdine 
extraite par I'alcoola 7QQ,  
2" L'excès d'acidité que présentent les f~ r ineg  ioftiripqres dait, 

&tre pris en cansid&tttion ; en saturant cette acidité ppr le oar.: 
bonate de soude, camme l'a fait M, Fleurent vis-à-vis des fgriqec 
vieillies, nous auon8 recueilli un peu de gluteq, alors que la, 
farine employée ne pouvait. p8sesi danner, 

30 Nous avons constatd, dana les farines bises, la présence; 
d'une matiére mucilagineiise, d'une gomme, provenant princir 
palement des débris de sons, et qui parait étre, en grands partis 
du moins, l'amylane (a,=- 1869, signalée dans l'orge par l'un 
de nous. Cette matihre mucilagineuse, en q'interposant entre les 
molécules de gluten, empéche celui-ci de se rassembler, OP peut 
reproduire ce phénomène en mélangeant de la farine blaricba 
avec ce mucilage desséché dans le vide, b froid ; le phtor, ainsi 
préparé se désagrége sous un filet d'eau, sans fournir de gluten: 
il en est de même si l'on malaxe de la farine b l a ~ c h e  avec de 
l'eau char@ de mucilage de  seiglo. de mucilage d e  graines de 
lin, de gklatine ou de glycérine. Les matières mu~ilagineuses 
sont donc susceptibles de s'opposer& la rknniari du gluteri. . 

4" En présence des faits relatés ci-dessus, il semble qu'os 
puisse obtenir du gluten avec de la farine bise préalablement 
d6bürrassiie par l'eau de son acidité et de son mucilage ; il n'en 
est rien ; on se trouve. en effet, en prCsence d'un autre écueil : 
les débris cellulosiques du son divisent le gluten et empèchent 
ses particules de s'agglutiner On peut, en effet, isoler ces débris 
par une sacchnrification diastasique suivie d'une digestion psp- 
siqueet mélanger ces debris & de la farine blanche, reconstituer, 
en un mot, la farine bise, B ce point de vue ; le pâton, malaxé ?i 

l'eau. cefise de fournir d u  gluten. Ls mêms expérience peut dtre 
filite en suhslituant à ces débris de la sciure de bois très fine- 
ment divisfie, oii dela pulpede féciilerie. De merne, les débris oel- 
lulosiques ou la sciure de bois peuvent dtre mécaniquement 
incorporbs h du glutcn de farine blnncbc; celui-ei, tritur4eous un 
filet d'eau, se désagrège et s'bcbappe des mains. La préseoc@ (le 
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ces débris de son n ' apas  seulement 11inconv6nient de désagréger, 
d'user le gluten ; lorsqu'ils ne  sont pas trop nombreux et qu'on 
es t  parvenu à réunir  quiind rrifirrie uri gluten, court el cassarit., 
on constate que la teneur de celui-ci en maLiEres azotées, au 
lieu d 'ê tre  de  88 h 92 p. 100 (Az X 6,251, comme il l'est daris 
les glutens ordinaires, s'abaisse avec la quantité de débris  jus- 
qu'à 80 et  même 78 p .  100. RI. Balland avai t ,  d'ailleurs, cons- 
taté que les glutens des  farines supérieures renferment plus 
d'azole q u e  ceux des fariries ordinaires. 

C'est à la forme irr6gulière d e  ces déhris qu'il faut  attribuer 
leur adhérence au  gluten : on peut en avoir l a  preuve dans I'ac- 
tion comparée d e  l'arriidon cru et d c  l'amidon 6tuvé vis-à-vis d u  
gluten ; le  premier, dont  l a  surface est lisse et  l a  forme lenticu- 
laire, glisse aisément entre  les mailles glutineuses et s 'échappe; 
le  second, qui  a éclaté partiellement i~ la chaleur sèche, présente 
u n e  surface rugueuse et  dentelée, qui use le gluten d'une part ,  
et qui ,  d'autre part,  surcharge le produit plastique recueilli, ü. 
la façon des débris cellulosiques ou de  la sciure de bois. 

Ides faits qui précèdent permettent d'expliquer pourquoi la 
pAte des fariries bises Ihve mal B la panification : la c:ériraline 
de MEge-Mouriez et les autres  diastases, que les débris de  sons et 
de germes apportent,  ne  possédent qu'une action oxydante vis- 
à-vis des composéssolubles de  la farine et qu'une action saccha- 
rifinnte vis-à-vis de l 'amidon; elles n'agisserit pas sur  le gluten, 
comme on l'a p ré tendu;  I'excésde gluténine et  1':icidité des  fari- 
nes  bises. leur teneur en mnliéres muci ln~ineuses .  la présence 
des débris cellulosiques, divisent le gluten, le rendent court e t  
cassant et h o i n s  propre à se  soulever sous l'influence de l'acide 
carbonique. 

DétermiiiiiCIoii rapldc tlc la fuslbllllé des scories, 

On fond 2gr .  de  scories avec 8 g r .  d'un mélange B parties éga- 
les de ciir)mri;ite de soude et  de  c:iirhonat,e dt: potasse, jusqu'k 
fusion tranquille ; on refroidit hrusquernent le creuset dans l'eau, 
puis  on dissout dans  l'acide sulfurique é tendu;  on évapore la 
solution a u  hain de sable, Jusqu 'à  érriiqsion d e  furnples d'acide 
sulfurique ; on h i sse  refroidir;  on étend d'eau et l'on filtre; on a 
ainsi la silicequi correspond Sgr .  de scorie. 

La liqueur filtrke est divisée en deux parties égales; dans l'une 
(qui représente l g r .  d e  rnatibre), on dose le fer par  le  perman- 
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ganate de  potasse, après réduction p a r  la poudre de  zinc;  on 
obtient ainsi le fer très exactement, puisqu'on est e n  milieu 
sulfuriqiis. 

Sur  l'autre portion de la liqueur (qui correspond égalernent & 
I gr.  de  matikre), on  précipite les métaux des cinquième et 
sixième groupes à l'aide d'hydrogène sulfuré;  on filtre; on 
oxyde la liqueur filtrée, aprèsébullition, par l'eau de brome;  on 
projette alors d a n s  la liqueur bouillante de l'oxyde de  zinc en 
excès, e t  l'on fait bouillir pendant  quelque temps ;  on prdcipite 
ainsi l'oxyde d e  fer e t  l 'alumine; on filtre, puis on redissout le 
précipité sur  le filtre par  l'acide chlorhydrique étendu ; on repré- 
cipite alors par  l'ammoniaque. 

Ayant la somme oxyde de fer e t  alumine et  I'oxyde de fer, on a 
facilement l'alumine, et la caractéristique de  fusibilité est carac- 
térisée p a r  : 

1 

Cette méthode, essay6e sur  des scories de fusibilité très diffé- 
rente, m'a toujours donné des résultats qui  concordaient avec  la 
méthode classique. 

- - 

REVUE DES PUBLICATIONS FRANVAISES 

Dimage  de l ' a l d é h y d e  é t h y l i q u e .  - RIM. SEYEWETZ 
ET BARDIN (Bul l .  de la Société chimique du  5 septembre 1905, 
p. 1000). - MM. Seyewetz et Gibells ont montré qu'on peut  doser 
l'aldéhyde formique e t  ses polymères en additionnant le produit 
à t i trer d'une solution de sulfite de soude rendue neutre la 
phénolphtaléine p a r  addition de quelques gouttes d'acide, puis 
en a.joutant u n  acide titré dans le mélange jusqu'h réaction acide 
persistante à la phénolph1ali:ine. L'additiori d'acide donne nais- 
sance h du  bisulfite de  soude, acide h l a  phénolphtaléine, mais 
qui s 'unit à I'aldkhyde pour donner u n e  solution neutrevis-à vis 
d u  même indicateur. 

Les auteurs  ont utilisé cette réaction pour le dosage de l'étha- 
nal. La solution d'aldéhyde à t i trer est diluée d e  façon qu'elle ne 
renferme pas plus de  7 à 8 p. 100 d 'ê thanal  ; on  ajoute 10 cc. de 
cette solution dans  40 cc. environ de  solution de  sulfite de soude 
anhydre  h 10 p. 100. additionnée d 'une goutte d e  solution alcoo- 
lique d e  phénolphtaléine ti 2 p.  1000 et  neutralisée exactement. 

Afin d'éviter toute volatilisation d'aldéhyde, il est prudent  d e  
refroidir les solutions à 4 . O  ou  ; on ajoute ensuite S04H2 titrB 
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jusqu'à décoloralion. Du volume d'acide employé on déduit la 
quantité d'aldéhyde d'aprks l'éqiiiition suivante : 

2 S03Na'+ 2 CA3COIL + S0'112 =(SO111Sa + C 1 l W I l ) Z +  S O q a ?  

[.es auteurs ont  coristaté que la prkserice de  l'alcool, d e  la paral- 
déhydc ou de l'acétal es t  snns influcnce. Si la liqueur renferme 
de  l'acide acétique, or1 le dose à par t .  

L a  parald6hyde ne  réagit pas ,  alors que  le trioxymkthyléne 
réagit. 

Les auteurs ont obtenu de boris résultats en appliquant cetle 
mélhode de dosage à des solutions diluées jusqu'à 1 pour 3000. 

Nouvel albuin1no:iièire. - M .  RENARD (iPlonzleur scien- 
tifique d e  novembre 1905, p. 832). - L'appareil imaginé piir 
M.  Kenard est basé s u r  l'opacité des solutions albumineuses, cri 
particulier des urines, préciriitees au  moyen d'une solution 
d'iodure doiible de  potassium et de mt:rcure à concentration 
quatre  fois plus grande que le rh:t . if  de  ' ïanret.  

L'appareil se compose d 'une éprouvette à. pied, a u  fond de 
laquelle est disposé un  disque émaillé, portant  en son centre un 
point noir .  

On additionne 100 cc. d'urine de  0cc .S  de  réactif;  on-agi te  ; 
on attend 2 ou 3 minutes, puis on agite de  nouveau, afin de 
mettre le précipité en suspension, et l 'on verse le liquide dans 
I'éprouvelle. en évita111 la rrinusse, jusqu'k ce que l'mil, placé à 
l'orifice, ne puisse plus apercevoir le point noir ; on lit alors la 
hau teur  du liquide ; l a  graduation est faite de maniEre B donner 
directement la teneur en albumine. 

Lorsque l 'urine renferme plus de  Ogr. 50 d'albumine par  
litre, on l'étend d'un volume d'eau convenable. 

REVUE DES PUBLICATIONS ETRANGERES 

i ~ n n m g c  indoiiiétric~uc du ouivre, - M .  S. BROWN. 
(Mi~ling Mugnzine, 2905. p. Bi) .  - 011 pése, selon la terieur 
supposée de la substance 'i analyser, 2 g r . 5 ,  1 gr. ou 0gr.5 
dans une capsule de porceliiirie recouverte d 'un verre de  montre .  
Pour  une substance k forte teneur o u  une riiatte, on pése Ogr.5 
dans  u n  vase d'Erlenmayer, muni d'un petit  entonnoir ; on 
ajoute u n  peu d'eau, 15 CC d ' A ~ O v 1  concentré, 3 cc. d'HC1, puis 
o n  fait bouillir en concentrant jusqu'à 5 cc. ; on refroidit ; ori 
ajoute avec précaution 10 cc. de  S04JIz coriceutrt.,, puis  on porte 
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à l'ébullition s u r  u n e  plaque chaude,jusqu'àformation de vapeurs  
d'anhydride ; on refroidit ; on ajoute 25 cc.  d'eau et l'on fai t  
bouillir pendant  5 minutes, afin d e  dissoudre les sulfates a n h y -  
dres ; le résidu est  filtré, puis  lavé ; on amène le filtraturn au  
volume de  150 cc.. uu'on additioririe de 20 ii 30 cc. de solution 
d'hyposulfite de soude saturée ; on  fait bouillir pendant  une.  
derni-heure, jiisqu'86claircissernent piirfiiit d u  l iquide;  on filtre; 
on lave à l 'eau chaude,  puis le précipité séché est calciné d a n s  
un creuset de  porcelaine. L e  produit calciné est passé dans  u n  
vase conique, le creuset 6tant lavé avec Az0311 chaud,  puis  a 
l'eau ; on ajoute5 g r .  de chlorate de  potasse, e t  l'un fait bouillir, 
La suite des  opérations est à ce moment semblable au  t i t rage 
ordinaire iodamétrique. 

Cette méthode est trés pral,iqii&e d m s  l'ouest des Etiits-IJriis. 
P. T. 

