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PREFACE DE LA QUATRIEME EDITION

Nous nous sommes efforcé de ieniv notve Manuel au couvant des
progrés de la science. Ainsi, la partie théorique a été augmentée de la
description de quelques appaveils nonwveaux. Pouy la chimie cpévatoive
proprement dite, nous avons appovié maintes améliorations que la pra-
tigue de nos laboratoives nous avait suggérées, ef quelques pvépavations
nouvelles ont ét¢ snivoduites. Le nombve des figuves intevcalées dans le
texte a été porié de 369 a4 388.

Nous avons la confiance que cette nouvelle édition vépond comple-
tement & nos intentions @ faciliter Uétude de la chimie génévale, en insis-
tant suy les pavties qui sevont ullévienvement appliquées pav les éléves
de la canditure en sciences ou bien developpées dans les cours de Chimie

tndustrielle que nous faisons aux Fcoles spéciales de Lowvain.

PREFACE DE LA TROISIEME EDITION (1887)

En prépavant la 3° édition de notre ouvvage sur les manipuila-
tions chimiques et la chimie opévatoive, nous y avons intvodust beancoup
dadditions qui augmentoront som uwtilité pour ceux qui le prendvont
comme guide dans lewvs travaux de laboratoire.

La partie théorique a été augmentée de la description dappaveils
nouveanx, dont la pratique a déja constaté la valeur. Le chapitve suy
Ies moyens de produive les diverses tempévatuves et de les végularviser, a
été rqﬁmdu pouy y introduive la descviption des byideurs de M. Flet-
cher et de M. Wiesnegg ainst que de divers végulateurs.

Dans la partic consacrée d la chimie opératoive, diverses modifi-

catlions onl été introdurles.
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Nous avons tiché de satisfaive & la demande qui nous avait été
Jaite, de donner quelques venseignements suv la manitre la moins coi-
teuse dinstalley un labovatosve.

Outye les indications des précautions spéciales d chacune des fpré-
parations dangereuses, nous avous donné, dans cette nowvelle édition,
les venseignements nécessaives sur les premiéres mesuves & premdve en
cas d'accident, en atlendant lavvivée du médecin. Nous avons en outve
vésumé, en un chapitve pavticulier, ce qu'il y a a dive des diverses
sortes d'accidents de laboratowve. En cela, nous avons en sgalement en
vue d'initier les élives de nos Ecoles spéciales @ ce gemve de soins, qui
embarvassent tant les jeunes ingénieurs quand des accidents suvviennent
pavmi le pevsonnel place sous leurs ovdres. Toute hésitation dans ces
momeids de trouble est doublement funeste : d'abord, des premicves dis-
positions prises dépend somvent le succis du tyaitement médical ; ensuite,
la sportanéité, le sang-froid et la fermeté du chef commandent le vespect
et la conflance des subovdonnés. e

Toute la partie velative aux préparations des composés ovganiques
a été enticvement vefondue dans le but de mettre les travaux du labora-
toive en wmeillenve concovdance avec Uovdve suivi au cours de chimie
générale.

Ajoutons, enfin, que nous avons vemplacé les planches autogra-
phices des éditions précédentes par 36q gravures intevcalies dans le
texte, qui faciliteront singulitvement la lecture de I'ouvrage.

Gvdce d lobligeance de divers fournissewrs, M. Salleron et
MM. Brewey fréves, de Pavis, M. Leyboldt, de Cologne et M.
F- Griffin, de Londves, nous avons pu faive clicher un cevtain nombre
de figuves de leurs catalogues. Nous vemeycious spécialement M. Wies-
negg et M. Fletcher, qui nous ont gvacieusement fourni les clichés de
divers appaveils qu'ils construisent avec tant d'habileté. Pour les auives
figuves, nous avons di faive faive des gravures spéciales, et nous wavons

vien négligé pouv que Uédition nouvelle puisse vendve tous les services
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attendus d'un guide dont le vile est dassister les étudiants qui abovdent

les exevcices de la chimie opévatoive,

PREFACE DE L'EDITION DE 1884

Depuis la loi de 1876 sur Penseignement supévicur, les éléves de
la canditurve en sciences natuvelles et ceux de la candituve en phavmacie
doivent s'exercer & des travaux pratiques de chimie. Nous vecevons
atnst dans nos labovaloives des Eléves trés nombveux ef inexpérimentés
que Ton doit guider de point en point. Clest dans le but de leur éive
utile que nous avons publié, en 1878, le Manucl de chimie opéra-
toire, dont une seconde édition a pavu U'an dernier.

Malgré tous les soins gue mnous avons mis 4 ne négliger aucun
détail, wous avons pu nous vendre compte des difficultés de fous genves
que les commengants rencontrent encove dans 'exécution de ces exeveices.

D'autve part, nous tonnons depuis dix-huit ans, aux éléves de la
premitve année d'études des Lcoles spéciales, un pelit couys de Théorie
de manipulations chimiques. Ces éléves Sexercent durant le second
semestre 4 des travaux pratigues. Nous avons pu constater ume tvés
grande diffévence entre ces deux catégories d'opévateurs.

- Nous avons donc été amené i compléter le Manuel de chimie
opératoire par le Manuel de manipulations chimiques, qui con-
tient la matitve du cours théovique donné & nos Fcoles spéciales.

En le publiant, nous m/()j;ons étre utile. non seulement aux éléves
de nos Licoles, mais aussi aux éiudianis de la Faculté des sciences, qus
ne dotvent sutvve que les exercices pratiques dont 41 a été question plus
haut : ils y trouvevont la solution de la plupart des questions qui les
embarassent dans leur travaux.

Aunjourd'biut, que les traités de chimie génévale deviennent de plus
en plus sobves de détails opévatosves, ou méme los excluent parfois com-

plétement, il devient ptus nécessaive gue jamais de consacvey un cours
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ou un cuvvage spécial & ces matidves, qui, depuis Lavoisier, formaient
ordinaivement un chapitre des ouvvages de chimie, aussi bien que le

sujet de iraités spécianx (1).

(1) Nouscroyons utile de donner ici la liste des principaux ouvrages
qui traitent de cette matiére.

1. Traités de chimie dans lesquels un chapitre spécial est consacré
a la description des opérations et des appareils.

Lavoisier. Traité élémentaire de chimie. Paris, 1801, 2 vol.

TrENarRD.  1'raité de chimie élémentaire théorigue et pratique, 4° édi-
tion, Ve volume, 1824.

PERsOZ. Introduction a l'étude de la chimie moléculaire. Paris, 1839,
ch. XVI,

BerztrLivs. Traité de chimie. Bruzelles, 1844, tome Iv.

BeRTHIRR. T'raité des essais par voix seche. Liége, 1847, 2 vol.

BuUNsEN. Gazometrische Methoden. Brauﬁschweig 1857.

TourNIER. Nouveau manuel de chimie simplifie. Paris (sans date).

PocGiaLe. Traité danalyse chimigue par la méthode des volumes.
Paris, 1858.

GERHARDT & CHANGEL. Précis d analyse chim, quantitative, Paris, 1859,

FrEskNIUS. Précis danalyse chimique qualitative et Traité d'analyse
chimigue guantitative. Paris, 1867 et 18635.

OpLING. Cours de chimie pratique, trad. par Naquet. Paris, 1869.
RiTTER. Manuel de chimie pratique. Patis, 1874.
MoHnRr. Traité d'analyse chimique & l'aide de ligueurs titrées, 2° éd.

francaise, Paris, 1875.
2. Ouvrages spéciaux sur les manipulations chimiques.’

FArRADAY. Manipulations chimigues. z vol. 80, Paris, 1827.

DARGER. L'art du souffleur a la lampe, Paris, 1829, in-12°.

BoBI1ErRE. T'raité élémentaire et pratique des manipulations chimigues.
Paris, 1854.

Scaumany, A nleitung zum chemischen Expérimentiren. Esslingen, 1857.

GreviLLe WILLIAMs. A handbook of chemical manipulations. Lopdon,
1857.
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L'ouvrage que nous metlons au jour wa donc d'autve prétention
que doffrir, sous une forme abrégés, les principes des divevses opévations
que le chimiste exécute et la descviption des principaux appareils qu'tl
emplode, en méme femps gue les soins paviiculiers que véclame la con-
dutte des opérations.

GRIFFIN. Chemical handicraft. A classified and descriptive catalogue
of chemical apparatus. London, 1857.

VioLrRTTR. Nouvelles manipulations chimigques simplifies, 3¢ éd. Paris,
1860.

SaLLeroX. Notice sur les instruments de précision, construits par
J. Salleron. Paris, 1861.

J. A. TurLMIER., Des accidents dans les laboratoires de chimie. Paris,

1866,
ReNARD. Traité théorique et pratique des manipulations chimigues.
Mons, 1873.

HEUMANN. Anleitung yum Experimentiren bei Vorlesungen. Braunsch-
weig, 1875.

WiesneeG. Notice sur les appareils de chauffage employés dans les
laboratoires, Paris, 1881.

Revnorp.,  Leitfaden qur Einfahrung in die experimental Chemie, trad.

allemande par Siebert. Leipzig, 1883 et 1884 (1).

(1} Note de la 3° édition. Cette listc doit actuellement étre complé-
tée. Voici les titres de deux ouvrages paras depuis la publication de I'édi-
tion de 1884 de notre Manuel de manipulations chimiques :

A. MERMET. M anipulations de chimie. Métalloides. Paris, 1885.
E.JuncrLeiscH. Manipulations de chimie. Paris, 1886.

Note de la quatrieme édition. Complétons encore par l'indication de
deux ouvrages parus depuis 1887.

EM. FISCHER. Anleitung zur Darstellung organischer Prdparate,
Wurzburg, 18¢3.

DrLassar Coun. Méthodes de iravail pour les laboratoires de chimie
organigque. Paris, Baudry & Cie, 1893,
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On pourrait trouver trop élémeniaires certuins détails de nos ma-
nuels, mais nous avons crvu nécessatve de les tndiquey pouy prémunty
Uétudiant contre les accidents de tous genves qui peuwvent suvveniy dans
les labovatoives de chimie. Quelque soin que wnous ayons pris d'attiver
Vattention sur ces accidents, il peut s'en présenter une foule d'autves de
toute catégovie, amenés d la suite de fausse mancuvve, d'evvenr ou de
distraction. Quand on voit les chimistes les plus habiles ne pas se trou-
ver & l'abri d'accidents, on peut dive qu'il est tmpossible de tout prévory
et que, quotqu’on fasse, on.anra encore & envegistver des accidents plus
o0U Moins graves.

Nous n'avons pu entvev dans le détail des secouvs & donmer en
pareil cas. Dans les laboratoires d'enseignement, on trouvera toujours
quelquun capable de donner les premiers soins. 11 wen est pas de méme
quand Lopérateur travaille seul; c'est un motif pour vedoubler, dans ce
cas, de prudence et de soins (1), S'l y a empoisonnement ou complica-

tions 4 craindve, il faut, sans lavder, vecouriv aw médecin.

(1) Il est utile d’avoir dans le laboratoire une boite de secours conte-
nant les principaux objets nécessaires en cas d’accident : bandelettes roulées
et vieux linge, bobine de fil, paquet d'épingles, sparadrap agglutinatif.et
taffetas anglais, paquet d'ouate hydrophile antiseptique, un flacon de 5o gr.
de chlorure ferrique (solution a 20° B), un flacon de 500 gr. de liniment
oléocalcaire, etc,
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MANUEL THEORIQUE ET PRATIQUE

DE

CHIMIE OPERATOIRE

Objet et Division du cours.

La chimie est essentiellement une science expéri-
mentale.

La nature ne nous offre que peu d'éléments d’obser-
vation; le plus souvent, les corps qui nous environnent
sont dans un état stable, résultat des forces qui ont agi
antérieurement, et les faits que nous pouvons observer
se rapportent surtout a la physique. Si nous n’avions
que ce champ détudes, nos connaissances chimiques se-
raient singuliérement bornées. Heureusement nous avons
en notre pouvoir mille moyens de faire naitre de nou-
veaux phénoménes et de les étudier, cest-a-dire d'expé-
rimenter. Chaque substance, mise en contact successivement
avec des corps nombreux, appelés pour cette raison #éactifs,
subit des réactions, c'est-a-dire des phénoménes particuliers

Chimie 1
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2 INTRODUCTION

et apparents, dus aux combinaisons ou aux décompositions
qui sopérent dans les corps mis en présence.

Le cabinet d’études du chimiste est donc le labovatoive
ou il varie 4 linfini ses expéviences. Soit qu'il veuille vé-
rifier un fait annoncé, ou controler par de nouveaux faits,
une loi proposée, soit qu’il cherche 4 agrandir le champ dela
science par de nouvelles recherches, le chimiste doit recourir
4 l'expérience. Le succés de ses recherches dépendra de sa
maniére d’'opérer, de son habilité dans l'art d’expérimenter.
Dans une expérience, il n'y a pas seulement le travail de
Tintelligence, c'est-d-dire la maniére de la concevoir et d'en
tirer toutes les conséquences légitimes : il y a encore lexé-
cution, le travail manuel, dans lequel l'adresse et les soins
manucls de tous genres que lhabitude inspire, ont une im-
portance considérable.

Notre but est de faciliter I'acquisition de ces connais-
‘sances pratiques, aux étudiants qui suivent les travaux de
nos laboratoires.

L’étude des différentes opérations que le chimiste exécute
habituellement, la description des appareils qu'il emploie, la
connaissance des soins spéciaux que ces sortes de travaux
cxigent, feront le sujet de la partie théovique de ce manuel.
Nous nous occuperons ensuite de la préparation des corps.
Ces préparations font l'objet des exercices de chimie pratique
que, depuis la création de nos écoles spéciales & Louvain,
nous avons fait fairc & nos éléves ingénicurs et que la
loi de 1846 a si heureusement introduits dans les pro-
grammes d'études universitaires, comme complément des
cours de chimie générale. Ce sera la matiére de la partic
pratique de ce livre, ou de la chimie opévatoire proprement
dite.
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INTRODUCTION 3

~ Pour que ces exercices produisent tous les fruits qu'on
est en droit d'en attendre, il est nécessaire que I'étudiant
connaisse, d'une part, les propriétés des corps qu'il va mettre
en présence et de ceux qui se produiront dans leur réaction,
de l'autre, la disposition et 'usage des appareils & employer
pour l'opération. Le premier point concerne le cours de
chimie générale ; le second est du ressort du laboratoire, Ces
sortes de connaissances ne s'acquiérent que par la pratique
et notre role est de faire connaitre & nos éléves ce que la
pratique a enseigné a cet égard, de maniére a leur éviter des
tatonnements et a les diriger dans l'exécution. Nous espérons
que les notions succintes que nous allons donner concernant
ces opérations, les appareils quon y utilise et la maniére
de les employer, leur permettront de surmonter les pre-
miéres difficultés et les guideront dans leurs travaux.