Wcïsni et coupellalion ales tellurnren d'or. - M l f .  (1. 
UAILAR e t  E.-C. WOODWARD. (Mining Ma.qaaine, 2903, p.235). 
- Le récent travail de M M  Hillebrand et  Allen (1) a niontré 
11intér8t qu'on apporte à la détermination des pertes possibles, 
en métaux précieux, dans l'essai des minerais tellurés. Les résul- 
ta ts  de Jl.  Woodward confirment généralement les assertions d e  
MM.  Hillebrand et  Allen, les pertes à la coupellation étaiit trés 
faibles, tandis que celles p a r  les scories sont notablement plus  
considérables. Les résultats obtenus p a r  SI. Woodward figurent 
dans le tableau suivant.  Chaque rksultat est la moyennedequatre  
fusions, sauf lorsque la charge est de 0,25 assny-ton ; dans ce cas, 
la moyenne correspond à six fusions. h n s  chaque cas, toute la 
scorie et  toute la partie saturée des coupelles furent fondues. 

Perle 
Essai Coupelle Scorie ti la coupellation par seorificalioo 

p .  100 

Nol. 97.12 0.15 0.35 97.62 
N o 2 .  97.86 0.13 0 . 1 2  98.10 .O.  13 
N"3. 95.80 0.20 0.35 96.40 
X 0 4 .  97.02 0.38 0 . 4 4  97.88 O .45 
-- 

M. Uailar, dans  une expérience qu ' i l  fit sur  un tellurure de 
Cripple Creck obtirit d'btranges r6sullals. Ce minerai était un  
tcllurure d 'or  e t  d'argent absolurricnt pur ,  sans trace de  ganguc.  
II f u t  envc:loppé d a n s  une feuille de plomb p u r  du  poids dr, 
10 gr. e t  coupellb directement. La coupellation terminée, on ne 
trouva aucun bouton. Comme ce minerai  Ctait sans aucun doute 

(1) Voir Annales de chimie anatytiques, 1903. p .  407. 
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riche en or ,  l a  coupelle fu t  essayCe à l a  manière ordinaire, et 
l'on retrouva ainsi Ogr. 1 d 'or .  Dans une autre expérience, le 
bouton obtenu pesait 136 mil l igr . ;  la coupelle essayée contenait 
encore 259 milligr. Enfin, un minerai telluré, contenant 498 
onces d'or à la tonne, fu t  essayé à la façon ordinaire;  trois 
fusions furent faites, chacune de  0,s  assay-ion ; les coupelles 
furent  ensuite essayées et contenaient encore respectivement : 
16,86, 21,46 et  17 milligr. d'or, correspondant à environ 33 à 43 
orices d'or ii la t o m e .  

Ces r6sultats semblent donc démontrer  qu'il faut avoir  une 
pratique spéciale de ces minerais tellurks de  la region d e  Crip- 
ple-Creck pour obtenir des résultats satisfaisants. 

P .  T.  

Dosage do thorium - M .  COSYNS (Bull. de la SociitE 
chimique de Belgigue, 1905, p. 1 1 8 ) .  - M. Cosyns signale une 
intéressante application des radiations émises p a r  l'oxyde de 
thorium et  qu'il a eu l'idée d'eiiiployer a u  dosage de ce corps dans'  
1;s terres rares. Sachant  qu 'un  manchon Auer contient environ 
98 p .  100 d'oxyde de thorium il le place s u r  de minces feuilles 
d e  plomb superposkes en gradins,  de  façon à obtenir des épais- 
seurs  diff6rerites. L'impression photographique d'une plaque 
sensible placée en dessous est proportionnelle ii la quantité de 
thorium. M. Cosgns a p u  ainsi constituer une véritable échelle de 
sensibilité, qu'il suffit de  corriparer à l 'épreuve photographique 
obtenue d a n s  les mêmes conditions avec l'échantillon de terres 
rares A examiner .  

Recherche du rstroiilinin n l'état de su1rmte.- M. DE 
KOSINCK (Bu l l .  de lu Société chimique de Bel,qiyue, 1005, p. 119) .  
- -  L'auteur a procédé A divers essais ayant  pour  but  de déter- 
miner  le degré de  sensibilité de cette recherche. Après avoir 
rappeléles données très variables qu'on trouve sur  la solubilité 
du sulfate d e  strontium, il décrit rapidement les essais qu'il a 
faits e n  ajoutant,  dans diverses conditions, du sulfate d'ain- 
maniaque à du chlorure de  strontium. Voici les conclusions 
qu'il en tire : 

1 0  La réaction est d 'autant  plus sensi l~le ,  au  rrioins daris 
certaines limites, que le  sulfate d'ammoniaque sc  trouve e n  - 
excés. On peut en ajouter environ quaran te  fois la quantité 
théoriquement nécessaire ; 

S0 Dans tous  les cas, la précipitation complEte d u  sulfate d e  
strontium est  toujours lente. A froid, elle exige quatre  heures. 
La chaleur favorise la réaction et la rend aussi plus sensible : 
dans les meilleures conditions, on arr ive à déceler Ogr.  00; de  
chlorure de  strontiuqi en dissolution d a n s  100 cc. d 'eau.  
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Chloration d a  spirochetes pdl lda.  - M .  G. G I E M S A  
(Deutsche medicinische U'ochen~chrift, 1905. no 26). - M. Crierrisa 
(de Hambourg) a préconisé u n  procédé de  coloration du spiro- 
chetes pullilin, qui consiste B se servir de deux solutions aqueuses 
différentes, d o n t  l'une contenait les matières colorantes basiques 
(azur II = azur  de méthylène pur et bleu de  méthylène pur)  et 
l 'autre la matière colorante acide (éosine). Ce procedé présentait  
quelques inconvénients : la solution d'éosine se conservait diffi- 
cilemerit ; d'autre part .  il était difficile de faire le mélange des 
solutions en proportions convenn hles. 

M .  Gierris;t a 1riodifi6 la forrnule de sa solution : outre  l'a11:ool 
méthylique, i l  ajoute de  la  glycérine. Cette solution ne s'altère 
pas, e t  l'eau dont on l'additionne n e  précipite pas l a  matière 
colorante. 

Voici sa  formule (1) : 

Azur  II. Eosine . . . . . 3 gr. 
Azur I I .  . . . . . . . 0 - 80 
Glycérine chimiquement pure . 250 - II 

Alcool méthylique . . . . 250 - )) 

On fixe les frottis desséchés A l'air p a r  une  immersion d e  15 à 
20 minutes dans  l'alcool absolu ; on prend 2 gouttes de  solu- 
tion colorante, qu'on additionne de 1 cc. d'eau ; on verse cette 
solul.ion s u r  la préparation, e l  on la laisse en contsct avec elle 
pendant  10 à 15 minutes ; on lave à l'eau ; on  enlève l'excés 
d'eau avec un  papier buvard ; on laisse sécher et l 'on rriorile a u  
baume du  Canada. 

11 est bon d'ajouter de  1 à 40 gouttes d'une solution aqueuse 
a u  1/1000 d e  carbonate de potasse la solution colorante diluée. 

On peut prolonger pendant  une heure le contact d e  l a  prépara-  
tion avec la  matière colorante. 

Moyen de différencier l e  bnellle de  la sèvre 
Igphoïde d'avec Ic colll~rrcillc e t  le bacllle ébcrtlil- 
forme. - V. P. Tfi APANI (Gnzetta degliospedali di] 14 m a i  1905). 
- Pour diffbrcncier le  bacille d'Eberth du  colibacille e t  du ba- 
cille éberthiforme, qu'on rencontre assez fréquemment d a n s  les 
matihres fécales e t  les urines de sujets bien portants,  ainsi que 
d a n s  certaines eaux,  l'auteur propose le procédé suivant,  basé 
s u r  la propriété que posséde le bacille d'Eberth d e  ne p a s  se  
développer s u r  plaques au  contact de la glycérine neutre, tandis 
que le co1ib:~cille et le bacille Cberthiforme se développent t rés  
bien. 

On prend trois C..proiivettes stérilisées, dont  chacune contient 
1 cc. d'eau distill6e:stérilisée; dans une de  ces Bprouvettes, 

( 1 )  On trouve cette solution toute préparée chez le D Grübler, à Leipzig. 
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on- dElaie une anse de  platine de bacille d 'Eberth;  dans  une 
autre, on procède d e  rii&ne pour le colibacille, e t  d a n s  la troi 
sième pour le bacille éberthiforrrie ; on maintient les trois éprou- 
vettes pendant urie ht:iire à l'ktuve à 30 t l ~ g r 6 s ;  ori prend, dans 
chacune d'elles, dix anses de  platine deliquide. qu'on transporte 
dans  des tubes à essais contenant chacune 2 cc. 5 de gly- 
cérine neutre stérilisée; on renferme les trois tubes à l 'abri de la 
lumière e t  à la température ordirinire pendant  quarante-huit 
heures ;  on ensemence alors six boîtes de Petri  avec le  liquide 
des trois 6prouvettes non glycérinkes et des  trois tubes glycé- 
rinés, e t  l'on constate qu'il se développe de  nombreuses colonies 
s u r  les boîtes ensemencées avec le contenu de5 éprouvettes; 
quarit a u x  trois aut.res h i t e s ,  o n  n e  voit de  colonies que dans 
les deux boîtes qui  avaient 6té ensemencées avec le contenu des 
kprouvettes renfermant le colibacille e t  le bacille éberthiforme. 

La glycérine doit étre neutre, et plutôt alcaline qu'acide. 

Roiivcllc iéac4ioii pnnr déceler In présence de 
1'~oi.iauic tltaiin 1'iii.Iuc. - i\l. V .  F11OMMElt ( Berliner klinis- 
che Wuchcnschrift. 2905, nn 33) .  - IJn pctl.it riorrihre de prcic.4d6s 
connus pour la recherche de l'acétone tl;ins I'uriiie pcrnict.tent 
d 'oplrer  s u r  I'iiririe elle-m&me ; on eqt ohligé de distiller l 'urine 
et  d e  faire les recherchessur le dis t i l la tu~n : o r ,  pcndnnt la distil- 
lation, une  partie d e  l'acide acétoacétiquede l'urine se transforme 
en acétone. 

Le procédé que propose M. Fronirrier consiste 5 prendre 20 cc. 
d'urine, dans laquelle on projette 1 gr. de potasse caustique ; on 
ajoute ensuite i O  à 15 gouttes d ' m e  solu'ion alcooliqiie au dixième 
d'alclé~iydes;ilicyliqiie, e t  l'on chaufTe h 700 ; si I1iii.ine contieritde 
l'acetone, il se  produit un  :inneail rouge-pourpre :iu contact des 
couches de  liquide. 

S i  I'aldéhydc salicylique est ajoutée aprésdissolution compléte 
de la potasse eaustigue, le liquide se colore en jaune,  puis en 
ronge-pourpre, e t  enfin en rouge-cramoisi. 

Cette réaction est très sensible et  ne se produit avec aucun des 
dérrients qii'nri peul. re~ii:oiilrer tinris I'uriric:. M. Frorrirrier a 
%jouté de l'acétone B dcl'eaii et à de l'urine, et il a obtenu l a  réac- 
tion- ci-dessiis indiqiike ; il n encore constat6 que cette réaction 
se produit dans tous les cas où les réactions de Lieben et  de L e 3  1 
donnent  des résultats positifs. 

Coiinrrw~tioi i  dc I ' i i r lnc pour 1'~iialyfie. - Les chi- 
mistes-analystes suisses, qui ,  dans  leurs méthodes unifiées, 
a v a i ~ n t  adopté le chloroforme pour I:i conserv:ition des urines k 
analyser, ont  reconnu que ce rnoycn est peu approprié et notarn- 
ment  défectueux pour les urines graisseuses; ils viennent 
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d 'adopter  l 'emploi d ' un  peti t  c r i s ta l  de t h y m o l ,  p a r  l i t re  d'urine, 
qui d o n n e  d e  t r è s  bons  r6sul la ls .  R. H. 

I>osngc dcs iilcnloïtles t lnna  l e  quinqniiin. - M. P. W. 
KORERTSON ( M r w k ' s  R ~ p o r t .  1905, p .  278). - E n  t r a i t an t  l e s  
;tlc;iluïiies d u  quii iquiria p a r  le su l focyai iure  d'ii~riirioriiuiri et u n  
sel  d e  z inc  ou d e  mercu re ,  o n  obt ient  des  sels doubles  insolubles.  
La sensihil i t4 e s t  d e  : 

1 : 50 000 pour la quinine 
1 : 25.000 pour l a  cinchonine. 
I : 20.NIO pour l a  cinchonidine. 