Il arrive souvent au chimiste de ne pas avoir sous la
main, tout ce qui, de prime abord, lui parait nécessaire pour
Texécution de l'expérience qu’il a en vue; il importe qu'il
apprenne a s'en passer. Il faut, comme a dit un grand chi-
miste, que l'on sache « limey avec/scie et scier avec une lime. n
Le plus souvent on pourra tourner la difficulté, si l'on con-
nait bien le but de l'opération, la théorie de ce qui se passe
et la disposition des appareils usuels.

Enfin, nous adressant & un nombreux auditoire, nous
croyons devoir appeler toute son attention sur la nécessité,
pour manipuler sans danger, tant pour soi que pour ses
voisins, d’étudier les réactions avant de les produire et de
prendre toutes les précautions que la prudence exige pour
écarter tout danger éventuel. Comme, malheureusement, il
Teste une marge assez grande pour les accidents véritables,
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4 INTRODUCTION

ceux que l'on ne peut prévoir, il est de tout importance
de se mettre en mesure d’éviter ceux dont une étude un peu
soignée de ce que I'on va faire montrera la possibilité. Nous
ne pouvons trop insister pour que, avant chaque séance du
laboratoire, I'étudiant se mette au courant de tout ce qui
concerne les travaux qu'il va faire et qu'il n'oublie de prendre
aucune des précautions que nous recommandons quand nous
donnons les détails des diverses préparations a exécuter.

Une étude préalable, tant au point de vue théorique
qu'au point de vue opératoire, des opérations que I'éléve va
faire, est dailleurs indispensable a un autre point de vue :
c'est I'unique moyen de profiter largement des exercices
pratiques que l'on a institués comme complément du cours
dc chimie générale.
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PARTIE THEORIQUE

MANIPULATIONS CHIMIQUES.

Description des Appareils qui servent & les exécuter.

Les opérations que le chimiste peut effectuer, sont habi-
tuellement divisées en opérations par voie séche, dans lesquelles
on emploie les corps a l'état solide et on les fait réagir a
Tl'aide de la chaleur, et en opérations pav vote humide, dans les-
quelles on met en présence, a froid ou 4 chaud, des corps
liquides ou dissous. Il y a aussi des préparations ou l'on
opére sous pression et enfin les manipulations des gaz consti-
tuent les opérations pneumatiques ou gazométriques.

Nous étudierons ces diverses opérations dans l'ordre
suivant :

I. OPERATIONS PRELIMINAIRES,

8) Travail du verre.

b) Division meécanique des corps, triage, tamisage,

¢) -Pesée des corps solides. — Pesée et mesurage des
liquides et des gaz.
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B)

OPERATIONS PRELIMINAIRES

1. OPERATIONS DE LA VOIE SECHE.

Production de la chaleur.

Opérations diverses de la wvoie séche.

Fusion, moulage, cristallisation par fusion.

5) Sublimation, cristallisation par sublimation.
¢) Calcination, carbonisation.
d) Grillage, incinération.
¢) Coupellation,
J) Réduction.
III. OPERATIONS DE LA VOIE HUMIDE.
a) Solution, dissolution.
b) Précipitation, cristallisation par solution.
¢/ Décantation.
d) Filtration,
¢) Kvaporation.
7f) Dessication,
g) Distillation.
IV. OPERATIONS SOUS PRESSION,
Appareils utilisés, chauffage.
V. OPERATIONS PNEUMATIQUES.
Préparation, purification, conservation et manipu-
lation des gaz. -
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L OPERATIONS PRELIMINAIRES.

a) Travail du verre.

I;a plupart des appareils employés dans le laboratoire
comprennent diverses parties de verre que le chimiste doit
confectionner lui-méme, et le plus souvent, au moment méme
ol il en a besoin. Savoir travailler et fagonner le verre est
donc une vraie nécessité pour le chimiste qui ne veut pas
étre enrayé a chaque pas.

Le commerce fournit des tubes de verre de diverses
grosseurs et épaisseurs, et d'un métre environ de longueur.
Ce verre ost du verve ordinaire, silicate double de calcium et
de sodium, assez aisément fusible, ou bien du cristal, silicate
double de plomb et de potassium, Malgré sa fusibilité plus
grande, le cristal est rarement employé, par suite de la faci-
lit¢ avec laquelle le plomb qui entre dans sa composition,
peut se réduire au contact des gaz réductifs de la flamme et
former des surfaces miroitantes, noir bleuitre, d’'un fort vilain
aspect et trés génantes. Le cristal est d'ailleurs d'un prix
beaucoup plus élevé; aussi, sauf des cas spéciaux, nous
n'emploierons que des tubes de verre ordinaire.

cuoix pu vERrE. Nous choisirons ces tubes en verre
bien fusible, d'une belle eau, sans bulles, ni pierres, ni stries,
en un mot, d’une vitrification parfaite, qu'annonce générale-
ment un toucher bien lisse, nullement rugueux. Nous aurons
“soin aussi de ne les employer qu'aprés nous étre assurés de
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8 TRAVAIL DU VERRE

lewr propreté, tant & lintérieur du tube qu'a Uextérieur. On

’ emploie dans ce but une petite brosse cylindrique,

(fig. 1), vergette ou goupillon, de dimension appropriée
au diamétre intérieur du tube i nettoyer. -

Le travail de ces tubes exige le plus souvent qu'on

les porte 4 une température assez élevée pour que le
verre soit ramolli et fagonnable.

SOURCES DE CHALEUR. Nous étudierons ultérieure-
ment au chapitre des opérations par voie séche, les
divers moyens utilisés pour produire la chalcur; nous
nous bornerons donc ici 4 examiner ce qui a rapport
au travail du verre. La température nécessaire peut

nous étre fournie par diverses sources, comme la lampe
(5 4 alcool, simple au a double courant, et la lampe

Fig. 1 d'émailleur; mais habituellement, on n'utilise dans nos
laboratoires que la flalmme d'un bec de gaz ordinaire, d'un
bec Bunsen simple ou d'un chalumeau a gaz,

La flamme en pagition dun bec
ordinatre, utilisé pour I'éclairage, sert
souvent quand on veut courber des
tubes de diamétre ordinaire. Cette
flamme chauffe modérément sur une
assez grande étendue, mais elle a

linconvénient de déposer sur la
Fig. = courbure un peu de noir de fumée.
On peut aussi se servir d'une flamme plate, éclairante ou
non éclairante, obtenue en surmontant le bec Bumnsen dun
ajutage spécial. .
" Le bec Bunsen (fig. 2), est formé par un tube central in-
férieur, 4 orifice capillaire, dans lequel on fait arriver du gaz
d’éclairage au moyen d'un tube en caoutchouc, raccordé a
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TRAVAIL DU NERRE (o]

la distribution. Ce gaz, sortant par l'orifice capillaire, pénétre
au bas d'un tube ou cheminée d’'une hautcur de 8 4 10 cen-
timétres. Cette cheminée porte en méme temps, 4 sa partie
inférieure, un ou deux larges orifices par ou lair, appelé
latéralement par le jet du gaz, vient se mélanger & celui-ci;
de sorte que, si I'on vient 4 allumer 4 la partie supérieure
de ce bec, c'est un mélange de gaz et d'air qui s'enflamme et
brale avec une flamme bleudtre trés chaude. Dans beaucoup de

becs Bunsen, ces ouvertures du bas du tube peuvent étre plus

Fig. 3. " Fig. 4.
" ou moins fermées au moyen d'un curseyr (fig. 3); la coupe

(fig. 4) de ce bec donne dailleurs tous les détails nécessaires
pour bien comprendre cette disposition. Le curseur permet
de régler la venue de lair : §'il arrive trop d’air, linflam-
mation du gaz se propage jusquau bas du tube, la lampe
brile par dessous, comme on dit habituellement, et ne chauffe
guére que le bec, au détriment de l'opérateur, qui court ris-
que de se briler en prenunt la lampe. L'air arrive-t-il, au
contraire, en trop petite quantité, la flamme devient éclai-
rante et fumeuse; dans cet état, elle ne chauffe que fort peu
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TRAVAIL DU VERRE

ct présente, en outre, l'inconvénient de déposer du noir de

fumée sur les objets que lon y expose.

Pour obtenir une température supé-
rieure & celle que peut fournir le bec
Bunsen simple, on peut briiler une plus
forte quantité de gaz sous linfluence d'un
courant d’air lancé par une soufflerie.

Le chalumean é gaz (iig. 5) permet de
réaliser cette combustion forcée; il sertle
plus habituellement pour le travail du
verre. La section (fig. 6) montre la dispo-
sition de ce chalumecau : le gaz y arrive
par la tubulure H et lair, lancé par un
soufflet, v pénétre par la tubulure O pour
aboutir 4 un tube conique central, a ori-
fice trés petit, Cet orifice doit varier de
dimension, suivant les flammes que l'on
veut obtenir; aussi, les souffleurs de verre
font-ils ordinairement cet ajustage en
vefre. Un curseur & extrémité conique
permet, d’ailleurs, de régler la flamme
qui doit étre maintenue fixe, réguliére et
peu bruyante. Toute cette partie du cha-
lumeau est asscmblée sur un pied, au

" moyen d'un joint sphérique qui permet

de donner au dard du chalumeau {telle
position que 'opérateur désire. Deux pla-
ques partiellement creusées sont pressées
par une vis contre les deux petites sphéres
du pied et du bec, ce qui fixe I'appareil
dans la position voulue. La fig. 7 donne

une autre disposition du chalumeau.
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TRAVAIL DU VERRE II

Le soufflet qui est employé pour lancer un courant d'air
4 travers ce chalu- meau, doit fournir un courant continu,
et, pour ce, il est 4 deux Ames, ainsi quc ccla cst représenté
par la fig. 8, et en coupe par la fig. g. Un soufflet cylin-
drique, simple, inférieur, est mii par une pédale et lance,
4 chaque montée, Tair qu’il contient dans la partie supé-

T R S U RAIRRTrcIaes 4

e e

Fig. 8. Fig. q.

rieure, qui sert ainsi de réservoir d’air; un poids placé sur
ce réservoir, ou un ressort en spirale, presse lair quiy est
continu et qui s’échappe alors, en jet continu, par un tube,
auquel on raccordera la tubulure O du chalumeau 4 gaz.

Souvent ce soufflet 4 pédale a la forme d'un souffiet
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12 PRECAUTIONS A PRENDRE POUR TRAVAILLER LE VERRE

ordinaire de forgeron et est fixé sous la table méme de tra-
vail ; cette table ne doit étre ni peinte ni vernie mais doit
étre bien plane. L'opératcur, tout en manceuvrant ce soufflet
au moyen du pied, conserve la liberté compléte de ses mains.

Dans nos laboratoires, ot se trouve une conduite d’eau
sous pression, nous ferons souvent usage d'ue soufflerie
hydraulique qui sera décrite ultéricurement et qui est d’'un
usage plus commode.

Précautions a prendre pour travailler le verre,

— Une précaution nécessaire est de n’utiliser que des
tubes bien propres et bien secs. On peut nettoyer lintérieur des

tubes au moycn de petites brosses cylindriques trés fines (voir

fig. 1) ou méme avec de 'ean ou de I'alcool, si le diamétre est
trop Vpetit; il faut, en tout cas, avoir bien soin de sécher le tube
en le tenant incliné au-dessus d'une source de chaleur, ou, si
le tube est fermé, en renouvelant I'air au moyen d'un soufflet
et d'un long tube effilé pénétrant jusqu’au fond de celui qu'il
s'agit de sécher et qu'on chauffe. La fig. 10 représente celte

maniére de sécher appliquée 4 la dessication d'un ballon.
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PRECAUTIONS A PRENDRE POUR TRAVAILLER LE VERRE 13

— Le premier soin du chimiste qui veut travailler le
verre, doit étre d'obtenir une flamme bien réguliére et bien
fixe. Pour cela, l'opérateur, commodément assis devant la
table de travail, placera le chalumeau devant lui; la lamme
sera dirigée droit en avant et de bas en haut, sous un angle
d'une trentaine de degrés. La flamme obtenue doit &tre un
peu bruyante, bien réguliére et non tremblante; elle sera
d’ailleurs de grandeur variable suivant le travail a faire,

— Le tube & travailler étant bien propre, l'opérateur,
les deux avant-bras appuyés sur le bord de la table, tient le
tube horizontalement de la main droite en le faisant tourner
entre le pouce, d'une part, et les doigts, d'autre part. La
main gauche soutient le tube de l'autre c6té de la flamme, et,
dans bien des cas, aide aussi au mouvement de rotation
qui est foujours imprimé, sans hite d'ailleurs, a tout tube que
Ton échauffe (fig. rx).

Fig. 11,

— Quand on travaille des tubes minces, on peut sans
inconvénient les introduire directement, méme dans la partie
Ia plus chaude de la flamme c'est-d-dire 4 lextrémité ex-
téricure du céne bleuitre; mais il n’en serait pas de méme

si les parois du tube sont quelque peu épaisses; alors, on
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I4 COUPER LES TUBES

doit prendre la précaution de le tenir pendant quelques in-
stants, toujours en le faisant tourner, 4 quelque distance de
la flamme et dans la direction de celle-ci. Plus les parois des
tubes scront épaisses, plus il y aura de prééautions 4 prendre |
pour I'échauffement.

Dés que le verre est échauffé 4 un point suffisant, on
sent qu'il se ramollit et 'on voit lextrémité de la flamme
du chalumeau se colorer, de plus en plus, en jaune, par suite
du sodium contenu dans lc verre.

Les différentes opérations ne demandent d’ailleurs pas
le méme degré de ramollissement ni de chaleur; la pratique
seule peut renseigner a cet égard. J'ajouterai seulement que
la réussite de la plupart des opérations dépend cssentielle-
ment de la maniére de chauffer le verre et qu'il ne faut pas
espérer réussir dés la premiere fois.

— L’objet étant confectionné, on le retire graduellement
de la flamme en continuant de tourner jusqu'a ce que le
verre soit devenu consistant et suffisamment refroidi. Cette
transition doit &tre d’autant plus lente que l'objet est & parois
plus épaisses et plus inégales., On évitera aussi de déposer
T'objet encore chaud sur des corps humides ou froids, surtout
s’ils sont bons conducteurs du calorique. Parfois méme l'on
prendra la précaution de recouvrir l'objet faconné dune
couche de noir de fumée, ce qui aménera un refroidissement
plus régulier.

Ces précautions générales étant connues, examinons
maintenant, en détail, les opérations fondamentale du souf-
fleur de verre.

Ce sont-: 1) couper un tube, 2) le border, 3) lévaser,
4) Yefiler, 5) Vétvangler, 6) le couvber, 7) le sceller. B) le souf-
fler, 9) le percer et 10) le souder,
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BORDER UN TUBE i5

Maniére de couper les tubes. On peut couper un
tube en déterminant une solution de continuité dans la sur-
face, un trait, au moyen d’une lime, d'un couteau en acier
fortement trempé ou d'un diamant. La rupture est, ensuite,

 déterminée par un coup sec ou, le plus souvent, en le tirant
suivant son axe, tout en cherchant a le plier. Pour les tubes
de gros diamétre, il faut faire l'entaille sur tout le pourtour
du tube et souvent méme s'aider d'un changement brusque
de température en utilisant un dard effilé de chalumeau ou
un charbon ardentr Le charbon de bois ordinaire convient
peu, il s'éteint vite et fatigue beaucoup; on se servira avec
plus d’avantage d'un charbon artificiel (1} dont la combustion
se fait réguliérement, lentement et sans qu'il soit besoin de
souffler. On a aussi des diamants montés épéciale ment pour
faire le trait sur tout le pourtour a l'intérieur, et de cette ma-
niére les gros tubes se coupent fort aisément.

Quand on doit couper des objets de plus grande dimen-
sion et & parois minces, détacher par exemple des fonds de
cornue pour en faire des capsules, etc., on déterminera

{1) Voici la mani¢re de confectionner un semblable charbon

1 40 grammes de gomme arabique sont dissous dans de l'eau,
de maniére A occuper 100 centimétres cubes.

20 16 grammes de gomme adragante sont dissous & l'eau bouillante
de maniére 4 occuper 125 centimétres cubes.

3o On dissout 16 grammes de benjoin dans 15 d'alcool a 850.

Ces solutions sont mélangées avec soin, en remuant le tout dans un
mortier; on y ajoute 100 & 110 grammes de charbon de bois tendre passé
au tamis de soic et I'on travaille la masse de fagon & obtenir une péte co-
hérente et bien homogeéne, qu'on roule en bitons de 8 4 10 millimetres
de diametre, entre deux plaques de verre saupoudrées de charbon de bois.
On laisse ensuite sécher lentement.
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16 BORDER UN TUBE

d'abord une solution de continuité par un trait de lime, de
couteau ou de diamant puis, au moyen du charbon ardent,
on conduira lentement la cassure dans telle direction qu'on

le désirera.

Maniére de border un tube, Quand on a coupé un
tube, les arétes de la section sont le plus souvent tranchantes
et il faut toujours les rabattre au moyen de quelques coups
de lime ; parfois méme on usera les bords a la meule pour les
régulariser; mais, lextrémité du tube sera bien plus solide, si
l'on prend la précaution de border le tube, c’est-d-dire de
ramollir les arétes jusqu’a commencement de fusion.

Pour cela, lextrémité du tube est introduite dans la
flamme du chalumeau, on tourne le tube et quand I'extrémité
de la flamme est devenue bien jaune, le tube est alors au
rouge et on peut le retirer : toutes les arctes saillantes ont
disparu. On doit éviter d’ailleurs de chauffer trop fort ou
trop longtemps de peur de rétrécir l'orifice du tube.-

Maniere d’évaser un tube. On a souvent besoin
d’avoir des tubes & ouverture évasée; pour les obtenir, le tube
étant coupé A section bien droite, on échauffera I'extrémits,

comme s'il s'agissait de
. border, mais a un degré
de température un peu
plus élevé. Puis, tenant
le tube delamain gauche,

on le retire de la flamme

Fig. 12.

pendant qu'on tient de la
main droite une espéce de couteau, dont la pointe forme un
angle d'une cinquantaine de degrés; on place cette pointe
obliquement contre lintérieur du bord & évaser, (fig. 12),
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ETRANGLER UN TUBE 17

on fait tourner ensuite le tube sur lui-méme, sans le dévier
de sa position primitive, mais en pressant légérement contre
la pointe du couteau. La rotation de ce tube demande assez
d'habileté, il faut avoir soin que l'axe du tube reste tou-
jours bien en place et dans Ja méme direction, sinon l'évase-
ment serait irrégulier.

Dans certains cas, au lieu d'un couteau, on peut, pour
plus de facilité, prendre un morceau de charbon de. bois,
dont l'extrémité est taillée en forme de coéne. Le tube étant
chauffé, on introduit le cone dans Uextrémité & évaser et 'on
tourne le charbon rapidement sur lui-méme tout en donnant
au charbon une faible pression,

Enfin, on peut aussi remplacer ce coéne en charbon par
une petite cage conique formée de fil de fer assez rigide. Ce
petit outil est ccpendant moins aisé & manicr que le cone en

charbon.

Maniere deffiler un tube. On peut avoir 4 effiler un
tube ou en son milieu ou & son extrémité. Pour leffiler au
milieu, on chauffe le tube, en le tournant continuellement
dans la partie la plus chaude de la flamme, de maniére a
Pamener 4 la température rouge-cerise; on l'6te alors de la
flamme sans cesser de le faire tourner, puis, on Vétire, sans
hdte ni précipifation, en ligne droite, de maniére que les deux
bouts de tube et la partie effilée soient bien sur le méme axe.

Pour effiler un tube a son extrémité, il faut chauffer le
bout, puis en approcher alors un petit bout de tube de verre
que Yon y fait adhérer; cnsuite on opére comme ci-dessus.

Remarquons, d’ailleurs, que, dans I'un et 'autre cas, la
" partie effilée sera d’autant plus réguliére quune plus grande
partie du tube aura été effilée; c'est donc la grandeur de la

flamme du chalumeau que 'on devra régler en conséquence.
Chimie 2
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Manieére d'étrangler un tube On peut arriver a di-
minuer le diamétre intéricur du tube, tout en conservant le
diamétre extérieur, en chauffant le tube dans la zone ou l'on
veut opérer I'étranglement. Le tube étant chaud, on presse
1égérement les deux extrémités l'une contre l'autre, un bour-
relet se forme; on continue a chauffer au rouge cerise puis,
plagant le tube sur une planche bien plane et non peinte, on
le fait rouler sur lui-méme de maniére a Tavoir bien droit
et 4 faire disparaitre le bour-
.’ reletd, (fig. 13). Un peu d’ha-
bitude est nécessaire pour
§ bien juger de la grosseur a

donner au bourrelet : s'il est

trop gros, le tube sobstruera

Fig. .
complétement.

Onmn peut aussi étrangler un tube en conservant la méme
€paisseur a la paroi du tube; on chauffera celui-ci et on I'éti-
rcra trés légérement dans la flamme méme; V'étranglement

sera ainsi fort vite obtenu, a, (fig. 13).

Maniere de courber un tube. Clest une des opéra-
tions qu’on a le plus souvent a faire. Pour courber les tubes,
on emploie avec avantage la lamme en papillon des becs or-
dinaires d’éclairage, qui donne le plus aisément des courbures
bien faites, ou bien des becs Bunsen munis dun ajutage
spécial donnant une flamme plate, bleue ou éclairante.
Pour les tubes de diametre ordinaire qui servent pour le
dégagement: des gaz, il suffit dec maintenir dans le haut de
la flamme, en tournant constamment le tube, et de maniére
a échauffer réguliérement, une longueur de tube de quelques
centimeétres. Le tube bien ramolli est retiré de la flamme et
on lui donne la courbure voulue en tenant la concavité de
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SCELLER UN TUBE 19

I'angle formé par les deux extrémités tournée vers l'eeil de
Popérateur. Cette derniére observation est surtout importante
quand il s'agit de courber un tube plusieurs fois sur lui-méme;
c’est la scule maniére d’éviter les plans gauches, cest-d-dire
d’obtenir que tous les éléments du tube coudé soient dans un
seul et méme pfan.

Sauf les cas exceptionnels, il faut éviter de faire des cour-
bures trop vives et trop courtes; il est préférable de réunir les
deux c¢dtés droits du tube par une courbure en arc de cercle,
ce qui se fait fort aisément avec le bec en papillon et ce que
I'on peut aussi obtenir, quoique plus difficilement, avec le bec
Bunsen, en chauffant et courbant a plusieurs reprises. De la
sorte, on évite toute diminution de section du tube courbé,

S'il s’agit de courber des tubes de plus forte di mers:en
il faudra souvent, pour bien réussir, fermer une extrémité du
t ube, effiler I'autre, faire comme ci-dessus, puis, tout en cour-
bant, souffler légérement par la partie effilée de maniere a
éviter les plissements du tube. On fera d’ailleurs disparaitre
ces inégalités et on régularisera ainsi la section intérieure en
réchauffant, au chalumeau 4 gaz, les parties vicieuses puis en

soufflant avec précaution jusqu’a avoir relevé la partie aplatie.

Maniere de sceller un tube. Pour sceller un tube a
son extrémité, il suffit, pour les tubes de mince diamétre,
d'exposer, en tournant, le bout du tube a la flamme; les
bords fondent, se rapprochent de T'axe du tube et le tube est
vite fermé.

Seulement, si 'on se borne a cela, il y aura trop de verre
a l'extrémité scellée et souvent méme le simple refroidissement
aménera une rupture. On fera donc bien de fermer le tube en
effilant légérement d’abord, puis, faisant fondre au dard dela
flamme la partie effilée et détachant l'excédant, La partie
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20 SOUFFLER UNE BOULE

scellée est alors en pointe et il y a, au bout de celte pointe,
une petite boule de verre massif. On chauffe cette extrémité,
puis on souffle légérement afin d'éviter une trop grande accu-
mulation de verre que l'on répartit uniformément. De la
sorte on obtient un verre scellé & son extrémité d'une fagon
réguliére et dont les parois, 4 la partie scellée,
ne seront pas plus épaisses quailleurs. La
fig. 15 représente en a, b, ¢, les phases de cette
opération.

On a parfois besoin de sceller un tube aux
deux extrémités, soit pour conserver certaines
substances ou pour obtenir certaines réactions.
Un tube ayant été scellé, avec toutes les pré-
cautions possibles, une extrémité sera effilée en
étirant sur une petite longueur; cela étant fait,
on laissera bien refroidir. Puis, la substance
ayant été introduite, il s’agit de sceller : ce que
Pon fera au moyen d'un dard fin du chalumeau
dirigé sur la partie effilée ¢, fig. 14, du tube. Si
le tube renferme un liquide bouillant 4 basse
température, on devra prendre des précautions
spéciales pour éviter l'échaulfement de ce

liquide pendant l'opération.

Maniére de souffler une boule. Pour souffler une boxle
au bout d’un tube, on prend le tube de la main droite renver-
sée, c'est-a-dire le dos vers la table, et I'on échauffe, en tour-
nant toujours le tube sur son axe, en 1, 4 trois ou quatre centi-
métres de son extrémité. Le verre se ramollit bientdt, puis de
la main gauche on saisit cette extrémité, on étire 1égérement,
puis, avec le dard du chalumeau, on coupe la partie effilée qui I
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se scelle. L'onchauflfe ensuite 'extrémité pointue, 2, demaniére
a arrondir cette extrémité ot le verre tend a s'épaissir. On
continue 4 tourner l'extrémité dans la lamme du chalumeau
jusqu'a ce que le verre soil au rouge blanc vif; on sort alors le
tube de la flamme et, tou-
jours en tournant, on souffle
légérement de maniére a
produireunrenflementsphé-
rique au bout du tube, ren-
flement que l'on portera a
un diameétre double de celui
du tube, 3, ¢ (fig. 15).

Cela fait, on reportera
le tube dans la flamme de
maniére a 1'échauffer tout
contre la petite boule quiy
existe déja et, sans disconti-
nuer de tourner, on arrive a
donner a cette partiedu tube
une température rouge vif,

avec ramollissement qu'un

peu d'habitude permet vite
d'a pprécier; on retire le tube et, en le tournant toujours, on
sou ffle de maniére 4 produire un nouveau renflement, 4, 4,
(hg. 13).

On a ainsi accumulé une masse de verre suffisante pour
la boule qu'on veut obtenir, On reporte alors ces deux petites
boules accolées I'une 4 'autre dans la flamme du chalumean
que, pour cela, on fait un peu plus large. Toute cette masse
de verre étant bien échauffée et ramollie, on la retire sans
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22 SOUFFLER UNE BOULE

discontinuer de tourner et 'on souffle, sans précipitation et
parfaitement a son aise, sans souffler trop fort ni tourner trop
vite; on obtient ainsi 1a houle 5, ¢, {fig. 15). Pour éviter de
se fatiguer les poumons, on soufflera comme on doit le
faire avec le chalumeau a bouche, par la pression des joues.

De la sorte, avec quelqu’exercice, on arrivera vite & souf-
fler des boules de quelques centimétres de diameétre. Les
différentes phases de l'opération sont représentées par les
lettres @, b, ¢, d, ¢ de la fig. 15.

Notons que si le verre n'est pas réguliérement chauffé et
que si 'on ne prend pas la précaution de souffler hors de la
flamme, le renflement est irrégulier. Il en est de méme si
I'on ne tournc pas en soufflant, car alors le courant d’air
vient refroidir le dessous,
7, plus que le dessus de
la boule et celleci se

souffle déformée vers le

dessus, s, comme'indique
Fig. 16. la fig. 16.