La mkthode  de dosage  corisiste à p r k i p i t e r  les i l lC3 lOïd~~  paf. 
u n  excés  de réact i f  e t  à dose r  ensu i t e  l 'excés d e  sulfocyrinure,  
Pour  calculer,  on  emploie  la forrniila : 

BIBLIOGRAPHIE 

Le viinnigre, par ASTIIUC. - 1 vol. de 163 pages (Gaiithier-Villars. 
155, quai deç Grands-bugustins, Paris). Prix : 2 fr 50. - üans ce volume, 
l'auteur s'est efforcé de condenser en un petit nomhre de pages la 
tliéoiie et la technique de  la fabrication du vinaigre. 

La matiere première. la fabrication, tant au point de vue chimique 
qu'au poinl de vu. pratique, I'inslallation et l'aménagement des locaux, 
les diff'érents appareils e t  procédés, leur conduite, le produit fabriqué. 
ses traitements, ses maladies, sa coinliosition. ses essais, la recherche de 
ses adultérations les plus communes comme les plus rares, sont succes- 
sivement passés en revue et minutieusement étudiés. 

Le chapitre l e r  est consacré a l'historique et  A l'état actuel de la vinai- 
grerie en Vrarice. 

Le chapitre II est une étude des matiéres premiéres utilis6es e n  
vinaigrerie. ' . 

Le cliapitre III, qui comporte le plus de développements,est consacrC 9 I R  
fabrication ; l'auteur &die successivenient celle-ci au point de vue theo- 
riquc et au point de vue pratique. 

Le chapitre IV traite de la conservation e t  du traitement du vinaigre. 
Enfin, dans le Ve chapilre. l'auteur étudie le vinaigre au point de vue 

de sa composition, de son analyse et de ses falsifications. 
Ce petit volume condense d'une rnanikre parfaite les connaissances 

essentielles aux terhniciens et leur sera un utile vnde-mecum. 

L'nclde rriilfaircor cii a?iiolo,oie e t  en minoteeliiile, 
par P .  CARLES. lauréat de l'Institut. cliirniste-exliert des tribunaux, 
dipldrne d'honrieiir de la Société d'agricu1tui.e de la Gironde (Féret et  
fils, éditeurs ii  Bordeaux). I'rix : 1 fr. 10. - L'acide sulfureux prend tous 
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les ans une  place plus prépondérante dans  les soins q u e  r tc lament  les vins 
et  m h e  toutes les autres  boissons fermentées. Voila le motif pour lequel 
M .  le Dr P. Carles en a fait s u r  ce point une  étude complkte. Son 
travail comprend quatre  chapitres : 

Llans le premier, il montre que,  selon des cas  bien délimités, l'acide 
sulfureiix est indispensable, utile ou méme nuisible A la bonne tenue des 
v i n s ;  plus loin, il détermine par  des expériences directes 1'irré;ularité 
des résultats qu'entraine le mechage des fûts ;  puis il met en relief les 
inconvénients des solutions de cet acide, et,  par  contre, les avantages des 
bisulfites crisiallisés, dont il apprend k faire des  liqueurs nieres minutieu- 
sement tilrees. 

Tout  le clinpitre II est consacré a u  rapport présenlé par  M. Carles au 
Comité technique d'œnologie institué près le Ministère du commerce k 
Paris ,  a u  sujet des difficultés souleveies pa r  l a  donane des Etats Unis 
pour l'admission des vins mécliés. 

Dans l e  chapitre III. R I .  Carles indique plusieurs moyens d e  réduire 
les proportions d'acide sulfureux existant déjk dans  les vins  cn cercles e t  
en bouteilles. 

Enfin, le chapi tre  IV fait connaître le3 doses d'acide sulfureux actuel 
lerneiit tolKrées par les Etats-Unis dans  les vins. 

Celte hrochure sera lue avec profit par  tous ceux qui récoltent ou qui  
conservent non-seulement dcs vins, mais aussi d e s  hoissons fermentées 

' d e  toule na tu re  (cidre, hiére, vin d e  prune, elc.), justiciables, par leur  
tenue, autan1 que  le vin. de l'emploi judicieux d e  I'acille sulfureux. 

Les chimistes y trouveront des renseignements fort utiles. 

NOUVELLES ET HENSEIGNEMENTS 

\'le Congrès International de  chinile appliquée 
d e  Rome, 1906. 

L e  60 Congres international d e  chimie appliquée s'ouvrira A Rome le 
mercredi 19 avril 290G e t  dnrera jusqu'au 1 6 .  

La Commission italienne d'organisation de ce Congrès a pour président 
d 'honneur M .  Canizzaro ; pour président effectif hl .  Pa te rno  di Sessa, et 
pour  secrétaire général M .  Villavecchia. 

En  France, un Comiie de patronage el d'organisation a été constitue 
s o u s  les auspices de I'Assoeialion des chimistes de sucrerie et d e  distil- 
lerie, qui désire assurer  la  participation du plus grand nombre possible 
d e  chimistes français a ce t t egrande  manifestation scientifique. 

Lc Uureau d e  ce Comité est ainsi composé : Président d'honneur, 
h l .  Berllielot ; Pre,riden!. h l .  Moissan ; Vice présidents, MM. Adolphe 
Carnot, Gallois e t  Lindet ; Secre ta im general,  RI. Dupont ;  Secrétai~.e 
ad jo in t ,  M .  Silz. 

Les mcmhres d u  Uurcau. auxquels  ont été adjoints  M M .  Rarbet. G .  Ber- 
t rand Etnrd, Lebc3aii, Pellet e l  Vivien, forment la Commission perma- 
nente. 

Le Congres comprendra 11 sections, don t  nous indiquons ci-dessous 
le nom d u  président e t  les  noms des membres d u  Bureau français. 
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SECTION 1 
Chimie analytique ; appareils ot instruments de chimie. 
Président : M .  Pietro Spica, d e  Padoue. 
BUREAU DU CO MIT^ FRANCAIS. - Président, RI. Chesneau ; vice-presi- 

dents, MM. 1)elachanal e t  Ferdinand Jean ; secrétaire, M. Goutal. 

SECTION II 
Chimie inorganique et industries qui s'y rapportent. 

Prb iden t  : M. le professeur Luigi Gabba, d? Milan. 
BUREAU DU COMITE FRANÇAIS. - Presitient, M. Etard ; vice-president, 

hl .  V o g t  ; secretaire, M .  Brochet. 

SECTION III 
MBtallurgie et usines. Explosifs. 

Présidents : M M .  Ettore Blattisolo, de Rome, et le Colonel Joscpli 
Vinci, de Fontana Siri. 

B u i t ~ a u  DU COMITE rIiAn.çAis. - Preside~zt ,  11. Adolphe Carnot ; vice- 
president,  11. Vieille ; secretaire, V .  Rarthélemy. 

SECTION IV 

Chimie organique et industries qui s'y rapportent. 

SOUS-SECTIOY A. 

President : M. le professeur Giacomo Ciarnician, d e  Bologne. 

SOUS-SECTION B. 
President : hl.  le professeur Guillaume Korner, d e  Milan. 
BUREAU DU COMITE FRANÇAIS. - President, RI. Lindet ; vice-president, 

M. Rloiireii ; secrétaire, RI. Arpin. 

SECTION V 
Industrie et chimie du sucre. 

President : M. le professeur Victor Villaveccliia, d e  Rome. 
B u n u u  D U  COM~TÉ FRANCAIS. - President,  31. I h p o n t  ; vzce-presz- 

dents ,  IlN. Marioury el Pellet; secritaire,  M. Silz. 

SECTION VI 
Fermentation et amidon. 

SOUS-SECTION A. 

Fermentation et œnologie. 
President : ?il. Jlario Zecchiiii, de Tur in .  
BUREAU DU COMITE FHANÇAIS. - Président, N. Barbet ; vice-président, 

M. Mathieu ; secretaires, MM. Donard et Lucien Lévy. 

SOUS-SECTION B. 

Industrie de la fécule, de l'amidon et d6riv6s. 
Président : RI. le professeur Italo Giglioli, de Rome. 
B u i i e ~ u  nu CUMITE FHANÇAIY. - Président, 11. Fleurerit ; vice-presi- 

dents,  RIM Laze et Hocques ;'secretaire, X. J. Levi. a b *  
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Chimie agricole. 
Président : M .  l e  professeur Angelo Menozai, d e  Milan. 
BUREAUDU COYITÉ FRANFAIS. - President, M. Vivien ; vice-présidents, 
h. G. Bertrand et Garola ; secretilire, RI. Vivier. 

SECTION VI11 

Hygibne ; chimie médicale et pharmaceutique ; bromalotogie. 

Hygiène et chimie médicale. 

Président : hi. le professeur Guareschi, d e  Turin. 
BUREAU DU COMITE FRANÇAIS. - Président, M. Henri d e  Rotscliild ; 

vice-president, M. Nicloux ; secrétaire, M. de  Raczkowski. 

SOUS-SECTION B. 
Chimie pharmaceutique. 

President : RI. le professeur Luigi Dalhiano, de Rome. 
BUREAU nu COMITÉ FRANCAIS. - Président, M. Riche ; vice-présiden t ,  

M. Patein ; secrc?lazre, RI. Halplien. 

SOUS-SECTION ç. 

Bromatologie ; chimie des matiéres alimentaires. 

President : M .  le professeur Arnold0 Pirelti,  de Naplm. 
R r r n r ~ u  nu COMITÉ FRANCAIS. - PrCsidenl. M. Armand Gautier; v ice-  

président, M .  Toulouse; secrétaire, RI. Triilat. 

SECTION 1X 
Photochimie ; photographie. 

Fresident : M .  l e  colonel Joseph Pizzighelli. 
Bunsau DU COMITE FRANÇAIS. - President, M. Bardy ; vice-presi- 

dent,  M .  Auguste Lumikre ; secrétaire, M. Adolphe Braun. 

Electrochimie ; physico-chimie. 

Président ; P .  le professeur Rapliael Nasini, de Padoue. 
BUREAU DU COMITÉ FRAX\.FAIS. - President. M. Noissan ; nice-prési- 

dent ,  M .  Henri Gall ; secretaire, M. Lebeau. 

SECTION X I  
Droit ; Bconomie politique et législation dans leurs relations 

avec l'industrie chimique. 

Prr'sident : M .  Jean-Baptiste Pirclli, d e  X i l a n .  
BUREAU DC (;OMITE FRANÇAIS - President, RI. Ctierial; vice-presi- 

dent, M. Feltz ; secrétaire, M. Léon Guillet. 

La cotisation des membres du Congres est fixée à 20 francs pour les 
messieurs et  I l i  francs pour les dames. 
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Les langues admises sont l'italien, le français, l'anglais e t  l'allemand. 
Le programme du Congrés comprend une excursion A Maples et u n e  

autre en Sicile. 
Les Compagnies d e  chcmins de fer francais feront la réduction ordinaire 

de 50 p.  100 ; niais les Cumpaçnies italiennes se montreront pluslarges; 
avec la carte qui sera remise aux congressistes, ccux-ci obtiendront des 
billets avec réduction de 75 p. l O O ,  qui seront valables pendant 20 jours, 
e t  avec lesquels ils pourront visiter isolement n'importe quelle partie d e  
l'Italie. 

Les personnes désireuses de se faire inscrire peuvent dès mainienant 
s'adresser soit directement h M. Gillavecchia, secrktaire général du Con- 
gres, 34, via della Luce, R Rome, soit à l'hssocialion des chimistes d e  
sucrerie, i56, boulevard Magenta, h Paris. Les a d h h e n t s  recevront le 
progi.arnme complet vers le milieu d e  décenihre. 

D'apres le reglement du Congrès, les tilres des communications q u e  
doivent faire les congressistes devaient btre adressés avanl le 15 novem- 
bre, mais il est vraisemblable que cette date sera reculée. 

LH "omvelle loi snr lem fraorles. - Voici le texte de cette 
loi, qni a été promulguée le 5 aoîlt 19n5 : 

Article premier. - Quiconque aura trompé ou tenté d e  tromper le  
contractant : 

Soit sur  la natnre, les qualités substantielles, la composition et la teneur 
cn principes utiles d e  toutes mardiandises ; 

Soit sur  leur espèce ou leur origine lorsque, d'aprbs la convention ou 
les usages, la  désignation d e  l'espkce ou d e  I'origine, faussement altrihuke 
aux marcliandises, devra &tre considérée comme la cause principale d e  la  
vente; 

Soii s u r  la quantité des choses livrées ou sur  Icur idenlité par l a  
livraison d'une marchandise autre que la chose déterminée qui a fait 
I'oh.jet du contrat ; 

Sera puni de l'emprisonnement pendant trois mois au mains, un a n  
an plus, et d'une amende de 100 francs ail moins, de 5.000 francs a u  
plus, oii de I'urie de ces deux peines seulerrient 

Art .  II .  - L'emprisonnement pourra eire porté B deux ans, si le délit 
ou la  tenlative d e  délit prévus p a r  l'article précédent ont été commis : 

Soit h l'aide d e  poids, mesures et autres instruments faux ou inexacts ; 
Soit h l'aide d e  manaiuvres oii procédés lendanth fausser les opérations 

de l'analyse ou du dosage, du pesage ou du mesurage, ou bien à modifier 
frauduleusement la composition, le poids ou le volunie des marchandises, 
m&me avant ces opéralions ; 

Soit, enfin, B l'aide d'indications frauduleuses tendant ?i faire croire & 
une opération antérieure et exacte. 

Art .  III. - Seront punis des peines portées par l'article Ier d e  la pré- 
sente loi : 

l u  Ceux qui  falsifieront des denrkes servant l'alimentation de l 'homme 
ou des animaux, des substances mkdicarnenteuses, des hoissons et des 
produits agricoles ou naturels destinés Ci elre vendus ; 

2 0  Ceux qui exposeront, meltront en vente ou vendroni des denrées 
servant l'alimentation de l'homme ou des animaux. des boissons ou des 
produits agricoles ou naturels qu'ils sauront ktre f ls if iés  ou corrompus 
ou toxiques; 
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30 Ceux qui exposeront, mettront en vente ou vendront des substances 
mCdicainentenses falsifiées ; 

40 Ceux qui exposeront, mettront en vente ou vendront, sous forme 
indiquant leur destination, des produits propres à effectuer la falsification 
des denrées servant h l'alimentation de l 'homme ou des animaux, des 
boissons et des produits agricoles ou naturels, et ceux qui auront provo- 
qué leur emploi par le moyen de brochures, circulaires, prospectus, 
affiches, annonces ou instructions quelconques. 

Si la substance falsifiée ou corrompue est nuisible à la santC del'homme 
ou des animaux, ou s i  elle est toxique, d e  méme si la substance mkdiça- 
menteuse falsifiée est nuisible i la santé de l 'homme ou des animaux. 
l'emprisonnement devra dtre appliqué. II sera d e  trois mois à deux ans, 
e t  l'amende d e  500 10.000 francs. 

Ces peines seront applicables même au cas où la falsification nuisible 
serait connue de t'acheteur ou du consommateur. 

Les dispositions d u  présent article ne sont pas applicables aux fruits 
frais et légumes frais fermentés ou corrompus. 

Art. I V .  - Seront punis d'une amende de 50 francs à 3.000 francs el 
d 'un  emprisonnenient de six jours a u  moins et de trois mois au plus, ou 
de l'une d e  ces deux peines seulerrierit : 

Ceux qui, sans motifs légitimes, seront trouves détenteurs, dans leurs 
magasins, boutiques, ateliers, maisons ou voitures servant à leur com- 
merce, ainsi que dans les entrepbts, abattoirs et leurs dépenda~ices et 
dans les gares ou dans les halies, foires e t  marches : 

Soit d e  poids ou mesures faux ou autres appareils inexacts servant au 
pesage ou au mesurage des marchandises ; 

Soit de denrées .servant à I'aliinentation de l'homme ou des animaux, 
d e  boissons, deproduils  ~ g r i c o l c s  ou nalurels qu'ils sakaient être i'alsifiés, 
corrompus ou loxiques ; 

Soit de substances médicanienleuses falsifiées; 
Soit de produits, sous forme indiquant leur destination, propres i 

effectuer la falsification des denrées servant à l'alimentation de l'homme 
ou dcs animaux, ou des produits agricoles ou naturels ; 

Si la  substance alimentaire falsifiée ou corrompue est nuisible à la 
santé de l'homme ou des animaux, ou si elle est toxique, d e  m&me si 
la substance médicamenleuse falsifiée es1 nuisible à la  santé d e  l'hornrrie 
ou des animanx, l'emprisonnement d e v r ~  elre appliqué;  

II sera d e  lrois mois à u n a n  et l'amende de 100 francs à 5.000 francs;  
Les dispositions du présent article ne sont pas applicables aux fruits 

frais e t  1Cgumes frais fermeniés ou corrompus. 
Art. V .  - Sera considéré comme en élat de récidive légale quiconque, 

ayant élé condamné par applicalion d e  la présenle loi, ou par application 
des lois s u r  les fraudes dans la veute : 

2 0  Des engrais (loi d u  4 fëvrier ,1888); 
20 Des vins, cidres et poirés (lois des 1 4  aoUt 1889, 11 juillet 1891, 

24 juillet 1894, 6 avril 1897); 
30 Des s é r u m  thérapeuliques (loi du 25 avril 1895) ; 
40 Des beurres (loi du 1 6  avril 1897) ; 
So De la saccharine (articles 49 et 53 de la loi du 30 mars 1902) ; 
6 0  Des sucres (loi du 28 janvier 1903, article 7 ;  loi du 32 mars 1903, 

article 32) ; 
Aura, dans  le3 cinq ans qui suivront la date à laquelle cette condamna- 
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tien sera devenue définitive, commis un nouveau délit tombant SOUS 

l'application de la préaente loi ou des lois susvisées ; 
Au cas de récidive, les peines d'emprisonnement et d'arfichage devront 

6Lre appliquées. 
Art VI. - Les objets dont la vente, l'usage ou la détention consli- 

tuent le delit, s'ils appartiennent encore au vendeur ou détenteur, seront 
confisqués ; les poids et autres irislriinierits de pesage. mesurage ou 
dosage, faux ou inexacts, dcvront Ctre aussi confisqués et, de plus, seront 
brisEs. 

Si les objets confisqués sont utilisables, le tribunal pourra les mettre 
h la disposition del'admiiiistration, pour btre attribués auxétahlissemcnts 
d'assistance publique. 

S'ils sont inutilisables ou nuisibles, les objets seront détruitsou répan- 
dus aux frais du condamne. 

Le trihunal pourra ordonner que la destruction ou l'effusion aura lieu 
devant I '~tal~lissement ou le domicile di1 condamné 

Art. V1I. - 1 0  Le tribunal pourra ordonner, dans tous les cas, que 
le jugement de condmnation sera puhlié intégralement ou par extrait 
dans les journaux qu'il désignera et affiché dans les lieux qu'il indi- 
quera, notamment aux portes d u  domicile, des magasins, usines et ate- 
liers du condamné. le tout aux frais du condamné, sans toutefois que 
les frais de cette publication puissent dkpaseer le maximum de I'amcnde 
encourue. 

20 Lorsque I'afhcliagc sera ordonné, le tribunal fixera les dimensions 
de l'affiche et les caractPres typographiques qni dcvront &Ire employés 
pour son impression. 

:iO En ce cas et dans tous les autres cas où les trihunaux sont autorisés 
fi ordonner l'affichage de leur jugement titre de pénalité pour la répres- 
sion des fraudes, ils devront fixer le temps pendant lequel cet affichage 
devra &tre maintenu, sans que la durée en puisse excédei.sept jours. 

40 Au cas de suppression. de dissimulation ou de lacération lotalc ou 
partielle des affiches ordonnées par le jugement de condamnation, il sera 
procédé de nouveau h l'exécution intégrale des disposilions du jugement 
relatif 2 l'aftichage. 

50 Lorsque la suppression, la dissimulation ou la lacération totale ou 
partielle aura été opérée volontairenient par le condamnb, h son instiga- 
tion ou par ses ordres, elle entrainera contre celui-ci l'application d'une 
peine d'amende de 50 francs h 1 .O00 francs. 

6 0  La récidive desuppression, de dissimulation ou de lacéralionvolon- 
taire d'affiches par le condamné, son instigation ou par ses ordres, sera 
punie d'un emprisonnement de six jours h un mois et d'une amende de  
100 francs 2 000 francs. 

70 Lorsque l'affichage aura été ordonné 2 la porte des magasins du  
condamné. l'exécuiion du jugement ne pourra Ctre entravée par la vente 
du fonds de commerce réalisée postérieurement 2 la première décision 
qui a ordonné l'affichage. 

, Art. VI11 - Toute poursuite exercée en vertu de la présente loi devra 
6tre continuée et terminée en vertu des memes textes. 

L'article 463 du Code pénal sera applicable, mCme en cas de récidive, 
aux delits prévus par la présente loi. 

Le tribunal, en cas decirconstances atténuantes, pourra ne pas ordon- 
ner l'affichage et ne  paa appliquer l'emprisonnement. 
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Le sursis l'exécution des peiries d'amende édictées par  la  présente loi 
ne pourra etre prononcé en vertu de la loi d u  25 mars 1891. 

Art. I S .  - Les amendes prononcées en vertu de la  présente loi 
seront réparties d'aprés les régles tracées k l'article I I  de la loi de 
finances du 26 dkcemhre 2890, modifiée par l'article 45 de la loi de 
firiarices du 29 avril 1893 el par l'article 83 de la loi de finances du 13 
avril 1898. 

La commission départementale peut, s u r  la proposition du préfet, 
accorder aux communes qui auront organisé une police niunicipale ali- 
mentaire des subventions prélevées sur le reliquat disponible du fonds 
commun. -~ - ~ 

Les délinquants condamnés aux dépens auront A acquitter, de ce chef, 
e n  dehors des frais ordinaires, et au profit des communes, les frais d'ex- 
pertise engagés par ces dernières, lorsqu'elles auront pris l'initiative de 
déceler la fraude et d'en saisir la juslice (laboratoires municipaux). 

Art. X. - En cas d'action pour tromperie ou teritative de trornpsrie 
s u r  l'origine des inarchandises, des denrées alimentaires ou des produits 
agricoles eb naturels, le magistrat instructeur ou les tribunaux pourront 
ordonner la production des registres et documents des diverses adminis- 
trations et notamment celles des contributions indirectes et des cntrepre- 
neurs de transports. 

Art. XI. - II serastatué par des r&glt..ments d 'adni inis t ra t ionpuhl ique 
sur  IPS  mesures 2 prendre pour assurer l'exécution d e  la présente loi, 
notamment en ce qui concerne : 

i o  La vente, la mise en vente, l'exposition et la détention des denrées, 
hoissoris, sulistarices et produits qui donneront lieu k l'application d e  la 
présente loi ; 

2" Les inscriptions et marques, indiquant soit la composition, soit 
l'origine des marchandises, soit les appellations régionales et de crus 
particuliers, que les acheteurs pourront exiger sur  les factures, sur les 
emballages ou sur  les produits eux-memes, k titre de garantie de la part 
des verideurs, ainsi que  les indications extérieures ou apparentes néces- 
saires pour assurer la loyauté de la vente e t  de la rnise en vente; 

3 0  Les formalités prescrites pour opérer  des prélbvements d'bchantil- 
Ions et procéder contradictoirement aux expertises sur  les marchandises 
suspectes ; 

4 0  Le choix des méthodes d'analyses destinees à étahlir la composition, 
les éléments constitutifs e l  la teneur en principes utiles des produits ou 
h reconnaître leur falsiljcation ; 

50 Les autorités qunlifibes pour rechercher et coustater les infractions 
la présente loi, ainsi que les pouvoirs qui leur sont conférés pour 

recueillir des éléments d'information auprés des diverses administrations 
publiques et des concessionnaires d e  transports. 

Art. XII. - Tolites les expertises necessitées par l'application de la 
présente loi seront contradictoires e t  le prix des Pcliauiillons reconnus bons 
sera renihoursé d'apres sa valeur le jour d3 prélèvement 

Art. X111. - Les infractions aux prescriptions des règlements d'admi- 
riistration publique pris en vertu de l'article précédent seront punies 
d'une anientle de I t i  2 50 francs. 

Au cas d e  récidive dans l'année de la condamnation, l'amende sers  de 
50 k 500 francs. 

Au cas d e  nouvelle infrac,tion constatée dans l'année qui suivra la 
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deuxiéme condamnation, l'amende sera de 500 ti 1.000 francs, et un 
emprisonnement de six jours h quinze jours pourra être prononcé. 