Souffler une boule au miliew d'un (lube est une opération
déja plus difficile, car l'on doit arriver 4 centrer exactement
la boule sur I'axe des dcux bouts du tube. Pour réussir cette.
opération, on étirera d'abord une extrémité du tube 4 6 ou 8
centimétres et l'on scellera Vextrémité effilée 1, (fig. 17); puis
aprés quelques instants de refroidissement, on prend le tube
de la main droite, entre les doigts d'une part et le pouce de
I'autre, le dos de la main tourné vers la table, puis de la main
gauche on soutient U'extrémité effilée entre le pouce et lindex
sans la fixer, l'extrémité effilée pouvant tourner dans le pli de

jonction du pouce et de l'index. On peut ainsi faire tour-
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SOUFBLER UNE BOULE 23

ner trés réguliérement le tube dans la flamme, et dés que
la température suffisante est atteinte, on porte 4 la bouche,
par un mouvement rapide et ais¢, l'extrémité ouverte tenue

par la main droite, en maintenant les deux bouts du tube sur

Fig. 17.

le méme axe et en tournant toujours, on souffle un petit ren-
flement, 2, (fig. 17) dun diamétre double environ de celui du
tube. On reporte dans la lamme le tube pour échauffer tout
a coté de ce premier renflement et on fait de méme un second
renflement, 3, (fig. 17).

On élargit alors la flamme, en laissant arriver un peu plus
de gaz, on échauffe bien la partie intermédiaire en continuant
de tourner; les deux renflements sg ramollissent et l'on sou ffle
de nouveau pour n'avoir plus qu'une seule boule, 4, (fig. 17}
dont le verre sera bien épais ct bien régulier.
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24 PERCER UN TUBE

On pourra avoir unz boule applatie ou allongée si, en
soufflant, on presse et cn étire un peu au moyen de la main
gauche.

Pour souffler une foule entrve dewx foinies, on prendra un

tube assez gros qu'on cffilera & ses deux extrémités en 1 et 2,

en laissant une partie de 1 4 2 centimétres de tube, a diametre
non réduit (fig. 18). De ces parties effilées ayant 8 4 10 centi-
metres de longueur, une est scellée, en 1, I'autre est ouverte.

On chauffe, en tournant, la partie du tube dont le verre
épais va servir de matiére a la boule et 'on obtient comme
précédemment, soit direclement, soit en passant par deux
boules plus petites, une boule soufflée entre deux pointes.
Les phases par lesquelles on doit passer sont représentées en
a et b (fig. 18). '

Maniere de percer un tube. Si le tube ou l'objet a
percer est & paroi trés mince, on peut le percer en prenant
une petitc baguette de verre plein dont on chauffe une
extrémité au rouge blanc et qu'on applique aussitot sur la
partie, un peu chauffée 4 lavance, qui doit étre percée
et qui y adhere de suite. On laisse refroidir, on donne
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un petit coup sec, la petite baguette se détache emportant
avec elle toute la partie ou elle adhérait. Les angles du
trou sont alors tranchants et en
les présentant & une flamme douce,
on en fait fondre les arétes. Au lieu
de laisser refroidir la baguette, on
peut étirer; il se forme ainsi une
petite tubulure (fig. 19) que lon
coupe et dont l'ouverture peut étre
régularisée 4 la lime ou a la flamme.

On peut cependant opérer plus

siirement et plus rapidement, en

Fig. 10, exposant directement a un dard
) cffilé la place o1l 'on veut percer. On
souffle alors légérement, apres avoir scellé ou bouché Vautre
extrémité du tube, et il se produit un petit renflement,
1, (fig. 20'. On expose de nouveau cette proéminence a la
flamme en soufflant lente-
ment pendant que cette par-
tie est échauffée, le trou se
perce trés vite.

Au lieu de souffler pen-
dant que l'objet est encore

dans la flamme, on peut
Fig zo. échauffer fortement l'extré-
mité du renflement produit, puis retirer et souffler avec force;
il se produit une boule irréguliére, 2, (fig. 20) qui créve ct le
tube est percé, 3, (fig. 20); on enlévera les bavures 3 la lime
ou sur une meule 4 aiguiser.
Quand l'objet & percer est & parois épaisses, aucun de ces
moyens ne réussit et il faut alors recourir au forét, avec inter-
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médiaire d’huile de thérébenthine. Clest une opération que
Yon ne fait guére dans les laboratoires,

Maniére de souder les tubes. Pour cette opération,
plus encore que pour les précédentes, il faut autant que pos-
sible éviter de souder des espéces de verre différentes ; le
retrait n'est pas le méme au refroidissement.

Deux tubes peuvent &tre soudés 'un a lautre, scft bout
4 bout, soit 4 angle droit.

Si l'on veut souder bout 4 bout deux tubes de méme dia-
métre, on effile et on ferme une des extrémités d'un des tubes
a souder, puis étant coupés bien droit, 1, (fig. 21) on les

chauffe jusqu'au rouge franc, on les juxtapose en pressant

Fig. 21.

légérement, en ayant soin de les conserver dans le méme
axe et ils se soudent. On peut aussi évaser d'abord les extré-
mités des tubes a souder, comme l'indique la partie infé-
rieure, 2, de la figure.

On chaulffe ensuite la sulure en tournant dans le dard da
chalumeau; le verre s'étant bien ramolli, on souffle légére-
ment un commencement de boule, puis on étire peu & peu
en tournant le tube, de facon & conserver l'uniformité dansle
diamétre. Une soudure opérée de la sorte est solide et ne
craint pas les variations de la température.
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Si les deux tubes 4 souder sont de diamétres différents,

on étirera le plus gros de manicére 4 le ramener au diamétre

Fig. 22.
du plus petit (ig. 22). Ayant coupé le tube en cette place,

on continuera comme pour la suture de deux tubes de méme
diamétre. .

S'agit-il de souder un tube sur un autre a angle droit,
on élire d'abord une des extrémités du tube principal ou le
plus gros, et l'on scelle cette extrémité du tube effilé (fig. 23).

On expose cnsuite, 4 la pointe du dard du chalumeau,
la place du tube sur laquelle doit se souder le tube secon-
daire, puis, le verre y étant bien au rouge, on souffle légére-
ment pour y produire une proéminence; on expose de nouveau

ig. 23.

Vextrémité de cette proéminence au dard du chalumeau et 'on
souffle en tenant le tube dans la flamme pour percer le tube,
Cela étant fait, b (fig. 23}, on prend de la main droite le petit
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tube a souder qui est ouvert 4 son extrémité effilée, et de la
main gauche le tube principal dont I'extrémité ouverte est
fermée par I'index. Les deux parties 4 souder sont mises dans
la flamme et quand elles sont bien rouges, on les accole;
puis retirant le tout ensemble, on souffle légérement par le
tube ¢ tenu de la main droite, en élirant un tant soit peu.

Sl arrivait que la soudure ne fut point parfaite, on
pourrait y remédier : la pointe du dard du chalumeau ayant
échauffé la part\ie défectueuse, on pourra d'ailleurs régulariser
la forme en soufflant avec précaution comme il vient d'étre
dit. Il va sans dire que, pendant tout ce temps, l'index de la
main gauche doit maintenir fermée l'extrémité ouverte du tube
principal. Cette ouverture pourrait aussi étre obstruée par un
petit bouchon, un peu de cire ou autrement,

Si, aprés avoir opéré la soudure de deux tubes ou d'un
tube & un autre objet creux, il arrivait qu'une ouverture restat
béante et qu'on ne pit la fermer par simple refoulement, on
pourrait y remédier en y appliquant un peu de verre au moyen
d'un tube auxiliaire chauffé jusqu'a avoir sa pointe a 'état de
fusion. On réchauffe ensuite toute la suture, on soufile et on
étire légérement pour régulariser les épaisseurs de verre, ce
qui est essentiel pour avoir des soudures durables.

On peut avoir & souder un tube & une boule. Pour cela, la
boule doit &tre en verre assez ¢pais, on la présente al'extrémité
du dard du chalumeau pour chauffer la place ou le tube doit
v étre soudé, puis on la retire et on souffle légérement pour
produire une proéminence; on chauffe de nouveau le sommet
en soufflant sans retirer de la lamme et on perce ainsi la boule.
Le tube a souder est alors chauffé 4 son extrémité, ainsi que
les bords de l'orifice fait 4 1a boule; on dccole: on réchauffe;
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puis, fermant le tube de la boule au moyen de l'index et
retirant de la lamme, on souffle 1égérement en étirant, comme
s'il s'agissait de la soudure de deux tubes ordinaires.

On peut aussi soufler des tubulures sur la boule d'une
autre maniére. On prend unc baguctte de verre plein qu'on
chauffe jusque commencement de fusion et on applique
Uextrémité ainsi fondue sur la boule, & I'endroit ot 'on veut
avoir unc tubulure; on souffle ensuite dans la boule en
tirant la baguette avec précaution. On peut ainsi, avec
quelque exercice, donner les formes les plus variées.

Quand on aura acquis assez d’habitude pour réussir les
opérations fondamentales que nousvenons de passer en revue,
on pourra, sans difficulté, confectionner des appareils divers
plus ou moins compliqués. Mais qu'on n'oublie pas que, sile
travail du verre n'est point difficile, il exige la connaissance
de divers tours de mains qu'on ne peut décrire et que la pra-

tique permet seule d'acquérir, Il faut donc s'exercer.

Montage des appareils.

Maintenant, que nous savons couper, courber, etc,, les
tubes qui sont nécessaires dans le montage des appareils des-
tinés aux préparations chimiques, disons quelques mots de
Tassemblage des diverses parties de ces appareils.

Le plus souvent les tubes sont réunis aux appareils au
moyens de bouchons ou de tubes en caoutchouc.

Les bouchons sont en liége ou en caoutchouc; ils servent a
boucher les appareils ou & y fixer les tubes. Les bouchons en
caoutchouc sont employés par le chimiste tels que le commerce
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les livre : ils sont d'un usage fort commode et nous ne nous
en occuperons pas davantage. Les bouchons de liége doivent
étre fagonnés par le chimiste pour l'usage auquel ils doivent
servir; ainsi, le commerce nous les fournit généralement cy-
lindriques, de divers diameétres. Pour le bouchage, il faut
que les bouchons puissent pénétrer facilement dans les gou-
lots et fermer hermétiquement, Pour cela, il est bon de les
tailler coniquement, avec cette précau-
tion cependant que la conicité soit faible
(fig. 24); le petit diamétre du bouchon
devant étre égal au diamétre intérieur
du goulot qu'll s'agit de boucher, la
hauteur dubouchonserade 1 1/24 2 fois

ce méme diameétre. Si la conicité est

trop forte, le bouchon ne reste pas fixé

Fig. 24.

sur le goulot et se souléve de lui-méme
par suite de'élasticité duliége. Quoi qu'ilensoit, on le fagonne
en coupant an moyen d'un coutcau large et bien tranchant, en
observant qu'il faut, en coupant, donner un mouvement obli-
que de va et vient au couteau ; on scie plutot qu'on ne coupe,

On peut, si c'est nécessaire, régulariser la surface coupée
an moyen d'une #dpe ou cspéce delime plate, 4 larges entailles.
On peut méme, au moyen de cette ripe, se dispenser du cou-
teau. Dans l'un comme dans l'autre cas, il est nécessaire de
donner une section bien circulaire au bouchon, lequel doit
d’ailleurs étre choisi bien sain, sans fissure ni raies noires et,
autant que possible, bien homogéne dans toute sa masse.

Le liége est souvent dur et est alors difficilement intra-
duit dans la tubulure qu’il doit occuper : on lui donnera la

-

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



MONTAGE DES APPAREILS 31

souplesse nécessaire, en le pressant entrc les doigts, entre
des pinces spéciales {fig. 25), ou dans des presse-bouchons
de diverses formes (fig. 26).
Quand le bouchon doit servir & relier un tube a un
goulot ou tubulure d'un appareil, il faut d'abord percer le
bouchon d'un trou d’un diamétre un
peu plus faible que celui du tube qui
doit y pénétrer, afin que le tube y
entre d frottement doux et qu'il ne laisse
aucun interstice entre lui et le bou-
“chon. ILe frottement ne doit pas ttre
trop dur, parce qu'alors il n'est pas

rare qu'on casse le tube en voulant le

faire entrer dans le trou du bouchon,

et souvent alors l'opérateur se blesse

plus ou moins gravement. Nous recom-
mandons, par conséquent, de bien faire

attention a cette opération, qui est une

Fig. 26.

de celles qut occasionnent le plus d’accidents
aux commencants; une bonne précaution est de tenir le tube
3 introduire entre le pouce ef la deuxiime phalange de Uindex, pa-
rallélement a cette phalange, et jamais dans la pawme de la main.
On est souvent tenté d’opérer de cette derniére maniere, sur-
tout quand les tubes sont coudés : vien west plus dangerenx.
Notons aussi que la courbure n'est pas toujours bien faite et
que le verre y est par conséquent peu résistant; on ne doit
donc jamaig presser le tube dans le bouchon en le tenant par
la partie courbée.

Les trous dans le bouchon se font de diverses maniéres :
ou bien au moyen du perce-bouckons, ou au moyen de la lime

ronde, dite quene de »at. Nous ne mentionnerons la tige de
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fer chauffé au rouge que pour dire que le fer chaud carbonise
le bouchon sur une épaisseur plus ou moins forte et lui fait
perdre son élasticité, justement dans la place ou elle doit
étre la plus grande pour que le tube soit fixé d'une maniére
bien étanche sur le bouchon. .
Leperce-bouchons est un outil fort commode et qui, entre
les mains d’'un chimiste soigneux, se conserve longtemps en
bon état. Le perce-bouchons est essentiellement un tube étiré
en tole mince, de laiton généralement : une des cxtrémités de
ce tube est aiguisée et bien tranchante; l'autre extrémité a ses
bords ou bien retournés ou bien munis d’'une petite plaque
soudée perpendiculairement au tube,
\ T'ouverture de celui-ci restant libre. Di-
e=ii= 5 vers tubes de ce genre, de diamétre de
—Fi— . plus en plus petit et pénétrant 'un dans
Tautre, forment une série qu'on désigne
aussi sous le nom de pevce-bouchons. La
fig. 27 en représente deux variétés. 11y a

; des petits outils spéciaux qui permettent
Fig. 27. de les aiguiser aisément

Sl s'agit de percer un bouchon, on choisit dabord
dans la. série un perce-bouchons d'un diamétre un peu
moindre que celui du tube qui doit pénétrer dans I'ouverture
et le tenant de la main droite, on le place sur le li¢ge,
tenu de la main gauche, au point ou le trou doit étre
percé, et dans la direction que le trou doit avoir; puis,
on presse le tube tranchant en le faisant tourner sur lui-
méme d'un mouvement de va-et-vient. Le tube métallique
pénétre ainsi dans le bouchon et en enléve un cylindre
de liége qui se loge dans son intérieur; on peut alors
retirer le tout et le bouchon est percé. Le perce-bouchon
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est ensuite débarrassé du morceau de liégge au moyen dune
tige rigide. Si le trou fait dans le liége est de diamétre assez
grand, on en retire ainsi un morceau cylindrique, qui pourra
parfois servir pour boucher des orifices de petit diamétre.

Cet appareil fort commode ne peut cependant étre utilisé
dans un laboratoire ou se trouvent de nombreux éléves com-
mengant l'étude de la chimie et nous préférons mettre entre
les mains de ceux-ci la petite lime ronde, dite gueue ds rat.
Cette lime bien effilée, d’'un diamétre maximum de 5 & 6 mil-
limétres, s’enfonce aisément a travers le bouchon (1) dans la
place et dans la direction que doit avoir le trou; on retire
ensuite la lime, on l'enfonce
de nouveau et en quelques
coups, le bouchon est percé;
on agrandit alors le trou jus-
qu'au diamétre désiré en li-
mant le bouchon (fig. 28),
qu'on fait d'ailleurs tourner
sur lui-méme, de maniére i
avoir un trou bien cylindri-
que et bien centré.

Il est 4 recommander

Fig. 28,

de faire d'abord le ou les
trous dans le bouchon avant d'ajuster celui-ci sur le goulot
ou sur la tubulure qui doit le recevoir.

Les tubes servent souvent a faire communiquer diverses

(1) Le commerce fournitaussi de petites limes rondes spéciales, don
I'extrémité est taillée comme une vis 4 bois bien effilée. Ces limes permet-
traient de percer plus aisément le bouchon, mais la pointe est bien fragile
et elles codtent trop cher pour qu’on les conseille.

Chimie 3
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parties d'appareil. Quand des raisons spéciales ne s’y opposent
pas, il ést préférable que ces diverses parties ne forment pas
un tout rigide, mais soient au contraire reliées par des joints
flexibles. Au lieu de mettre un seul tube en verre reliant les
deux parties, on fera mieux d’adapter un tube 4 chacune, puis
de réunir les extrémités de ces deux tubes par l'intermédiaire
d'un bout de tuyau de caoutchouc, d'un diamétre approprié
a celui des tubes qu'il sagit de joindre. Si les deux tubes sont
de méme diamétre, il n'y a guére de difficulté. Si I'un de ces
tubes est plus gros que l'autre, le tube de caoutchouc devra
cependant serrer sur le petit et pouvoir encore se placer sur
le gros; c'est dans ce cas surtout qu'il faut avoir soin de
border (voir page 16) les extrémités des tubes, si l'on ne veut
s’exposer 4 déchirer le tuyau de caoutchouc.

Si le tube de caoutchouc est un peu trop large, ilne serre
plus sur le tube de verre et le joint n'est pas étanche. On peut
lerendre étanche au moyen d'une ficelle qui permettra de fixer
d'une maniére solide et hermétique le tuyau élastique sur le
tube de verre.

Fig. 2q9.

S

La maniére de placer cette ficelle sur le tubc est indiquée
par les deux croquis supérieurs de la fig. 29. Le brin a étant
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placé le long du tube, on forme une boucle de maniére &
repasser le bout b par au dessus du brin a, On serre ensuite
plusieurs tours de ficelle et I'on passe le bout & dans la bou-
cle, puis on tire par le bouta jusqu'a ce que le brin 4 ait
pénétré sous les spires serrées; on coupe alors les deux bouts
et-le joint obtenu est propre et fort solide.

On peut aussi opérer plus simplement, comme lindi-
quent les trois phases figurées au bas de la figure ci-dessus;
mais le joint n'est guére aussi solide que le précédent.

Pour fixer solidement un bouchon sur le goulot d'un

appareil, on peut utiliser le neeud que I'on emploie pour les

Fig. 3o.

bouteilles 4 biére : la fig, 30, en indiquant les divers degrés
d'avancement de la confection du nceud, le feront comprendre

plus aisément quune longue explication.

OBSERVATIONS GENERALES., TPour 2tre bien fait, le mon-
tage des appareils exige des soins matériels de tous genres,
On peut se poser comme régle d’avoir un appareil qui ré-
ponde au but que Yon veut atteindre aussi complétement et
aussi simplement que possible.

Pour éela, quand, pour la premiére fois, on se propose
de faire une opération, il est nécessaire de bien savoir ce que
Ton veut obtenir, de quels appareils on peut disposer et
d'étudier, au préalable, non seulement les prescriptions spé-
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ciales qui ont rapport a4 l'opération en vue, mais aussi les
propriétés particulieres des corps 4 mettre en présence et de
ceux qui vont se former. Ces prescriptions, nous les donnons
dans ce Manuel et les propriétés des corps seront étudiées
dans le cours méme de chimie générale. -

_ Clest 14 le meilleur, et méme le seul moyen, de réussir
complétement et d’acquérir les connaissances scientifiques que
T'on a en vue en faisant des exercices pratiques de chimie,
Nous recommanderons aussi de noter sur un carnet de labo-
ratoire les péripéties de Vopération, les résultats obtenus ainsi
que les observations que le travail pratique aura suggérées,

La propreté ct l'ordre sont deux qualités essentielles d'un
bon chimiste; il faut donc veiller que tout soit propre, que la
table de travail et le laboratoire, en général, soient toujours
parfaitement en ordre. Tout flacon ou produit doit étre éti-
queté avec soin etl'on doit, dans le laboratoire plus qu'ailleurs,
observer l'ancienne maxime, tout objet doit avoir une place et
chagque objet doil étre 4 sa place. De la sorte, point de temps
perdu en recherches inutiles ni d’accidents provenant de

facheuses méprises.

b) Division mécanique des corps,
iriage el tamisage.

Les réactions chimiques ne se passant qu'au contact
intime des corps, on comprend quune des premiéres opéra-
tions que, pour favoriser l'action chimique, 1'on doive faire
subir aux substances & mettre en présence doit étre la division
mécanigue, c'est-d-dire la réduction de ces substances en parti-
cules ténues.
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On congoit aussi que les procédés a recommander et les
instruments & utiliser doivent varier d’aprés la nature méme
des substances & diviser et d'aprés le degré de ténuité qu’il
s'agit d’'obtenir,

On se servira donc, suivant les cas :

10 d'instruments tranchanlts ;

20 de ltmes ou de vipes;

30 d'appareils de concassage, de broyage, de pulvévisation ou de
porphyrisation, :

Instruments tranchants. Les instruments tranchants
sont utilisés quand on a affaire a des substances plus ou moins
fibreuses, charnues, etc., qui ne sont pas assez friables pour
sc laisser concasser. Ainsi le cowtean ou les ciseaux serviront
a diviser les matiéres charnues, les tiges et les feuilles des
végétaux, La scie transformera en sciwre plus ou moins fine
les bois plus durs, les os, la corne, etc., tandis que, pour
obtenir des morceaux de tole métallique, l'on se servira avee

avantage des cisailles.

Limes et rapes. La lime servira a obtenir de la limaille
de la plupart des métaux. Certains de ceux-ci, trop mous,
griissent la lime, comme on dit vulgairement : les entailles de
la lime se remplissent de métal et la lime est alors sans action
et doit étre nettoyée pour pouvoir servir encore, On se gardera
donc de vouloir obtenir de la limaille de ces métaux, de I'étain
par exemple, et l'on devra recourir & d’autres procédés.’

La »ipe, espéce dc lime 4 entailles plus grossiéres, servira
pour obtenir de la rdapure de bois secs, d'écorces, etc.

Le réapage peut aussi étre exécuté au moyen d’autres

répes, en tole percée dont les bavures, produites par déchire
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ment, ont un effet d’arrachement considérable. Ces ripes
sont utilisées dans I'économie domestique pour raper le sucre
et servent dans les laboratoires, surtout, pour obtenir de la
ripure de pommes de terre, de betteraves, de fruits charnus,
etc. On donne le nom de pulpe a cette ripure d'une consis-
tance de bouillie et I'opération est parfois désignée sous le
nom de pulpation, mais le plus souvent sous le nom de ripage,
et, dans les laboratoires industriels, elle se fait mécaniquement.

Enfin, on se sert parfois aussi de petits moulins, anale-
gues a nos moulins 4 café, pour obtenir des poudres ou farines

plus ou moins grossiéres de grains, féves, etc.

Concassage. Le concassage appelé aussi contusion, c'est-
a-dire la division par le choc d’'une masse solide en fragments
plus ou moins volumineux, sert ou pour obtenir des frag-
ments d'une grosseur déterminée, ou pour pouvoir opérer
ultérieurement le #riage des divers fragments d’aprés leur
nature. Clest ce qu'on doit souvent faire quand la masse con-
cassée n'est pas homogéne, mais renferme des aggrégations
de différentes substances, Ce cas se présente le plus souvent
dans certains minerais accompagnés de gangues.

L’instrument le plus simple a employer pour le concas-
sage cst le martean. On pose la matiére 4 concasser sur une
enclume, sur un tas d'acier, ou sur une pierre résistante et
Yon frappe & coups secs avec le marteau., Pour éviter que les
fragments ne solent projetés au loin, on fera bien d'enve-
lopper de papier ou de téle mince Ie morceau 4 casser, sur-
tout si la substance est dure, précieuse ou de petit volume.

Souvent aussi I'on concasse en frappant avec un pilon
tenu verticalement sur la matiére placée dans un morfier, qui,
dans ce cas, doit ¢tre d’'une solidité en rapport avec la dureté
de la matiére & concasser.
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Pulvérisation, broyage et trituration. Pour la ré-
duction des matiéres en poudre plus ou moins fine ou
pulvévisation, on se sert spécialement de mortiers,

Les mortiers sont de forme
haute (fig. 31), ou de forme basse,
(fiig. 32); les premiers servent sur- -
tout & piler, & comcasser, comme nous
venons de le dire par les chocs ré-
pétés du pilon sur la matiére qui
se trouve dans le mortier. Les mor-
tiers de forme basse servent surtout

a broyer, & tviturer par le frottement

plus ou moins énergique du pilon
contre la paroi du mortier. On n’ou-
bliera pas d’ailleurs que, pour avoir
des poudres fines, il ne faut mettre
dans le mortier que pen de substance
& la fois.

La matiére dont sont faits ces

mortiers est fort diverse : pour les

Fig. 32.

mortiers & piler, on a la fonte, le fer,

l'acier, le bronze ; pour les mortiers & triturer, le fer, le por-
phyre. l'agate, le marbre, le biscuit, la porcelaine et le verre.
Il ne faut pas oublier, si 'on fait usage de mortiers
métalliques, que, par l'opération méme, surtout si 'on agit sur
des corps durs, il peut se détacher des parcelles métalliques
du mortier qui se mélent 4 la poudre obtenue et en altérent
la pureté. Sila parcelle métallique est du fer ou de la fonte,
on peut la séparer au moyen d'un beon aimant, mais si cest
du bronze, on ne peut recourir qu'aux agents chimiques, et
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le plus souvent on ne peut utiliser ceux-ci par suite de leur
action sur la substance pulvérisée.

Les mortiers de porphyre, ainsi que ceux d'agate, sont
fort durs et résistent en général bien aux agents chimiques;
les dernicers sont de petite dimension
et de forme fort aplatie (fig. 33); ils ser-
vent surtout & la porphyrisation,

Les mortiers de marbre sont sou-

Fig. 33.

vent utilisés dans les officines pour
réduire en bouillie ou pulpe les plantes dont on veut extraire
le suc. On les empldie aussi pour pulvériser certaines ma-
tiéres salines tendres.

Les mortiers de biscuit, de porcelaine et de verre sont
spécialement employés pour la pulvérisation des sels ou des”
pierres étonnées par le feu(1); ces substances, en général, n'ont
pas d'action chimique sur la matiére dont ils sont formés.

Les mortiers de biscuit sont d’'un trés bon usage si la
‘péte du biscuit est bien compacte, non poreuse et pas trop
rugueuse; dans le cas contraire, ils sont trés difficiles a laver
et ont toujours un aspect malpropre.. )

~ Les mortiers de porcelaine et ceux de verre ont, I'un et
l'autre, 'inconvénient d’étre fort polis, ce qui nuit a la rapi-
dité de la pulvérisation et 'on est dans 'habitude, quand on
a un mortier neuf, d'y broyer pendant quelque tempsun peu
de sable fin et dur, qui dépolit légérement la surface et la
rend trés convenable pour lc broyage. .

(1) Bien des substances trop dures pour pouvoir étre pulvérisées
dans un mortier (le quarz, le verre, par exemple), peuvent devenir trés
friables quand on les étonne par le feu, clest-d-dire qu'aprés les avoir
chauffées au rouge blanc, on les plonge subitement dans !'eau froide. Cet

étonnement fait fendiller la pierre en tout sens et la rend fort friable,
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On se sert aussi souvent pour concasser et méme pour
pulvériser des substances dures, qu'on ne veut pas s’exposer
a perdre, du mortier d'Abich (fig. 34),
mortier en acier, formé de trois piéces
qui entrent a frottement doux l'une dans
T'autre, ainsi que le montre 1a fig. 35. La
partie médiane ayant ét introduite dans
le creux de la base, qui forme le fond, on

v met la substance a broyer, puis le man-
drin est introduit dans la partie médiane,
le tout étant alors posé sur une enclume
ou autre objet résistant, on frappe le
mandrin 4 coups de marteau.

Quand on pile dans un mortier une
substance délétére, ou & poussiére trés
légére, une bonne précaution a prendre

est de couvrir le mortier avec un’ essuie-

main, une peau ou méme avec Un cou-
vercle en bois percé d'un trou pour laisser libre passage au
pilon. On peut aussi, dans certains cas de ce genre, prendre
la précaution d’humecter légérement la matiére 4 pulvériser.

Dans le cas ou la substance a réduire en poudre est
tout 4 fait sans cohérence (par exemple, la magnésie blanche,
la craie de France, etc.), nn peut en obtenir trés facilement
une poudre en frottant la substance sur le tissu d’'un tamis de
toile métallique ou de crin.

Il y a certains autres cas particuliers qu'il est bon de
connaitre. Ainsi, nous avons vu qu'on ne pouvait obtenir de
limaille d'étain au moyen de la lime; le commerce fournit,
par contre, des feuilles d’étain fort minces : si 'on veut avoir
de l'étain en poudre fort fine, il suffira d’envelopper du sucre
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blanc ou du sel marin en cristaux avec une feuille d'étain, et
de broyer le tout dans un mortier; profitant ensuite de la
solubilité¢ du sucre ou du sel, on pourra aisément obtenir la
poudre métallique débarrassée de l'interméde utilisé (pulvéri-
sation par nfermeéde.)