Art. XIV. - L'article 423, le paragraphe 2 de l'article 477 du Code 
pénal, la loi du 27 mars 1851 tendant la répression plus efficace de 
certaines fraudes dans la vente des marcliandises, la loi des 5 et 9 mai 
1855 sur la répression des fraudes dans la vente des boissons, sont 
abrogés. 

Néanmoins, les incapacités électorales t d i c tk s  par la loi du 2.i janvier 
1889 continueront 2 btre appliquées comme conséquence des peines pro- 
noncées en vertu de la préscntc loi. 

Art. XV. - Les pénalités de la présente loi et ses disposilions en ce 
qui concerne l'affichage et les infracticns aux rhglements d'administra- 
tion publique rendus pour son exécution sont applicables aux lois spé- 
ciales concernant la répression des fraudes dans le commerce des 
engrais, des vins, cidres et poirés, des sérums ttiérapeutiques, du 
beurre et la fabrication de la margarine. Elles sont substituées aux péna- 
lités et dispositions de l'article 4.23 du Code p h a l  et de la loi du 27 
mars 1831 dans tous les cas où les lois poslérieures renvoient aux textes 
desdites lois, notamment dans les : 

Article i e r  de la loi du 24 juillet 1824 sur les altbrations de nonis ou 
appositions de noms sur les produits fabriques ; 

Articles f e r  et 2 de la loi du 4 février 1888 concernant la répressiod 
des fraudes dans le commerce desengrais; 

Arlicles 7 de la loi du 1 4  août 2889, 2 dr la loi du il juillet 1891 et 
de  la loi du 24 juillet 1894 relatives aux fraudes commises dans la 

vente des vins ; 
Article 3 de la loi du 25 avril 1895 relative A la vente des sérums th&- 

ralmtiques ; 
Article 3 de la loi du 6 avril 1897 concernant les vins, cidres e t  poirés ; 
Articles 27, 19 et 20 dc la loi du 1 6  avril 1897 concernant la répres- 

sion de la fraude dans le commerce d u  beurre et la fabricaiion d e  la 
margarine. 

La pénalité d'affichage est rcndiic applicable aux infraciions prévues 
et plinies par les articles49 et 59 de la loi de finances du 30 mars 1902, 
7 de la loi du 98 janvier 1903, 32 de la loi de finances du 32 mars 1903, 
et par les articles 2 et 3 de la loi du 18 juillet 1904. 

Article XVI. - Lap~ésenteloiest  applicable h l'Algérie et aux colonies. 

Lcs bmiances de  précision et  la vériliaation den 
p o l d ~  et  mesures. - 11 semblait que, aprés la circulaire du 
28 juillet 1904, qui a été publiée dans ce Recueil (190.4, p. 400) et qui a 
fixé les conditions que doivent remplir les balances de précision pour 
n'étre plus soumises au poinçonnage et h la vérification, aucune dii'ficultt 
ne pouvait dbsnrmais surgir relativement A la possession des balances de 
précision ; or, certains vérificateurs ont Brnis la prétention d'exiger que 
les balances de précisioii ne soient plus plackes dans les locaux où ont lieu 
des transactioris commerciales. 

Ll'autre part, certains agents du service estiment que la circulaire du 
28 juillet i3C4 n'a pas autoris6 les constructeurs d'une maniére suffisarn- 
nient explicite à munir les balances de précision de vis de réglage, 
d'écrous 
nable. 

rappel autre accessoire qu'ils jiigeraient 
- - 

conve- 
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Enfin, cesmknes  agents  soulevaient certaines difficultés de moindre 
importance relativement aux boîtes de poids. 

, En présencedes prétentions nouvelles émises pa:lesagentsen question, 
IR Chambre syndicale des fabricants d'instruments de pesage s'est émue et 
a prié M .  le Ministre du commerce d e  donner de nouvelles instructions k 
ses agents, et elle a demande que l'Association gériérale des pharmaciens 
de France e t  le Syndicat des chimistes voulussent bien faire de leur cdté 
unedéinarche analogue. Au double titre desecrétaire gknéral de ces deux 
groupements, nous avons adressC h RI. le RIinistre du commerce une 
pétition qui a été soumise, comme celle de la Chambre syndicale des 
fabricants d'instruments de pesage, A la Commission d e  métrologie, et 
M .  le  hlinistre du romrnrrw nous a communiqué récemment le texte de 
1s circulaire adressée par lui aux préfets, circulaire indiquant l'avis de 
ladite Commission s u r  les poinls qui avaient fait l'objet des pétitions dont 
,le Ministre avait été saisi. 

Voici le  textede cette cii~culaire: 

(( Plusieurs Chambres syndicales viennent d'appeler mon attention sur 
des divergences d'interprétalion auxr~ueiles a rlonnd lieu la circulaire de 
mon département en date du 28 juillet 1904, relative aux balances de 
précision. Afin de dissiper toute équivoqi~e, et après avoir pris l'avis de 
la Commission de métrologie usuelle du Bureau national des poids et 
mesures, j'ai résolu d e  la rnaniére suivant* les questions qui m'ont été 
posées sur  la mise Bexiciition de la circulaire dont  il s'agit. 

a u 1. - L a  mesure de tolerance en vertu de laquelle les balan- 
ces dites (1 de precision u sont dispensees de la rormalité de la 
vérification et d u  poinçonnage oblige-t elle leucs detenteurs a ne 
les mettre et a ne les employer que dans les lnbornto~res? 

u Ces balances ne se prCtentpas. par la dl'licatesse deleiirsorganes,aux 
pesées commerciales courantes. C'est pourquoi je ne vois pas d'incon- 
vknient sérieux en tolérer la présence dans les rn3gasins. Toutefois, 
il appariientlra aux vérific:iteurs des poids e t  mesures d e  s'assurer que 
toutes les conditions pnsées dans la rirculaire du 28 juillet 1904 sont 
bien ct  toujours réal ikes ; ils seront nolnrnnient en droit d'exiger du 
détenteur qu'il procède ou fasse procéder sous leurs yeux h l'essai d e  la 
sensibilité. Le refus d'ohtempérer h cette invitahon entrainera le retrait 
de la dispense dont la partie intéressée héneficiait à I'kgard d e  l'article 4 
d e  la loi du 4 juillet 1837 ; les choses rerilreront dès !ors Jans le droit 
commun, et la  saisie pourra ktre prnnoncée conformément aux disposi- 
tions de l'article 3; d e  l'ordonnance du 2 7  avril 1839. 

a Le laboratoire du savanl, du professeur, de l'amateurn'est pas soumis 
2 1'exercic.e des vérificateurs. 

n II e n e s t  d e  nieme du lahoratoireanncxéàdiff6rentesindustries, telles 
que les rat'fineries. les distilleries, les pharmacies, etc., sous réserve que, 
dans ces locaux. on n e  procède qii'A des opérations n'intéressant pas 
directement les transactions commerciales. 

11 II.  - Quelle procédzwe convient-il d'observer à l'éga?-d des 
balances dites de précision >I qui  ne satisfunt pas a u x  règles 
fizees pain La circulaire d u  2 8 j u i l l e t  1904 ? 

1, La balancequi ne présentera pasla sensihililé requise seral'objetd'un 
hullelin de rajustage et, pour régulariser sa situation, le détenteur aura 
la  faculté ou bicn d e  faire ramener l 'appareil au degr6 de sensibilité 
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voulu, ou encore de le soumettre A la vérification et au poinçonnage 
dans les condilions prévues par la circulairedu 23 juin 1903. 

« L'expérience a démontré que, pour éviter desabus et rendre les sanc- 
tions possibles, il convenait d'exiger du fabricant ou de l'ajusteur qu'il 
mit sur la plaque obligatoire, non-seulement son non?, mais encore sa 
marque telle qu'il l'a fait insculper au bureau de vérificalion. Cette noii- 
velle disposition sera applicable a tous les instruments neufs versés dans 
le commerce A partir du l e r  jarivier 1906 et h ceux qui, dans la suite, 
seraient mis en réparation. 

« III .  - Les verificateurs des poids et mesures sont-ils fondés a 
exiger l'apposition de la plaque indicatrice prevue par la circu- 
laire du 28 juillet 1904 sur les ~ B ~ U ~ L C ~ S  de pricision dkjri poin- 
çonnees ? 

« La plaque iodicatrrfië est de rigueur si le détenteur veut que les 
balances dont il s'agit jouismit de la tolkrance prévue par la circulaire 
du 28 juillet 2904. 

I' I V .  - Sont-ils fondes à se réfirer à la  ci7.culaire ministérielle 
du 25 ,'uin 1903 en continuant à considér~r l'emploi des ais de 
réglage, k rous  de rappel et uutres accessoires commeprohibks dans 
les balances de precision ? 

K La circulaire du 28 juillet 1908, aprésavoir défini la balance de pré- 
cision, dispose explicitement que n les constructeurs auront la faculté 
11 de lui donner telle forme c l  de la munir de tels accessoires qu'ils 

jugeront convenables pour l'emploi qui en sera fait ». Ce texte est 
catégorique; i l  laisse aux constructeurs toute latitude ; si la signification 
en a pu elre contestée, c'est saris doute parce que les agents on1 pensé 
que les balances de prkcision détenues dans les magasins devaient rester 
soumises au régime étaldi par la circulaire du 25 juin 1903. 

V. - Les verificateurs sont-ils fondes à exiger que toute balance 
de p&ision m,unie de la plaque indicatrice soit acrompagnt;e d'une 
boîie de poids de precisî'on de forme spéciale polStant egalement la 
plaque prévue par la circulaire du  28 juillet 1904 ? 

K Celle derniere circulaire n'a ni  pu ni  voulu substituer les poids spé- 
ciaux aux poids lkgaiix : elle a seulement entendu user de tolérance. Le 
détenteur d'une balance de précision est donc libre d'y joindre ou non 
une boite de poids spéciaux. La saisie pourrait Etre pratiquke A l'égard 
d c  ceiix de ces poids qiii seraient ddtournés de leur destination, par 
exeiriple s'ils &aient trouvés sur le plateau d'iine balance soumise au 
contrdle ou melés aux poids légaux servant aux transactions. 

u VI. - Quel est exactement le regime applicable a u x  séries de 
poids de precision de forme legale, mais de fahrication antérieure 
a la circulaire du 28 juillet 1904 Y Doit-on les supprimer ? Sera- 
l-on tenu de leur faire subir un poinçonna.qe qui peut les détériorer 
ou bien sera-t-on autorise ù couvrir de la pluque rc'glementaire 
la bol'te qui les renferme ? 

CI S'ils sorit délenus dans l'un des licux Cnoncés A l'article 4 de la loidu 
't jiiillet 4837, les poids de précision ayant une forme identique celle 
des poids 1Cgaiix restenl soiirnis. comme ceiix-ci, la formalit6 de la 
vérification el du poinçonnage réglementaires. II n'est us6 de tolérance 
qu'A l'égard des poids qui, par leur aspect extérieur, se signalent à 
I'atlerition du détenleur mis en garde, dés lors, contre leur emploi dans 
les pesées courantes, 
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11 Vous voudrez bien porter ces inslructions complémentaires ti la Con. 
naissance des vérificateurs des poids et  mesures  d e  votre dkpartement, 
e n  les invitant h en donner  comniunication aux  intéressés. Je compte 
d'ailleurs s u r  la clairvoyance, le tact e t  la modération des agents  de ce 
service pour assnrer  a u  mieux des intérPLs du commerce e t  d e  ceux d e  
l a  garant ie  publique l'exécution d e  la  présente circulaire, dont je vous 
adresse un nombresuffisant d'exemplaires. 

M J e  vous prie d e  m'accuser réceptiun d e  cet envoi. 

Le X i n i s t ~ e  d u  commerce, de  l ' industrie,  
des postes e2 des tblegraphes. 

F.  DUBIEF 3 . .  

Pris prnpnaée pour 1908 pnr In Socleté ehliiiiqiic 
d e  Pari@. - Ces prix, relatifs à l'étude d e  questions industrielles. 
seront  distribues, s'il y a lieu, chaque année, I'assemblee g é n t h l e  d e  
la Penteciite, à l 'auteur d u  m e i l l ~ u r  mémoire paru dans  le Bulletin et  
relatif à ces qiiestioiis ; les membres étrangers  à la Socidte pourront ega.  
l ement  concourir,  h la condition d'envoyer lciirs mémoires deux mois 
avant  I'assembléegénérale. Les r k o m p e n s e s  donneroiit celui qu i  en sera 
jugé digne le titre d e  laurkat d e  la Société. 

Les mémoires seront  jugés par  la Commission des pr ix.  dans  laquelle 
s iégera,  avec voix délibérative, le président du S'ndicat intkressé. 

D'une façon générale, les Chambres syndicales donneront  a u x  concur- 
rents  qui en feront la demande les renseignements e t  les échantillons 
nécessaires h leurs t ravaux.  

Lu Chambre syndicule de la par furne~ ie  française, sur  la propo- 
sition d e  M .  Piver, sori président, met à la disposition du Conseil de la 
Société chimique une  médaille d'or annuelle, dont  la valeur pourra s'ele- 
ver A 250 fr., destinée A récompenser le nieilleur tra,ail relatif I'urie 
des questions ci-dessous ou tout autre intéressant directement I'indnstrie 
de la parfumerie : 

I o  Augmentation, par  la sélection, le mode de culture, le choix des 
ens ra i s ,  du rendement des plantes e n  essence, sans diminuer  l a  qualité 
de celle-ci ; 
!in Amélioration, au cours de la  distillation, d e  la qualité des 

essences, soi ten arrEtant la décomposition des  éthers, des  acétols, etc.. ., 
soit au contraire en favorisant leur formation ; 

30 Reconnaissance d e  la Falsification des essences et des  parfums;  
4.O Reclierctie d'un dissolvant pouvant rerrililarer l'alcool dans  la par- 

furnerie. 
Le Syndicat d e  la  parfumerie (13: rue d'Enghien) pourra rneltre h l a  

disposition dcs concurrents les r: sences et les renseignements qui  leur  
seraient nécessaires. 

La Chambre syndicale des fabricants de produits pharmaceuti-  
ques,  s u r  la proposition d e  son présideni, M .  CatiIlon. met à la  disposi- 
tion du Conseil de la SociélB chimique u n  prix d e  230 francs, qui serait 
destine à récompenser u n  travail relatif la préparationéconomique d'un 
produit,  à la reciierciiede sa pureté, de la fraude dont i l  est I'objct, e t  qui, 
d'une fnc;ori génertilc, serait rccunnu utile au dévcloppeirierit de 1 ' i r idu~- 
trie des pharmaceutiques.  Ce prix pourra etre  renouvelé l'année 
suivante, si ce premier  concours donne des résultats favorables. 
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L a  Chambre syndicale des g ra ins ,  graines e t  farines d e  Paris,  
sur la proposilion d e  son président, M. Regnault-Desroziers, met au con- 
cours la questiori suivarite : Etude  des curaclères physiques et chi-  
miques que presentent les farines blanches a u  moyen  des g a z  
oxygénes  d e  L'azote ou  de  l 'ozone.  Elle accorde, pour ce travail, une 
médaille ou un prix d'une valeur d e  200 francs. 

Elle pourra, si ceconcoors donne de bons rCsultats, poser, l'année siii- 
vante, une autre question intéressant l'industrie d e  la meunerie. Elle 
mettra des éçtiantillons R la disposilion des concurrents (Secrétariat, ti la 
Bourse di1 cornmerc,e). 

Le S y n d i c a t  generul des cuirs  et p e a u x  de France,  sur  la propo- 
sition de M.  Pouliain, son prépident, soumet h la Société les deux ques- 
tions suivsnies:  l n  Caractérisation des d i f é ~ e n t s  e x t r a i l s  t annan t s ,  
permettant de reconnaitl.e les fraudes par suhsti tution,  à u n e x t r a i t  
determine,  d 'un  e x t r a i t  d 'originedif fërente e t  de  qual i té in fér ieure  ; 
20 Etud ie r  le mecanisme q u i  preside à l ' insolubil isation de  la  fibre 
dans  le t annage  à l 'huile,  à l 'a lun ,  a u  chrome, etc. 

Le S! ntlieat me1 la disposition d e  la Sociéié'une somme de 100 francs 
(Secrétariat, 20, rue  de Lancry). 
M. Pillet, qui, depuis pliisieiirs annkcs, a la générositk d'offrir la 

Société un prix d e  500 francs pour recompenser un travail relatif aux 
huiles essenticlles: le  réserve, cette annL'e, à une destination spéciale; il 
demandcqu'il ai t  pour ohjei unique l 'étude des c o n s ~ i t u a n t s  princi- 
p a u x  des hui les  essentielles, a u  point d e  vue  de  l eur  dosage e t  de  
leur preparation d a n s  le laboratoire et d a n s  l ' industr ie  (anethol ,  
menlhol,  euyenol ,  c i t ra l ,  eucalyptol ,  sa frol ,  t hymol ,  apiol ,  e tc) .  . . 

Pour le rapprocher des prkcédents, ce prix portera dorénavant le nom 
du prix du Syndicat  des hui les  esssentiellm (fondation Pillet). 

I x  Synd ica t  général des corps g ras .  sur la proposition de son prési- 
dent, hl. Collot, accorde deux rriedaillrs d'or d e  -350 francs, ou la rnerne 
valeur eri espéces, pour la çolulion d e  chacune des questions suivantes: 

4 0  E t u d e  des procedés permettant d'arr&!er l a  modification que 
subisseut les graisses,  aussitdt  aprés l 'abattage des a n i m a u x ,  e t  
q u i  peuvent influencer le gonit et l 'odeur des premiers jus  servant  
à l a  fabrication d e  1'0160-margarine. 

2 O  Etude  des procede's permet tant ,  pendant l a  clarif ication des 
premiers jus,  une  e'liniinntion complète des impuretés en  suspension 
(goutteleites d 'eau et membranes) ,  celles-ci devenant  enpeu de  temps 
des ce i~tres  d 'a l terat ion .  

Les procédés faisant l'objet de ces deux questions devront pouvoir, sans 
grands frais, &ire aliplir~iiks inilustriellement et ne pas soulever d e  criti- 
ques de la part de l'inspection spéciale (Seerktariat du Syndicat, 40, rue 
du Louvre). 

LaCitambre syndicale  d u  commerce e n  gros des v in se l sp i r i t ueux  
de Pm.is, s u r  l'invitation de son president, $1. (:uvillier,et avec la colla- 
horalion d'iin d c  ses mcmhrcs,  M. Hoiidarl. met h la  disposition du Con- 
seil de I R  Sociélé chimique une médaille d'or annuelie d'une valeur de 
500 francs, qui sera distribuée h l'auteur du meilleur mémoire relatif à 
1'Etude de procédes nouveaux  ou de nouvelles bases d'apprecialion 
dans  les C U ~ C Z L ~ S  ù 'a imlyse ,  permettant de préciser plus qu 'on ne 
peut le fuire au jourd 'hu i  les fruudes par n:uuil luye,  sucrage,  ou  
alcoolisation.  
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Rn outre, elle serait disposCe à récompenser par un prix un travail 
intéressant, alors r r i h e  qu'il rie toucherait pas d'urie façori iniinédiale aux 
intérèts spéciaux du commerce qu'elle représente. 

L a  C h a m b r e  syndicrt le  des c o n s t m c t e u m  d e  machines  a ~ l i k l e s  
(M.  Senet, président) offre une médaille d'or d'une valeur d e  Xi f'r. au 
meilleur travail relatif aux éludes suivantes : t rempe d e  l 'aciev, m a l -  
l eubi l i t e  d e  la fonte ,  p ro tec t ion  r,ontr4e la roui l le ,  in jec t ion  des  bois, 
a d h é r e n c e  des  p e i n t u r e s ,  é m a i l l a g e ,  n icke lage ,  etc. (Secrétariat, 20, 
rue de Lancry). 

La  P h a r m a c i e  c e n t r a l e  d e  F r a n c e ,  sur  l'inilialive de son Directeur, 
M .  Buctiet, distrihuera, chaque année, pendant cinq ans, un prix de 
430 fr. au nieilleur travail relalif B un sujet d'analyse perrricttant le con- 
t r d e  industriel. 

Didi~dions honoi-lfiqiaes. - Nous avons le  plaisir d'an- 
noncer que M.  Jacqueinin, directeur de I'lristitut d e  recherrlies cliirni- 
ques de Nalzéville, membre du Syridicat des ctiirriisles, vient d'etre 
promu Olficier du  Mirile agricole ; nous lui adressons nos siiiceres fëli- 
citations. 

Nous félicitons également M.  Guérin, directeur du laboratoire central 
de Guatémala, membre du Syndicat des chimistes, qui  vient d ' t i re  promu 
Officier de l ' i n s t r u c l i o n  p u b l i y u e .  

DEMANDES E T  O F F X E S  D'EMPLOIS. 
Noiis infornions nos lecteurs qu'en qualilé de secrétaire gtnéral du S y -  

dicat des chimistes, nous nous chargeons, lorsque les deniandes et les 
offres le permettent, de procurer des cliiniistes aux intiustricls qui en oni 
I~esoin el des places aux cliirnistes qui sont à la rccherclie d'un emploi 
Les insertions que nous faisons dans  les A?ina les  sont absolument gra- 
tuiles. S'adresser B hl. Cririon, 45, rue Turenne, I'aris 3 O .  

S u r  la demande de  A I .  le  secrétaire de I'Association des anciens èlbves 
d e  l'lnstiiut de chimie appliquée, nous informons les industriels qu'ils 
peuvent aussi demander des chinristes en s'adressant h lui, 3, rue hliche- 
let ,  Paris ( G e ) .  

L'Association amicale des anciens idbves de l'Institut national agrono- 
inique cat a iriSrne chaque anndc d'offrir a MM. les industriels, chi- 
mistes, e t c . ,  le eoricours de pliisieurs ingenieurs agronomes. 

Pri"e d'adresser les demandes a u  sikge social de l'Association, i6,  rile 
Claude Bernard, Paris, 5.. 

23 ans ,  dipldm6 ayant  fait stage dians indus- INGENIEUR-CHIMISTE trie, derriande situation. Excellentes refi- 
rences. - Ecrire au Burem ries Annales aiix initiales L. M 

PHARMACIEN-CHIMISTE cherche une 
lace d'associe dans un labo- 

rat,oii.e d3anni)vscs. s'occuperait tout spF- 
cialernent d'analyses biologiques. - Ecrirc i 'of f ice chimique, 25, bou- 
leonrd Magenta. 

On désire connaitre procéde de fabrication trcis Cconoiiiique de 
hénate de soude, typo de la  a G r e d i n e  r ,  blanctiissant au conîact de 

{eau. 
On demande un rapport complet sur  les emplois iridustriels du goudron 

de houille proprernent dit. - Ecrire b 130f&ce chimique, ln ,  boulevard 
Magenta. 
- - - -- - - 

Le Gkant : C. CRINON. 

LAVAL. - 1YPRIMGRIE L .  BARNEoUD & ci* 
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vanadique,par M. Glasrnann. 

A c i d e  oxal ique  ; son action 
sur le ferrocyanure de 
plomb, par hl.  Leuba. . . .  

A c i d e  phosphor ique  ; son 
dosage dans los matières ali. 
mcntaires, par hl. Fleurent. - ; iriême sujet, par M. Pellet. 

Ac ide  sa l icyl ique  ; sa re- 
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cht:rche dans les aliments, 
par M. Lawall . . . . . . .  323 

A c i d e  su l fu r iqae  ; 
srnce et sa recherc;: ~~~~ 
les cirages, par M .  Ballarid . 1% 

- ; purification de l'acide sul- 
furiq~ie arsenical, par M. Gas- 
parini .  . . . . . . . . .  357 

A c i d e  t i t an ique  ; son 'dosage 
dans les minerais, par M Tru- 
chot .  . . . . . . . . . .  382  - ; son dosage dans ies sols 
et les cendres vRgM~les, par 
MM. Pellet e t  Fribourg. . .  413 

Ac ide  u r ique  ; réaction colo- 
rée avec le réactif phospho- 
tungstic ue, par hI.\loreigne. 15 

- ; :on dosage vo~uriiétrique 
dans l'urine, par MM. nudish 
et Iileeherg . . . . . . . .  291 

A c i d e  v a n a d i q u e ;  son do- 
sage en p~esence de l'acide 
rnolybdique, par M.  Glas- 
mann . . . . . . . . . . .  24 7 

Ac ie r  ; dosage de l'arsenic . 83 
- . dosage du soufre, par 

M Pulsifei .  . . . . . . .  158 
- ; dosage du manganese, par 

M .  Sriiith . . . . . . . . .  406 
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Alvarez . . . . . . . . . .  316 

Adréna l ine ;  son dosage colo- 
rirrielrique par l'iode, par 
MM.  Abelnu$, Soulie et Tou- 
jan . . .  . . . . . . .  