Un autre cas bien particulier est la pulvérisation du
phosphore. On sait que le phosphore doit &tre conservé sous
T'eau; il n'est pas friable; le moindre frottement 2 Yair len-
flamme. Pour obtenir du phosphore en poudre trés fine, on
mettra le phosphore & pulvériser dans un ballon contenant
de l'eau aux deux tiers de son volume. On ferme le ballon
avec un bon bouchon; on chauffe ensuite I'eau jusqu'a ce
que le phosphore soit en fusion. On agite alors : le phos-
phore liquide se divise en globules d’autant plus petits que
Vagitation est plus énergique. Si on continue encore l'agi-
tation en mettant le ballon sous un filet d'eau froide, la
température descendra en dessous du point de fusion du
phosphore, Celui-ci se solidifiera en globules épars trés ténus
qui, au repos, se rassembleront au fond du ballon.

D'une maniére analogue, on peut aussi avoir certaines
grenailles métalliques de plomb, d’étain, etc, Ces métaux
versés fondus dans une boite de bois, dont lintérieur a été
frotté de craie, sont agités violemment jusqua refroidis-

sement,

Triage et tamisage. On peut avoir a trier les frag-
ments ou grains, soit d’aprés la grosscur, soit daprés la
nature des morceaux.

Par le tamisage, on peut séparer d’'une poudre des éléments
de différentes grosseurs en choisissant convenablement les
tamis. Ces tamis sont généralement en toile métallique (fort
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altérable dans les laboratoires), en crins, en parchemin ou en

soie; les mailles, de divers degrés de finesse, déterminent la

grosseur de la poudre qui passe a travers,

Fig. 37.

Pour tamiser, on prend le produit de la
pulvérisation, ce qui se trouve dans le mortier,
qu'on détache au moyen de spatules de formes
diverses (fig. 36), ou de couteaux (fig. 37), ou
d'un carton mince et résistant, puis on passe
au tamis. Le refus du tamisage est remis dans
le mortier; on broie et on tamise de nouveau,
en répétant ces opérations jusqu'd ce que tout
le morccau qu'on devait réduire en poudre, ait
passé 4 travers le tamis. Cette maniére d’obtenir
une poudre de grosseur déterminée est la seule
4 utiliser quand le fragment a4 broyer n'est pas
homogéne, quand c'est, par exemple, un mine-
rai o la partie utile est agrégée & de la gangue.
Pour que la poudre obtenue représente bien la
nature du morceau, il est nécessaire que fout aif
éle broyé et passé a travers le tamis et que la poudre
obtenue ait été parfaitement mélangée aprés
le tamisage. La différence de dureté des diffé-
rentes parties fait que celle qui est la premiére

broyée est la plus friable et que le refus du

tamisage est formé spécialement de la matiere la plus dure.

11 faut aussi éviter de pousscr avec le doigt la poudre

contre le tamis, car cette manceuvre ouvre la maille et les

grains passent trop gros.

Quand on a a tamiser une poudre délétére ou trés légére,

on fera sagement de munir le tamis d'un couvercle et d’'un

fond soit en parchemin soit en bois ou en métal, Ce fond et ce
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couvercle sont construits comme des tamis dont le tissu est
remplacé par une paroi pleine; ils s'adaptent a frottement doux.

Parfois on doit classer le produit du broyage d’aprés la
plus ou moins grande ténuité dela poudre obtenue. Pour cela,
on peut se servir d'une série de tamis de plus en plus fins,
semboitant I'un dans l'autre; le supérieur 4 maille la plus
large, ainsi que l'inférieur sont munis d'une fermeture afin de
ne rien laisser perdre. Aprés sccousses suffisantes, on pése ce
qui reste sur chacun des tamis et I'on détermine ainsi facile-
ment le pourcentage de chaque grosseur.

Le triage a pour but de séparer, daprés leur nature, les
‘fragments plus ou moins ténus qui sont mélangés mécani-
quement. Les morceaux peuvent souvent étre triés grain par
grain, a la main ou a la pince, quand les différences de
nature sont visibles a l'eeil nu, ou méme a la loupe. On
peut, si I'une des substances est magnétique, la séparer au
moyen dun aimant. Si les substances mélangées ont des
densités notablement différentes, on peut en obtenir la sépa-
ration en les agitant dans l'eau puis laissant déposer : la
matiére la plus lourde gagnera le fond. Au lieu d’eau, on
pourra se servir de solutions plus ou moins denses qui 7e
véagissent point sur la poudre dont il Sagit de faive le itviage. Cest
ainsi que l'on peut séparer des minéraux d'une densité déter-
mindée en agitant la poudre de la substance qui les contenait
dans des solutions, d’abord de densité plus faible, puis de
densité plus forte que celle du minérai a séparer. On se sert
souvent, dans ce but, de la solution d’iodure mercurique
dans liodure de potassium, dont la densité peut atteindre
2,77, ce qui permet de séparer les feldsphaths d’avec des mi-
néraux plus lourds, pyroxénes, amphiboles, cte. L.a solution
de boro-tungstate de cadmium peut arriver & une densité de
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3,28 et laisse flolter le péridot. Des liquides d’une densité
supérieure 4 4,00 peuvent étre obtenus par la fusion de chlo-
rure de plomb simple ou mélangé de chlorure de zinc.

Au lieu d'opérer ainsi, on peut aussi laver sous un cou-
rant d’eau, en donnant de petites secousses en sens contraire
de la marche de I'eau. Enfin, si les substances mélangées se
délayent en partie dans I'cau ou contiennent des grains assez
tenus pour y rester longtemps en suspension, on peut, au
moyen de la Jévigation, séparer ces parties ou ces grains ténus
d'avec d'autres substances qui se précipitent promptement.
La lévigation permet souvent aussi, dans le cas d’'une sub-
stance homogéne, d’obtenir des poudres de diverses grosseurs
et de produire dans le laboratoire comme dans I'industrie, des
poudres d'une ténuité extréme, rivalisant avec les poudres
obtenues par povphyrisation; il va sans dire qu'on ne peut appli-
quer ce procédé qu'a des substances non solubles dans l'eau.

Voici, d’ailleurs, comment se pratique la lévigation. La
matiére pulvérulente étant encore dans le mortier, on y ajoute
de l'eau de maniére 4 remplir & moitié le mortier, puis, on
agite bien le tout avec le pilon; on laisse reposer un instant,
on décanie alors le liquide avec toute la masse en suspension
dans un vase d'une dimension de trois ou quatre fois le
volume du mortier. Aprés cette décantation, il reste dans le
mortier un résidu ; on ajoute de nouvelle eau, on broie avec
le pilon pour bien mélanger, on laisse encore reposer, puis
on décante et I'on ajoute ce second liquide au premier.

On peut répéter cette opération encore une ou deux fois,
jusqud ce que l'eau ne soit plus troublée, et il reste alors dans
le mortier la partie la plus dense et la plus grosse.

L’eau qui est dans le vase et qui a entrainé la poudre en
suspension, est alors agitée avec soin; on laisse reposer quel-
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ques instants, puis on décante dans un second vase; il restera
dans le premier un résidu, qui s'est précipité pendant le
temps de repos; c’est une poudre plus grossiére ou plus dense
que toute la partie qui a été entrainée en suspension par l'eau.
On comprend gu’en continuant de la sorte, on finira par
obtenir des poudres d'unc ténuité de plus en plus grande et,
qui ne se déposent gqu’avec lenteur.

Cette opération est basée sur ce principe, que les corps
abandonnés 4 l'action de la gravité dans un liquide tranquille
éprouvent une résistance a leur chiite, résistance proportion-
nelle a leur surface. Il en résulte que 1°, a volumes égaux, les
grains les plus lourds tombent le plus promplement, et 2°, & densités
égales, les grains les plus volumineux tombent les premievs, et 30, d
densitds et volumes égaux, les pavticules quioffrent le plus de suvface, les
pavticules écailleuses ou de forme tvvégulibve, tombent le plus lentement.

Au lieu d'opérer toutes ces décantations et ces lavages
successifs, on peut laver sous un filet d'eau et faire passer

le courant d’ean chargée de matiéres en suspension dans une

série_de vases étagés (fig. 38) : au bout d'un certain nombre
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de vases le liquide passera clair et le fond de chaque vase
sera occupé par une poudre de plus en plus fine, si la matiére
est homogene, et de plus en plus légére, sila masse mise en
suspension contenait des substances de densités différentes.

Les poudres obtenues par ces procédés sont désignées
sous le nom de poudres lévigées; ainsi, craie lévigée, colcotar

lévigé, émeril 1évigé, etc.

Porphyrisation. La pulvérisation suivie de tamisages
ne donne jamais des grains aussi réguliérement ténus que
les poudres lévigées, qu'on ne peut d’ailleurs obtenir quand
on n’a pas suffisamment de matiére a sa disposition.

Il est cependant quelques opérations de la chimie qui
réclament des poudres d'une ténuité extréme, telle qu'en les
frottant entre les ongles, ou en les mettant sous la dent, on
ne ressente pas l'impression de grincement que produit un
grain perceptible. Pour obtenir une poudre semblable, on
soumet la masse péalablement broyée et tamisée & la porphy-
rvisation. Cette opération a été ainsi appelée parce guancien-
nement on leffcctuait avec un ap-
pareil de porphyre, composé d'une
plaque et d'une molette conique
ou faconnée (fig. 3g), dont le bord

circulaire inféricair, un peu arron-

di, laissait mieux pénétrer sous
elle la matiére a porphyriser. Les
peintres utilisent encore parfois cet appareil pour le broyage
de leurs couleurs; le couteau-spatule, (fig. 37), sert a rassem-
bler, de temps en temps, la masse au centre de la plaque.

Dans les laboratoires, on se sert surtout maintenant du
mortier en agate de forme basse (fig. 33) pour porphyriser
de petites quantités de matiére.
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Ces mortiers, par l'usage, s'enduisent parfois d’une
légere pellicule de la substance qu'on y a porphyrisée. Pour
enlever cette pellicule, on est souvent obligé d'y broyer avec
de 'eau un peu de sable & grains fins et anguleux. Il est
souvent plus rapide de faire un nettoyage a Pacide.

Pour terminer, disons quon peut encore obtenir des
poudres trés ténues par des procédés qui, pour ne pas rentrer
dans la division mécanique, n'en sont pas moins d'un usage
fréquent; nous voulons parler de la grécigitation chimique. La
poudre ainsi obtenue se désigne souvent sous le nom de gpou-
dve précipitée chimiquement. Ainsi, le blanc fixe précipité n'est
autre chose que le sulfate de baryum obtenu par la précipi-
tation d’une solution de chlorure de baryum au moyen de
T'acide sulfurique; etc.

Pulvérisation de liquides. Pour l'obtention de par-
ticules trés ténues de liquides, dans le laboratoire comme
dans l'industrie, on utilisera parfois des pulvérisateurs qui lan-
cent du liquide et de l'air mélangés & travers un tube plus ou
moins capillaire, pour en former une espéce de brouillard,
tenant en suspension le liquide a l'état de globules d'une
ténuité extréme. Il y a plusieurs variétés de ces pulvérisateurs,
que tout le monde utilise pour les essences parfumées et qui
sont parfois d'un usage fort commode pour certaines opérations,

surtout celles ot l'on doit faire réagir des liquides sur des gaz.

¢) Pesée des corps solides.
Pesée et mesurage des liquides el des gag.

Les réactions chimiques se font toujours entre des quan-
tités définics des corps réagissants, Aussi, une des opérations
que Yon a le plus souvent & faire dans les laboratoires, c'est
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la pesée du détermination des poids des corps. On doit peser,
soit pour déterminer le poids des matiéres que l'on veut faire
réagir, soit pour trouver le poids des produits obtenus dans
les réactions.

Pour les gaz et pour les liquides, la détermination du
poids est le plus souvent remplacée par une détermination de
volume qui a 'avantage d’étre plus rapidc et dont la précision,
moins grande, suffit dans la plupart des cas.

La balance, étudiée dans les manuels de physique, est
I'instrument que le chimiste emploie pour la pesée.

On doit avoir dans le laboratoire diverses balances, les
unes pour peser rapidement et sans grande exactitude, les
autres, dites de précision, pour peser d'une maniére rigoureuse.

Les premiéres sont de simples trébuckefs qui peuvent peser
jusque 250 grammes 4 un centigramme prés (fig. 40). Sl

faut peser des quantités plus considérables, (jusque 10 ou 15

kilos), on a les balances Roberval (fig. 41), 4 plateaux acces-

sibles de toutes parts. Elles ne brillent pas par I'exactitude

ni la sensibilité, mais elles sont d’'un usage fort commode et
Chimie 4
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elles ont remplacé généralement les grosses balances de
forme ordinaire. _

Les poids que l'on emploie sont les poids ordinaires
quelquefois aussi des piéces de monnaie. On a des jeux de
poids en laiton de 1 & 500 grammes ou 4 1 kilogramme ; les
poids supérieurs sont en fonte et les subdivisions du gramme
jusqu’au centigramme sont également en laiton.

La balance de précision sert pour les déterminations rigou-
reuses que l'on doit faire dans les recherches ou les analyses
chimiques, Nous rappellerons ici (1) les conditions auxquelles
une bonne balance doit satisfaire. Elle doit étre sensible, '
c'est-d-dire quune différence des plus minimes, une fraction
de milligramme, entre les charges des plateaux la fasse
trébucher; elle doit étre exacte, cest-d-dire qu'elle conserve
un équilibre parfait quand les deux plateaux sont chargés
de poids égaux; et elle doit &tre comstante, cest-d-dire que
pour un méme corps pesé & plusicurs reprises, on obticnne
toujours des résultats jdentiques.

Les conditions d’exacriTupe d’une balance sont :

1°  FEgalité parfaite des deux bras du fléau, Les balances
sont parfois munies de vis de rappel qui agissent sur les
couteaux supportant les plateaux; mais il est & conseiller de
n'y pas toucher, car quelque mince que soit le pas de la vis,
on sait difficilement régler par ce moyen et le reméde est par-
fois pire que le mal; il vaut mieux employer le systéme des
doubles pesées ou de substitution. 1.’égalité parfaite des deux bras
du fléau est d'ailleurs difficile 4 conserver : un simple rayon
de soleil peut échauffer inégalement les deux bras et, par une
dilatation inégale, modifier les longueurs.

(1) Il est important de vérifier si ces conditions sont remplies quand
on fait I'achat d'une balance, sans s¢ fier & la réputation du constructeur.
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2 Le centre de gravité du fléau doit étre sur une ver-
ticale rencontrant I'axe de suspension et un peu plus bas que
cet axe.

La sensmiLiTé d'une balance est liée aux conditions
suivantes : '

12 Les trois couteaux sur lesquels sont suspendus le
fléau et les deux plateaux, doivent étre sur un méme plan
horizontal.

" 2° Le centre de gravité doit étre un pen au-dessous du
point de suspension : trop bas, la balance est lourde ou paves-
seuse, trop haut jusqu'a coincider avec I'axe de suspension, la
balance est folle, On peut modifier la position du centre de
gravité au moyen d'une petite masse mobile sur une tige
taraudée et fixée au milieu de l'aréte supéricure du fiéau.

30 Le fléau doit étre long mais bien rvigide et doit étre
léger. La légéreté ne doit pas étre obtenue an dépens de la
rigidité, sans quoi le fléau se courberait et la condition reprise
au 1° ne serait pas rémplic.. On a des balances a fléaux
courts mais bien construites qui sont d’'un usage trés bon.

4° Le frottement de l'axe de suspension doit étre d peu
prés nul ; c’est pourquoi dans les balances de précision, la sus-
pension est faite par des couteaux tranchants reposant sur
des plans d'acier ou d'agate,

50 Une longue aiguille sert 4 rendre bien sensibles de
faibles oscillations. '

Toutes ces diverses conditions ne peuvent pas se vérifier
avec une égale facilité. On se borne le plus souvent a vérifier
si Ia balance oscille librement, ni trop vite, ni trop lentement,
sous les différents poidsgu’elle peut supporter, si elle trébuche
facilement et si, 'équilibre étant établi, on peut retourner le
fléau ou faire passer les poids d'un b§s§in"dar‘15 Tautre sans
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rompre 'équilibre, et enfin, si les deux plateaux étant chargés
et en équilibre, elle est sensible au 1/5 ou au 1/10 de milli-
gramme suivant ce que le constructeur a garanti. L’essai de
sensibilité¢ doit étre répété de tems en temps, car il est a-
remarquer qu'elle se modifie assez souvent.

La balance de précision est d’ailleurs toujours renfermée
dans une cage vitrée, reposant sur trois vis calantes qui per-
mettent, au moyen d’un niveau a bulle d'air, d’assurer I'hori~
zontalité du fléau,

Les poids dont on se sert avec les balances de précision,
sont également des pords de précision, qui doivent étre toujours
maniés avec précaution, au moyen dune pince. et étre
conservés, autant que possible, dans des boites 4 l'abri des
diverses causes d'usure et d'altération.

Les jeux de poids de 1 gramme 4 1 kilogr. sont généra-
lement en bronze ou en laiton poli, parfois en laiton doré, ce
qui n’est pas 4 recommandecr. La dorure galvanoplastique cst
trop mince et n'empéche pas 'oxydation ; le mercure qu'on
manipule souvent dans les laboratoires, altére trés facilement
la surface dorée. Quelques boites contiennent des poids en
agate ; d’autres ont leurs poids formés de petites ampoules de
verre souffié assez solide, contenant du mercure ct auxquelles
on a donné la forme des poids ordinaires. Ces poids sont
moins sujets a 'oxydation, mais ont le grand inconvénient
d’etre fort fragiles.

Pour les subdivisions du gramme on a aussi des boites

contenant les poids suivants :

1 poids de 1 gramme 2 poids de 2 centigrammes
I » » 5 décigrammes 1 » » ot »
2 » n 2 » | .} » 5 milligrammes
1 » » I » 2 » » 2 »
I » » 5 centigrammes I » » 1 »

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



PESEE ET MESURAGE 53

Ces subdivisions du gramme sont habituellement for-
mées de lames de platine minces; mais, pour les subdivi-
sions du centigramme, la minceur doit étre telle qu’il devient
fort difficile de les manier sans les froisser ou en briser
d'imperceptibles fragments, Ces subdivisions du centigramme
sont parfois en fil de platine, mais il est mieux de les avoir
en fil d’aluminium dont la densité beaucoup plus petite
permet de donner des dimensions suffisantes aux poids les
plus petits. On se sert beaucoup aussi de boites de poids
dont le gramme et ses subdivisions sont en aluminium. Pour
ces poids, plus encore que pour ceux de platine, le manie-
ment doit se faire avec la pince, que, d’ailleurs, chaque boite
contient et l'on doit veiller a ne pas écorner les poids minces,
car on sait que 'aluminium laminé est cassant. On n'oubliera
_ pas non plus que le chlore les attaque vivement.

Tous ces poids, les subdivisions du gramme ou multiples
du gramme, doivent &tre vérifiés par le chimiste. La vérifi-
cation ne consiste pas 4 s'assurer que le gramme est bien le
poids équivalent & celui d'un centimétre cube d’eau prise a
son maximum de densité, mais elle porte surtout sur la
décimalité des poids. Ainsi, on vérifiera par la balance en
mettant 1 gramme sur un plateau et sur l'autre le poids
5 décigrammes, 2 poids de 2 décigr. et le poids 1 déci-
gramme; puis on équilibrera le poids du décigramme par
ses subdi\}isions, etc.

On opérera de méme pour les multiples du gramme,

Cette vérification donnera au chimiste la certitude que
le milligramme de sa boite est bien la milliéme partie de son
poids de 1 gr,; que son centigr. en est la centiéme partie,
etc, ; c’est tout ce qu'il faut.
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Tels sont les instruments, mais outre une bonne balance
et de bons poids, il faut, pour avoir une bonne pesée, que le
chimiste possede de I'habileté, de ’adresse ct de la patience.

La ténuité des subdivisions du centigramme en rend le
maniement incommode et peu stir; aussi, préfére-t-on géné-
ralement se servir du cavalier milligramme qui permet, quand
la balance est d’ailleurs suffisamment sensible, de juger des
fractions de milligramme.,

On appelle cavalier milligramme un petit morceau de
fil de platine ou de laiton doré, pesant un centigramme et
contourné de maniére 4 pouvoir étre placé a cheval sur le
balancier (fig. 42).

Placé sur un plateau, il fait équilibre & un poids de
I centigramme posé sur lautre. Si on le place sur le fléau,
il sera équilibré par un poids variable d’aprés la position
qu'il occupera sur le fléau (théorie du levier). La longueur
du fléau jusqu'au couteau d’oscillation & partir du couteau de
suspension des plateaux, étant divisée en dixiémes, le cavalier
équilibrera des poids de 1, 2,... 9 milligr. suivant qu'il sera
placé sur la 1re, 2¢,,,. g¢ division et comme ces divisions
sont suffisamment éloignées pour qu'on puisse les subdiviser,
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voire au jugé, en dix parties, on peut ainsi avoir des dixiémes
de milligramme d'une maniére assez précise et fort commode.

Le manicment de ce cavalier milligramme se fait de
Textérieur de la cage vitrée au moyen d'une tige T, glissant
au moyen d'un curseur, C, sur une tringle AB fixée 4 l'inté-
rieur de la cage un peu au-dessus du fléau de la balance.
Cette tige peut tourner sur elle-méme et est munic d'un
crochet qui saisira le cavalier par la petite boucle pour le
faire chevaucher a droite ou 4 gauche jusqu'a équilibre par-
fait. La cage restant fermée, 1'équilibre se fait plus rapide-
ment a I'abri des courants d’air,

Au lieu de cette disposition, certains constructeurs adap-
tent au fléau AB de la balance un demi cercle gradué CC'
(fig. 43), horizontal et trés léger; un indicateur mobile E est
adapté au-dessus du fléau, normalement a l'aiguille indica-

trice des oscillations; cet indicateur peut se déplacer autour

de son axe et son poids est tel que, placé au-dessus de la 17,
29, ...10¢ division & droite du cercle gradué, il fait l'effet de
1, 2, ...10 milligrammes placés sur le plateau droit, et la
méme chose quand on place lindicateur sur le quadrant
gauche du demi cercle gradué.

Le maniement de cet indicateur milligramme est aisé et se
fait au moyen dune tige coudée i ressort TT' qu'on peut
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abaisser et tourner de l'extérieur de la cage en agissant sur
le bouton T. S'il y a un reproche 4 adresser 4 cette dispo-
sition, clest que les subdivisions du milligramme ne peuvent
étre données avec une approximation aussi grande qu'avec le
cavalier milligramme, dont le maniement est moins commode,

Pesée des corps solides. Indiquons maintenant la
maniére de peser avec une balance de précision bien exacte.

I1 faudra d'abord vérifier si elle oscille librement ct si les
deux plateaux se font bien équilibre.

La balance étant ensuite fixée sur ses fourchettes, le
corps a peser est mis sur le plateau de gauche(1) et I'on met
sur le plateau de droite les poids que I'on suppose nécessaires
pour obtenir I'équilibre. On abaisse alors les fourchettes et
I'on vérifie ce qui en est; on fait les additions ou soustractions
de poids en ayamt soin chaque fois de relever le fléau dans sa
position de repos, et I'on continue ainsi jusqu'a équilibre par-
fait, ou du moins jusqu'd ce que les oscillations de l'aiguille
soient telles que-le zéro partage I'angle de la moyenne de
deux oscillations consécutives de droite et d'une oscillation de
gauche en deux parties égales. Le maniement des poids se
fait toujours au moyen de la pince et le milligramme inter-
vient comme nous 'avons indiqué ci-dessus.

On compte alors les poids d’aprés les vides de la boite,
puis de nouvcau, comme contréle, en les replagant dans la

(r) Ilest & recommander de s’habituer & mettre toujours le corps A peser
dans le méme plateau ; cela permet, méme si la balance n'est pas tout i fait
exacte, d'avoir des poids, peut-étre trop hauts ou trop bas, mais tous dans le
méme rapport, de sorte queles résultatsd’'uneanalyse, par exemple, pourront
étre aussi exactement évalués que si 'on s’était servi d’une balance exacte.
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boite. Ce résultat doit &tre snscrif immédiatement dans le carnet.
Il faut méme s’habituer a inscrire ces annotations avec régu-
larité et toujours dans le méme ordre. Il représente le poids,
abstraction faite du volume d’air déplacé dont on ne tient pas
compte, sauf dans quelques cas tout 3 fait spéciaux.

Dans les laboratoires o1l de nombreux ¢léves travaillent,
on ne peut jamais compter sur des balances exactes et nous
conseillons d'opérer par double pesée (méthode de Borda), de la
maniére suivante :

Le corps a peser est mis dans le plateau de droite; on
équilibre avec un conirepoids quelconque, placé dans le platean
de gauche. L'équilibre obtenu, on enléve le corps a peser et
on le remplace par des poids de la boite en utilisant, s'ily a
lieu, le cavalier milligramme. L’'équilibre étant de nouveau
obtenu, on compte les poids; ceux-ci, méme avec une balance
a bras inégaux, représentent exactement le poids du corps.

Cette méthode semble demander deux fois plus de temps,
puisqu’il y a deux équilibres 4 obtenir; mais, dans la pratique,
surtout dans les analyses, on fait souvent plusieurs pesées
consécutives de la méme substance aprés diverses opérations
et il ne faut alors que trois équilibres pour deux pesées,
quatre équilibres pour trois, etc.

Une variante de ]la méthode de Borda, que nous préco-
nisons davantage est la pesée par substitution. On met dans le
plateau droit le verre de montrc ou le creuset ou se placera
le corps 4 peser, plus des poids bien connus pesant plus que
le poids des corps a peser; on fait alors I'équilibre en mettant
du contrepoids dans l'autre plateau. L’équilibre étant obtenu,
on place le corps a peser, puis on retire des poids jusqu'a
obtenir un nouvel équilibre : les poids enlevés représentent
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cxactement le poids cherché du corps placé sur le plateau.
Cette méthode permet d’'opérer vite et donne de bons résultats.

Les contrepoids que I'on emploie sur la balance de préci-
sion sont généralement de la grenaille de plomb aplatie,
qu'on pose dans un verre de montre, ou de la feuille d'étain
ou de clinquant. Il faut absolument proscrire I'emploi de
corps hygroscopiques, du papier, par exemple, qui changent
constamment de poids.

Pour les creusets, verres de montre, etc., dont on se sert
habituellement, on fera bien d'en connaitre exactement le
poids, d'y graver l'indication du poids, de les marquer d’une
lettre et d’avoir une tare qui leur fasse exactement ¢quilibre :
on se sert avec avantage, pour cela, d'un bout de tube de
verre rempli de grenaille de plomb ou de mercure et scellé,
soit au chalumeau soit avec de la cire 4 cacheter. Une petite
étiquette collée a lintérieur, indiquera l'objet auquel la tare
correspond.

Nous ajouterons ici quelques recommandations impor-
tantes.

I.es balances de précision doivent étre placées dans une
chambre spéciale séche a l'abri des vapeurs acides et sur
une tablette stable, que l'on fixe généralement aux murs
pour éviter les trépidations du plancher. La cage reposera
sur trois vis calantes, de maniére a ce qu'on puisse aisément
amener la position horizontale de la balance au moyen du
niveau & bulle d'air. .

On mettra dans l'intérieur de la cage un vase contenant
du chlorure de calcium fondu, de la potasse caustique, ou
méme de la chaux, malgré linconvénient qu'elle a de se
déliter en poussiére légére; cela mettra la balance a l'abri
de 'humidité et lui assurera une bonne conservation.
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On ne doit jamais mettre le corps & peser sur le plateau
de la balance, mais dans une petite capsule de porcelaine,
un verre de montre, etc, Il est commode d’avoir ainsi deux
verres de montre qui se fassent exactement équilibre (ce que
Ton peut rapidement obtenir en rodant le plus pesant), on
marquera la lettre D sur celui a placer dans le plateau de
droite et la lettre G sur lautre. e poids du verre de montre
peut aussi &tre connu et inscrit sur le carnet de laboratoire
et sur le verre méme, au moyen d'un diamant a écrire sur
verre. -

Les matiéres en poudre seront ou bien pesées directe-
ment dans le vase ou elles seront traitées, ou bien dans une
capsule de porcelaine ou un verre de montre qu'on peut laver;
il faut éviter 'emploi de papier, méme glacé, qui peut entrai-
ner des déchets par Uadhérence de la matiére.