~ l b u m i n o m é t r e  ; par M. He- 
nard. . . . . . . . . . . .  

Alcools  ; leuranalyse, par M. 
Rocques . . . . . . . . . .  
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alcools supheur s ,  par M.  
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- ; réactions colorées de  di- 
vers alcools, par M .  Guérin. 
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difSeknce, cies substances 
gazeuses, par M .  Kreider. . 401 

AréopicnomBtre différen- 
t ie l ,  par N. Kebenstorff . . 27 

l r g e n t  ; réduction des rési- 
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-; Cours de chimie & I'usage 
des Otudiants du P.C.N.,  
par de Forcrand. . . . . .  

- ; Infliiencr [if horic acid and 
borax uu diwslion and 
health, par VJiby . . . . .  
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- ; Les petits metaux, par Tru- 
chot. . . . . . . . . . . .  

-; Le vinaigre, par Astruc. . 
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- ; son dosage, par M.Alcock. 
- ; son dosage en présence de 

lacide phosphorique, par N. 
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C h i m i e  a n a l y t i q u e  ; revue 
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gern . . . . . . . . . . . .  
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griculture . . . . . . . . .  
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Bülla~id . . . . . . . . . .  
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IIooper . . . . . . . . . .  
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. .  nickel, par M .  RénBdict. 
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par M. Zernik . . . . . . .  
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l'opium, par M .  Caspari . . 
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gros . . . . . . . . . . . .  
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et Boltwuod . . . . . . . .  
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par M. Lawall . . . . . . .  

C o u m a r i n e  ; son dosage 
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MM. Winkon e t  Monroe 
Baclcy . . . . . . . . . .  

C r y o g e n i n e  ; sa recherche, 
par MY. Seiler e t  Verda . . 

Cuirs  ; coiupte rendu du VI10 
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chimistes de l'industrie du 
cuir. par M .  F .  Jean, 65 et 

C u i v r e  ; son dosage iodorne- 
. . .  trique, par  M .  Andrew - ; sa 8éparation d u  cadmium, 

par M .  Wells. . . . . . . .  
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métrique, par M. Mac Dowall 
; leur  recherche, p u  M .  

. . . . . . . . . .  Bbnédict 
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sation au rnoyendu peroxyde 
de calcium, par MM. Freys- 
singe et Roche . . . . . . .  
- ; recherche de I'arrirr~onia- 
que, par MM. Trillat et S u r  
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créme de tartre, par  M. 

. . . . . . . .  Schwartz. 358 
E s s e n c e  d e  p k t r o l e ;  sa re- 

cherche dans l'essence de 
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Etain ;analyse de l'étain indus- 
triel, parMM. Hollard e t  Her- 
tiaux . . . . . . . . . . .  46 

-; son dosage dans le $omb 
industriel, par MM. ollard 

. . . . . . . .  et Rertiaux. 85 
- ; son dosage dans les mbtaux 

blancs, a r  M. Dinan. . . .  I l 4  
- ; sa rec\erche et son doçago 

dans les denrées alimentai- 
rcs. . . . . . . . . . . . .  249 

E x p l o s i f s  ; l eur  essai, par M .  
hfunroe . . . . . . . . . . .  78, 

F a r i n e s  : nouveau nroePdé - - 

p o r r  I <  detrrrninat;on des 
ari ries inférieures dans la 

farine do blé, par M. Guido 
Volpino.  . . . . . . . . .  37 

-; dosage du gluten, par M .  
Fleurent. l 2 9 ,  195,138, 276 et 309 

-; recherche de la sciure de 
bois, par M. P a ~ a n i n i  . . .  3ïF 

-; influence de la farine bise 
sur  l'extraction du gluten et 
sur  la panification, pRr MM. 

. . . . .  Lindet et Arnniann 454 
F e r  ; son dosage dans l'étain, 

par MM.  Hollard et Rertiaux 46 
-; son dosage dans le plorrib 

industriel, par  MM. Hollard 
et Bertiaux. . . . . . . . .  85 

- : dosage de petites quantit6s 
de fer par l'ae19ylacétone, 

. . . . . .  a a r  M. Pulsifer. I S l  
-'; dosage dii soufre, par M. 

Pulsifer . . . . . . . . . .  158 
- : recherche du protoxyde d e  

fer en présence d u  peroxyde, 
JIU M .  Hluni. . . . . . . .  153 

-; analyse des minerais de fer 
et des scories, ar M. Narnias 199 

-; réaction eororke des sels 
ferriques, par hf. Dunlop. . 209 

- ; sa rhaction colorée par le 
sulfocvanure de potassiuni, 
par bl. Carracido . . . . .  209 

-; nouvelle méthode de dosage, 
. . . . . . .  par M. Tarugi 249 - ; dosage du fer metaIlique 
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dans le fer rkduit,  p a r  MM. 
Corminihocuf et GrosrriA. . 

F e r  r é d u i t ;  recherche de I'ar- 
seriic, pa r  hlM. Hill etUrnneg 

F e r m e n t s  s o l u b l e s  ; leur 
caract,irisation par  le rkac- 
tif vanilline-acide chlorhydri- 
que,  par  M. Mar Winckal. . 

F e r r o c y a n u r e  c u i v r i q u e  ; 
son dosage, pa r  M. Leuba . 

F e r r o c y a n u r e  d e  p l o m b  ; 
action d e  l'acide oxalique, 
par RI.  Leuba . . . . . .  

F e r r o - n i c k e l  (analyse de bri- 
quettes de), pa r  M. James .  . 

F e r r o - v a n a d i u m  ; sa fûhrica- 
tion, par hl .  1Ierrençchniiilt 

- ; docage du vanadiuiri, par 
M .  Cairipagrie . . . . . . .  

F l u o r u r e s  : leur recherche 
dans le? vins, par  M. Rlarez. 

-; leur dosage dans le vin et  
la hikre. pa r  X M .  Treadwell 
et Koch . . . . . . . . . .  

F o r m o l .  Voyez aldihljde for- 
mique. 

F u s i o n  ; point de fusion de 
divers metaus,  pa r  BIM. Day 
et Allen . . . . . . . . . .  

G â t e a u x  : arnpoisorinenients 
par  des gàteaux à la cr&rrie, 
pnr le D r  Lande. . . . . . .  

Gaz;  appareil po i i r l eurana l~se ,  
par  A l .  I'ollncci. . . . . . .  - ; appareil pour y dél~~rrr i incr  
les poussi8rcs, p a r  I l .  Mar- 
t ius  . . . . . . . . . . . .  

G l u c o s e  ; son dosagc on ri:- 
sencc de l'empois d'aniickn. 

a r  M .  Wolff . . . .  193 et  
~ f y c é r i n e  ; son dosage, pitr 

MM, Shuknff et  Schcstakofï 
G o m m e s  ; recherche de In 

goruine arabique dans la 
gnniine adragmtc ,  par  M .  
Payet . . . . . . . . . . .  

G o n o c o q u e  ;nouveau piocCdC 
do coloratiori, pa r  M. Los- 

. . . . . . . . . .  zcynski. 
G r a s  ( c o r p s )  ; dir,t,ermination 

rationnrlle d e  l'indice d e  
broriie, par  M .  Telle . . . .  

- ; diagnose dcs corps gras  
dont. on n e  posséds qii'iirie 
t rès  pctitc quantité, par  M.  
Rnirio . . . . . . . . . . .  

G u t t a - p e r c h a  ; recherche ct  
dostige des rriiitii:i.cs bitiiiiii- 
nciise. par  If. Pontio. . . .  

H o u i l l e  : rlétcrrninat,ion d u  
coke e l d e s  niatifires volatiles, 

. . . . . . . .  par  M .  Arlh 
- ; dosage d u  soufre, p a r  RI.  

Nowicki . . . . . . . . . .  
H u i l e  d e  c o p r a h  ; procédé 

Pages 

pour d6terniiner s a  purete ,  
par  M. Milliaii . . . . . .  298 

H u i l e  d e  c o t o n  ; sa recher- 
che dans l'huile d'olive et sa 
differericiation des huiles d e  
ci~poc et  d e  haobab, par M. 

. . . . . . . . . . .  hlilliaii y 
- ; sur  1i.s conditions ilc pro- 

duction de sa rèaction colo- 
rke, p u  M .  IIalphcn . . . .  140  

H u i l e  d e  c r o t o n  ; sa recher- 
che dams l'huile de ricin, pa r  
M .  hfazzi~chelli . . . . . .  369 

H u i l e  d e  l a u r i e r  ; son eswi,  
par  M .  Morpiirgo . . . . .  327 

H u i l e  d e  l i n  ; s a  rechcrcho 
dans l'huile de noix, pa r  XI 
Ilalphen. . . . . . . . . . .  297 

H u i l e  d e  noix ; recherche d e  
ses fiilsifications, pa r  M. Ocl- 
l i e r . .  . . . . . . .  , . . .  52 

- ; recherche de l'huile de lin, ' 

par M .  Hal hen. . . . . . .  297 
H u i l e  d ' a e i t e t t e  ; sa racher- 

chc dans l'huile de noix, pa r  
M. Bellier . . . . . . . . .  52 

H u i l e  d ' o l i v e  ; recherche de 
ses fraudes au moyen ilu 
thermooléorni:tre, pa r  M. Tor- 
tpl l i .  . . . . . . . . . .  3 

- ; recherche <ie l'huilc. d e  
colon;dilfkrenciation de cette 
dernii.i,i. des  huiles de capoc 
et de haohah. par  hi. MiIliau 9 

- ; cariict,lrisation des hiiilrs 
~ x f r a i l e s  ail rnoyen dii sulfure 
de mrbone,  par M .  IInlphen 333 

H u i l e  d e  r i c i n  ; svs caraclè- 
res par  hI. hlydtlelton Rash 326 

- ; recherche de l'huile d e  
croton, par M. .Mazznrhelli . 36') 

H y d r o g è n e  ; nouveau proci'dé 
de p iQara t ion ,  pa r  hl I1t.l- 
b i g . .  . . . . . . . . . .  153 

H y d r o t i m é t r i e ;  nouvclle 
liqueiir hydrotiinttrique glx- 
cérinée. p,ir M. Picraerts. . 289 

H y p o c h l o r i t e  d e  c h a u x  ; 
dosagi: du chlore, par  M .  
Schultz . . . . . . . . . .  i 5 9  

I c o n o g è n e  ; son riiiploi 
coiniiie réactif d u  potassiuiri, 
par  M .  I'inerua Alvarez. . .  976 

I o d e  ; titrnge de  ses solutions, 
par  AI Yoiing . . . . . . .  31 

- ; rectierctii: du hronie en pre- 
sence d e  p a r i d e s  quiirilités 
d'iodr, pa r  M Coririiriihcuf' 1 4 5  
; son titrage alcolirrititriquc, 

par  XI. H,irbieri, . . . . . .  209 
- ; son ess,ii, par  W.  Hcnnecke 210 
-;  d o w p  i l i .  I'ioilure [le evyario- 

gèriv, pnr M M .  bli1baiii.r et 
llac . . . . . . . . . . . .  355 

- ; son d o ~ a ~ e  dans Ic thymol 
iodi:, p a r  M. Ciiririiiiihen1'. . 433 
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Pages 

I o d u r e  de c y a n o g è n e  ; son 
dosage e n  présence d e  l'iode 
libre, pa r  M M .  Milbauer e t  
Hac . . . . . . . . . . . .  

I r i d i u m  ; s a  sLparat.ion d'avec 
le platine, p a r  M. Qiienessen. 

L a c t o s e  ; nouvellr roaction, 
. . . . . .  par  hl.  Wohlk .  

L a i t ;  son cssai par cryoscopie, 
par  M .  Basset . . . . . . .  

- ; son essai p a r  réfractonié- 
. . . .  trie. pa r  hl. Basset. 

- ; son essai cryoscopique, pa r  
M .  1)esnioulikre. . . . . . .  

- ; son essai pa r  la  rri6thodc 
viscosiniétrii~ue, pa r  M. Bog- 
dan  . . . . . . . . . . . .  

- ; emploi drr rr'frnctnmi.t,re 
p o u r  la reçJier<:lie de suri 
rnouillnge, parMM. Leach et 
Lythgoe . . . . . . . . . .  

-; corisidérations su r  son ana- 
lyse e t  s a  . cryoscopie, pa r  

. . . . . . . .  M. Lajoux ; 
- ; nouvelle niéthode d'analyse 

rapidc. pa r  MM. Bordas et, 
TÔuplain. . . . . . . . . .  

- ; nouvelle rriéltiode d'aria- 
. . . .  lyse, pa r  hl. Jlellier 

- ; dosage du bcurrcau moyen 
du sinaciributyr~omètre, p a r  

. . . . . . . . .  BI. Sichlar 
- ; caractérisation d e  s a  puret6 

basée sur  la recherche dr l'am- 
rnoniaque, pa r  MM. Trillat e t  
Saut,on . . . . . . . . . .  
- ; (nouvel Sleinent d u ) ,  p u  

M M .  Hiscarro e t  Llelloni. . .  
L a i t  de c h a m o l l o  ; sa coriipo- 

sition, pa r  M .  Bnrthe. . . .  
Lait d e  f e m m e  ; dosage et  

variations de la çaséirie, par  
MM.I'atein etDeval. . . . .  

L a i t  o n c e n t r 6  ; dosage di1 
sucre, par  MM. Watts  et 
Ternpariy . . . . . . . . . .  

L a n t h a n e  ; sa skparation 
d'avec le thorium, le cériiim 
et  le didvrne, par  M. Neish. 

L i t h i n e  : 'sa recherche, pa r  
M. Uénédict. . . . . . . .  

Loi s u r  l e s  f r a u d e s .  . . .  
M a g n é s i e  ; son dosage colo- 

riruétrii~ue, par  M M  Schrriei- 
ner  et  Ferris . . . . . . . .  

M a l t o s e  ; nouvelle 'rkact,ion, 
. . . . . . .  par  M. Wohlk. 

- : son dosane en prdsence 
dr  l'empois 8'ariiidon, par M. 
Wolff .  . . . . . . . . . . .  

M a n g a n è s e  ; Fa déterrnina- 
tion par  la méthode au bis- 

. . . . .  iiiuth, par  M. Blais 
- ; coniposition de ses divers 

sulfures, par M M .  Olsen et 
Rapslje . . . . . . . . .  . . 

Pages 

-; son dosage, p a r  M. Blair. 405 
-; son dosa,pe dans  les aciers, 

p a r  M. S m i t h .  . . . . . . .  406 
M a n g a n è s e  ( b i o x y d e s  de) ; 

leur analyse, p a r  M. Cormim- 
b m u f . .  . . . . . . . . . .  51 

M a r c a s s i t e  ; s a  diqtinction 
d'avec ln pyrite, parM.Stoke 333 

M a r c s  d e  v e n d a n g e  ; leur  
essai, p a r  M. Carles. . . .  , 303 

M a t i è r e s  o r g a n i q u e s  ; leur  
destruction p a r  la  méthode 
axoto - mangano- sulfurique, 
pnr M .  DenigCs . . . . . .  241 

M e r c u r e  ; s a  recherche dans 
l 'urine, pa r  M. Sonnié-Muret. 150 

- ; son dosage, pa r  M. Whit- 
t o n . .  . . . . . . . . . . .  247 

- ; son dosage dans  les com- 
posés organiques, pa r  JIM. 
Kupp et  Noll . . . . . . . .  248 

- ; s a  recherche dxns l'urine, 
par  M Zeri helis . 357 

~ é t a l l o g r a p j i e  ; . t&ni&e 
de la  ni6tallographie micro- 
scopique, par  M. Le Chate- 
lier . . . . . . . . . . . . .  397 

M B t a u x  b l a n c s  ; leur  ana- 
lyse, p a r  M. Dinan . . . . .  114 

X o i s s a n i t e  ; carbure d e  sili- 
cium naturel, pa r  M. Kunz.  410 

M o l y b d è n e  ; sa ç;tract&isa- 
tion, p a r  M. Truchot . . . .  254 

-; action de quelques m6taux 
s u r  les sels de rnolvbdcne 
en présence d e  l'acide sui- 
fureiix, par  M. Dumitrescu . 363 

M o r p h i n e  ; son docage dans 
l 'opium, pa r  M. Valenti. . .  326 

- s a  rechcrche toxicologique. 
par  MM. Gérard, 1)eléarde ot 
l l icquet .  . . . . . . . . . .  3S2 

M o u t a r d e  ; essai de la farine 
de moutarde, pa r  M M .  Hart- 
wich et  Viiillrnin . . . . . .  371 

N i c k e l  ; rechçrche du cobalt, 
par M. Binediet. . . . . . .  76 

- ; son dosage dans le plomb 
industriel, par MU. Hollard 
et Bertiaux . . . . . . . . .  85 

- ; emploi des vases en nickel 
pour les analyses, par  M.  
L'HOte. . . . . . . . . . . .  253 

- ; sa sépai'ation d'avec lo 
cobalt, piir MM. Rosenlieirn 
et Huldchinskv . . . . . . .  317 

N i c k e l  v a n a d i &  ; sa fahrica- 
tion, par  M.  Herrenschmidt. 94 

O p i u m ;  dosase de la codé- 
ine, par  M. Caspari. . . . .  124 

- ; dosage de - l a  'norphine, 
par  M. Valenti . . . . . . .  326 

O r ;  son dosa:'c e t  s a  sépara- 
tion par  Clectrolyse, p a r  M. 
Miller. . . . . . . . . . . .  35 - ; tableau d'essai et d e  va- 
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Pages 

leur  monétaire, pa r  M. Hol- 
land.  . . . . . . . . . . . .  440 

- ; essai c t  coupellation des 
tellurures d'or, pa r  hlM. Uai- 
l a r  e t  Woodward. . . . . . .  459 

O s m i u m  ; sa car;tctérisaliori. 
pa r  M. Pinerua Alvarez . . .  279 

O x y d e  de z i n c  ; son emploi 
comme rbactif, par M. Ha- 
covesco . . . . . . . . . . .  358 

- (recherche d u  zinc métal- 
lique daris I'i . . . . . . . .  362 

O z o n e  ; son dosage, pa r  MM. 
Molinari e t  Soncini . . . . .  361 

P a r a p h é n y l è n e - d i a m i n e ;  sa  
recherche dnns les prépara- 
tions pour  ln. coloration des 
cheveux, pa r  M. Thoman.  . 163 

P e r b o r a t e s  ; leur prcpara- 
tiuri et leurs caracléres. par  
M M .  Bruhat e t  Ilubois . . .  135 

P e r b o r a t e s  a l c a l i n s ;  leurs 
proprietes, par  M .  Jaubert  . 7 2  

P é t r o l e s  ; leur essai, p a r  M .  
Satler . . . . . . . . . . . .  79 

- ; recherche de l'essence de 
pétrole dans I'essenee de 
térébenthine, p a r  M. Mac 
Candlcss . . . . . . . . . .  81 

P h é n a c B t i n e  ; recherche de 
I'acetanilide, par  M Fiilmer. 41 1 

P h é n o l  : son dosage volunie- 
trique. pa r  M. Moerk . . . .  125 

P h o s p h o r e ;  son dosage dans 
les bronzes phosphoreux, par 
M. Dinan . . . . . . . . . .  115 

-: rechercha du phosphore 
blanc li bre dans le sulfure de 
phosphore, pa r  M Léo Vi. 
gnon . . . . . . . . . . . .  351 

-; son doqage, par  MM. Ju 
Iner, Blair, Dillrier et SteaX: 403 

P l a t i n e  ; sa séparation d'avec 
l'iridium, pa r  M. Quenes- 

. . . . . . . . . . .  s e n . .  293 
P l o m b  ; son dosage dans 1'6- 

tain. pa r  MM. Hollard et 
Bcr t i aux . .  . . . . . . . . .  46 

- ; son doqage à l'ktat <le SUI. 
fure, yar ,M. Muller. . . . .  48 

-; ana vsr du plomb indus- 
triel, "par MM. Hollard et  
Bert iaux. .  . . . . . . . . .  88 

- ; s a  recherrhe et son dosage 
dans la  crbme de tartre, par 
M M .  L. et  J. Gadais . . . .  98 - : son dosage dans les u i A .  
taux blancs, par M .  Dinan . il& 

-; analyse comp1r)te de ses 
minerais, pa r  M.  Muller. . .  137  

- ; s a  mise en évidence. d'une 
mariibre simple dans les 
bronzes et  hitons, par  M .  

. . . . . . . .  Giral Pereira 210 
- ; son dosage volumétrique, 

. . . . . . . .  par  LI .  Cervi 248 

Pages 

- ; son dosage par  le persul- 
fate d'ammoniaque, par  MM. 
Dittrich et  Heise. . . . . . .  408 

P o i v r e  ( s u r  u n  succédané 
d u )  . . . . . . . . . . . . .  108 

P o i v r e  l o n g ;  s a  composition, 
pa r  M. Wangerin.  . . . . .  371 

P o t a s s i u m  ; sa caract&risation 
au moyen  de l'iconogéne. 
par  M .  Pinerua Alvarez. . .  279 

P o u d r e  ; a n d y s e  d'une pou- 
dre de bombe ancienne, pa r  
M. Desvergries . . . . . . .  102 

P r i x  proposcis pa r  l a  Société 
chirniqur: d e  Paris pour 1906. 474 

P ~ r a m i d o n  ; recherche d e  
nntipyrine, p a r  M. Boor- 

cet . . . . . . . . . . . . .  245 
- ; son dosage, par  MN. As- 

t ruc et Pkgiirier, . . . . . .  302 
- ; nouveau mode d'essai, 

. . . . . . .  par  Y.  l'atein. 337 
- ; son dosage en présence 

de l'antipyrine. par  M. Pegu- 
. . . . . . . . . . . . .  rier 392 

P r i d i n e ;  son dosage dans 
%s eaux ammoniacaies, par  
MM. Pennock et  Morton . . 126 

P y r i t e  (présence du hismuth 
dans une). pa r  MM. I1iutti e t  
Stoppani . . . . . . . . . .  208 

- ; dosage d u  soufre, par M 
I 'attinson. . . . . . . . . .  331 

- ; s a  distirict,ion d'avec Iamar-  
cassite, pa r  M. Stoke . . . .  353 

Q u i n a p h e n i n e ;  reaction ca- 
ractéristique, par  M. Miran- 
da .  . . . . . . . . . . . . .  212 

Q u i n i n e  ; essai d u  sulfate de 
quinine. pa r  M. Paul . . . .  82 

- ; rribrne suje t ,  par  M. Ilirsch- 
sohn . . . . . . . . . . . .  160 

- ;  nibrne sujet, par M. Dun- 
c a n . .  . . . . . . . . . . .  291 

Q u i n q u i n a ;  llosage do scs 
alcaloïdes, pa r  M. Hobert,son. 463 

R h o d i u m  : sa caractkrisation, 
. .  par. M. Pirierua Alvarez. 280 

S a c c h a r i n e  ; sa caractkrisa- 
tion, par  11, Mahler. . . .  425 

- ; s a  recherche dans lesvins, 
pa r  hi. Mackay Cham.  . . .  1 6 i  

- ; sa vente sous Ic nom d'es- 
sence de banane, pa r  M. Gi- 
1 .  . . . . . . . . . . . .  2i 1 

S a f r a n  ; son essai, par M. Nes- 
tler . . . . . . . . . . . . .  370 

S a v o n  ; s a  falsification par le 
silirate de soude, par M .  

. . . . . . . . . . .  Frrhse  237 
- ;  rpcherche du silicate de 

soude, pa r  M. Ahrncd-1111s- 
seim. . . . . . . . . . . . .  314 

- ; son analyse, pa r  hl. de 
. . . . . . . . . . . .  Salas 448 
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s c o r i e s ;  analyse des scories 
lrasiques . . . . . . . . . .  

- ; dé1,erriiination dc leur fu- 
. .  sibilitè, p a r  M. val let,^. 

s i l i c i u m ;  son dosage, pa r  
M .  Thil . . . . . . . . . . .  

S o u d e  ; caractérisation d e  ses 
sels par le le réactif de Fr& 
my au pyroantirnoniate de 
potasse . . . . . . . . . . .  

S o u f r e  ; son dosage dans l'e- 
tain, p a r  MM.  Hollard e t  
Bertiaux. . . . . . . . . . .  

- ; son dosage dans le plomb 
industriel, par MM.  Hnllaid 

. . . . . . . .  et  Bertiaux 
; e s ~ a i  commercial des  soii- 

fres sublim6s, par  hl. Marcille 
- ; son dosage dans les fers 

e t  les aciers, pa r  M. Pulsifcr. 
-; recherche de petites quan- 

tités d e  soufre en présence 
de grandes quantitér. de fer, 
par  M. Ilaiiser . . . . . . .  

- ; son dosage dans les com- 
bustibles, par  M .  Kowicki. . 

-: son dosage dans  les pyri- 
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