Les corps a peser doivent étre de méme température que
celle de la balance; ainsi, il faut éviter de placer sur le plateau
des corps qui ne sont pas complétement refroidis, ce qui
aménerait une pesée inexacte, soit par la dilatation du fléau,
soit méme par les courants d’air que détermine un corps plus
chaud que l'atmosphére ou il se trouve plongé. De méme, on
ne pésera pas des corps plus froids, qui pourraient condenser
de 'humidité, ce qui aménerait aussi une errcur
dans l'évaluation du poids.

Les corps hygroscopiques, ceux volatils 4 la
température ordinaire et surtout ceux dont les va-
peurs corrosives détérioreraient la balance (iode,

par ex.) doivent étre pesés dans des vases fermés.
Fig. 44- On emploie & cet effet de petits tubes soufilés,
fermés 4 I'émeril (fig. 44), ou bien deux verres de montre

rodés, maintenus l'un contre lautre par une plaque de
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laiton (fig. 45) ou bien un creuset
muni de son couvercle,

Avec les balances de préci-
sion, il faut shabituer & ne jamais

poser ou enlever des poids ou
Fig. 45. des tares sans ramener préalable-
ment la balance aurepos ; c’est un

des meilleurs moyens de conserver les balances en bon état.

Pesée des liquides et des gaz. Les liquides peuvent
se peser comme les solides, mais ils doivent étre introduits
dans des vases tarés. On ajoute ou on retire du liguide, au
moyen de tubes plus ou moins effilés ou de pipettes, jusqua
obtention de I'équilibre.

Les liquides a vapeurs délétéres ne peuvent étre aspirés
par la bouche dans la pipette : il faut alors adapter a la pipette
une poire en caoutchouc ou la remplir par immersion.

La volatilité des liquides, ou l'action chimique des
vapeurs qu'ils émettent, oblige souvent & peser dans des vases
fermés (fig. 44 ci-dessus), que I'on peut maintenir debout en
Ics plagant dans de petits supports bien appropriés.

Quand on n'a que de petiles quantités de liquides & peser,
on peut les placer dans de petits tubes ou de petits ballons,
maintenus droits par un petit disque de liége, ou ils sont
fixés ; ou bien on les maintient sur le plateau au moyen d’une
petite bride en fil de platine fixée aux fils de suspension du
plateau.

On pése encore parfois de minimes quantités de liquide
dans de petites ampoules de verre soufflé, On fait pénétrer
un peu de liguide dans ces ampoules, en échauffant d’abord
celles-ci, puis plongeant la pointe effilée dans le liquide : le
refroidissement produit une contraction de l'air contenu etle
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liquide monte dans l'intéricur de 'ampoule, qui peut cnsuite
étre scellée a I'aide du chalumean, L'ampoule ayant été pesée
d’avance, si I'on pése de nouveau, on aura le poids du liquide.
On a souvent recours a ce procédé dans lesanalyses de chimie
organique.

Pour la pesée des gaz, il v a bien plus de difficultés
encore que pour la pesée des liquides, par suite de 'influence
des variations de température, d’humidité et de pression et
aussi 4 cause du faible poids des gaz.

On peut peser du gaz dans des ballons & robinet, bien
secs ct bien propres. On pése d’abord le ballon aprés v avoir
fait le vide; on y fait alors passer le gaz sec, en vissant le robi-
net sur celui d'une cloche a gaz posée sur une cuve a mercure.
On ouvre les deux robinets, le gaz de la cloche pénétre dans
le ballon ; ou enfonce alors la cloche de maniére que le mer-
cure occupe le méme niveau 4 lintérieur et & l'extérieur de
celle-ci; on ferme alors les robinets, on dévisse et 'on pése
de nouveau. La différence de poids avec la premiére pesée
donne le poids du volume de gaz contenu dans le ballon.
Pour avoir des poids un peu notables, 11 faut employer des
ballons volumineux, qui sont lourds et exigent par conséquent
des balances trés chéres si I'on veut les avoir bien sensibles,

Il faut toujours noter la pression atmosphérique au
moyen d'un barométre, et la température indiquée par un
thermométre au moment de l'expérience, cc qui donne la
pression et la température du gaz sec pesé, dont le volume
est d'ailleurs connu par celui du ballon.

Mesurage des liquides et des gaz. Polymétrie.
La pesée des liquides présente certaines difficultés; on pré-
fére le plus souvent remplacer la détermination des poids
par celle des volumes.
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La formule de physique P=VD donne le poids P d'un
volume V de liquide, de poids spécifique D; d'ou lon
trouve V=% c’est-d-dire le volume V d’'un liquide, de poids
spécifique D, ayant un poids P.

On doit donc connaitre les poids spécifiques des ligui-
des, c'est-d-dire le nombre de grammes que pése le centi-
métre cube de chacun de ces liquides. Cette donnée se trouve
dans la plupart des auteurs de physique Voici pour les
liquides les plus habijtucls :

Mercure 13,69 Sulfure de carbone 1,29
Brome 3,04 Acide chlorhydrique & 21° 1,17
Acide sulfurique a 66e 1,84 Huile d'olive 0,02

» » A 660 1,7t Naphte 0,85
Chloroforme 1,53 Alcool absolu 0,815
Acide azotique & 400 1,38 Ether 0,736

L’exactitude obtenue avec la pesée est toujours plus
grande gu'avec le mesurage, par suite des variations de poids
quun méme volume de liquide présente sous l'influence
d'une variation de température. Aussi, malgré la facilité la
plus grande du mesurage, certains praticiens pésent le vase
ott se trouve le liquide & employer, soit burette ou autre,
avant et aprés avoir employé le liquide, Ils se libérent ainsi
des influences de 1a température et des mauvaises graduations
des app'arcils de mcesurage.

Quoiqu'il en soit, le mesurage des liquides ou la détermi-
nation de leur volume se fait dans les laboratoires au moyen
de deux catégories d'instruments : les vases jaugés ou les vases
gradués de diverses formes. Le vase jaﬁgé ne porte qu'un trait
de graduation et ne permet de mesurer que le volume indiqué.
Les vases gradués portent toute une échelle de graduation.
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Le commerce fournit ces vases, dont la graduation doit
avoir été faite avec soin. Une inscription est ordinairement
gravée sur le vasc pour indiquer la température, habituclle-
ment 140 1/2 C, a laquelle la graduation a été faite,

L’exactitude de tous les appareils ne peut étre la méme
pour les diverses formes. L’erreur de lecture n’est pas seule-
ment occasionnée par la capillarité qui produi t le ménisque,
mais varic aussi avec la section du vase au point o1l se trouve
le trait de graduation. L'erreur de lecture est la moindre pour
les vases dont la section sera la plus petite au trait de gra-

R0 iyt il

Fig. 46. Fig. 47 Fig 48. Fig. 49.

duation : la pipette (fig. 40), et lc ballon (fig. 48), permettront
de mesurer plus exactement, par exemple, que la burette
évasée (fig. 49), ou leprouvette (fig. 50). Plus l'éprouvette
sera large de diamétre, moins exact sera le mesurage.

La vérification de ces appareils doit permettre de con-
clure : 19, 4 I'exactitude du volume indiqué comme centimétre
cube, 29, 4 I'égalité du volume enire deux divisions quelcon-
ques consécutives.
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La premiére condition se vérifie par la pesée en déter-
minant le poids de l'eau distillée 4 1%° 1/2, occupant un
certain volume entre deux traits de graduations. On peut
admettre, avec Mohr, bien que cela ne soit pas tout & fait
exact, qu'a cette température le centimeétre cube d’eau pése 1
gramme ou 1000 milligrammes. '

La vérification de I'égalité des volumes entre les divers
traits de graduation se fait par remplissage avec du mercure
bien propre au moyen d'une petite jauge en verre, On remplit
lappareil gradué en y versant chaque fois le tube jaugé plein
de mercure et en annotant chaque fois
le niveau de liquide d’aprés la gradua-
tion. Les différences de volume entre
deux niveaux successifs doivent étre
représentées par un méme nombre de
centimétres cubes lus sur la graduation

de l'appareil.
La premiére catégorie ~d'instru-

ments comprend les vases jaugés, qui
n‘ont qu'un seul trait de graduation,
et ne servent qu'a mesurer un volume

Fig. 51. déterminé; ainsi, les burettes évasées,

(fig. 49), les éprouvettes & pied (fig. 50),

qui sont moins employées, puis les pipettes ordinaires (fig.

46), ou celles portant deux traits de graduation (fig. 47). Ces

pipettes sont maniées comme l'indique la fig, 51. On a encore

les ballons jaugés (fig. 48) d'un usage fort fréquent. Il existe

des séries de ces divers appareils de 5, 10, 50, 100, etc.,
centimétres cubes.

La seconde catégorie comprend les vases gradués, c'est-

a-dire ceux au moyen desquels on peut mesurer un volume
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qﬁelconque et qui portent un nombre plus ou moins grand
de traits de graduations. '

Fig. 55. Fig. 56.

Dans cette catégorie nous pouvons citer d'abord ceux

qui ne permettent qu'un mesurage assez grossier, les burettes
Chimie 5
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ordinaires (fig. 52), les éprouvettes 4 pied ouvertes (fig. 53),
ou fermées par un bouchon (fig. 54), des tubes fermés a
une extrémité et gradués, qui ordinairement peuvent se fixer
dans un pied en bois, les pipettes cylindriques graduées,
rarement employées (fig. 55); puis, les vases qui permettent
un mesurage plus exact et quon emploie surtout dans
l'analyse volumétrique. Ce sont les burettes de Gay-Lussac

W 8

T T

IR TR i I Rt

(%43

Fig.57. Fig. 58. Fig. 59.

{fig. 56 ct 57), assez difficiles & manier; la méme modifiée
(fig. 58), la burette anglaise ou de Mohr (fig. 5g). Le manie-
ment de cette pipette est des plus commode (fig. 60), puis
le tube pipette (fig. 61), et la burette & pince avec tuyau de
caoutchouc et pince (fig. 62), d'un usage trés aisé. Le caout-
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chouc et la pince dont les fig. 63, 64 et 63, représentent les
formes les plus habituelles, donnent une fermeture conve-
nable, mais peuvent d’ailleurs, étre remplacés par un robinet

Fig. 66.

en verre (fig. 66); par ex. dans le cas o1l le caoutchouc serait
attaqué par le liquide 4 mesurer; mais lappareil devient
alors plus cher et moins solide, et le maniement en est assez
délicat pour ceux qui ne s’en servent pas journellement. Les
burettes & pince ou a robinet sont souvent maintenues par
un support vertical (fig. 62 et 67). L'orifice supérieur est
recouvert d’'un bout de tube d’essai renversé ou d'une petite bille
de verre, pour empécher I'évaporation ou les poussiéres. La
fig. 68 représente une disposition de Hervé Mangon, pour
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utiliser une burette de Gay-Lussac de grande dimension

et maintenue fixe. Ajoutons que la poire de caoutchouc, A,

Fig. 67. Fig. 68.

de cet appareil se détériore assez rapidement et que la dis-
position n'en est pas des plus commodes ; aussi, est-elle peu
employée. '

De ces diverses burettes, les burettes 4 pince et a robinet
sont cellesqui permettent le mieux de laisser écouler le liquide,
goutte par goutte; avec elles, on peut aisément mesurer 'écou-
lement du dixiéme de centimétre cube.

La lecture du niveau du liguide doit étre faite avec
soin : la burette doit d’abord étre tenue bien verticale. Pour
éviter les erreurs provenant du ménisque, on se sert parfois

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



MESURAGE DES LIQUIDES ET DES GAZ 69

du petit flotteur ¢’ Erdmann (fig. 69) ; cet appareil peut cepen-
dant occasionner des erreurs, si le tube de la burette n'est pas
parfaitement uniforme ou si le flotteur n'est
pas de diamétre bien convenable; nous ne
le conseillons pas ; d'ailleurs, une lecture soi-
gnée suffit, surtout si I'on place derriére le
tube, pour faciliter la lecture, un petit car-
tonnet blanc sur lequel on a collé une bande
de papier noir.

Pour le mesurage des gaz, on se sert le
plus habituellement d’eudiométres, d’éprou-
vettes (fig. 70) et de cloches graduées simples
(fig. 71) ou a robinet (fig. y2); la quantité
de gaz compris sous un volume donné, dé-
Fig. 69. pendant de 'humidité, de la température et

de la pression, on doit toujours prendre l'indication du ther-
mométre, celle du barométre au moment de la mesure et celle de

Fig. 7o. : Fig. 1. Fig. 72.

la diffévence de niveay entre le liquide 4 l'intérieur et a l'extérieur

de la cloche; cette hauteur en eau ou en mercure, devra étre
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mesurée fort exactement. La lecture de cette hauteur de-
mande des précautions pour lire juste et éviter les dilatations
ou les contractions des gaz sous l'influence du moindre chan-
gement de température. Les déterminations dune grande
exactitude demandent l'emploi du cathétométre. Les poids
seront alors calculés au moyen des formules étudiées au
cours de physique.
Vo représentant le volume du gaz a zéro.
Ve » le volume du gaz & to indiqués par le
thermometre cenligrade.
H " la pression barométrique, en millimétres
de mercure, au moment de l'expérience.
h ] la tension de la vapeur d'eau, & t°, en

millimetres de mercure.
En admettant ?;?pour le coefficient de dilatation des gaz,

Vt (H—h) 273

T 760273 + §)

sera la formule qui tiendra compte des données (humidité,
pression, température), fournies par l'expérience.
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[I. OPERATIONS DE LA VOIE SECHE.

A) PRODUCTION DE LA CHALEUR.

Les opérations de la voie séche n'exigent pas toutes la
méme lempérature, ce qui explique la grande diversité des
appareils a utiliser pour produire la chaleur dont on a besoin.

Ces appareils, que nous allons passer en revue, sont les
lampes 4 alcool, les fourneaux de laboratoire, les lampes et

les fourneaux a gaz.

CHAUFFAGE A L'ALCOOL. L.’alcool ordinaire, & 85 degrés
centésimaux, développe beaucoup de chaleur en brilant; il
est d'un usage trés répandu, surtout dans les laboratoires ou
lon ne dispose pas du. gaz, On emploie souvent aussi de
lalcool smauvais gowt, qui est moins cher et parfois d'autres
combustibles liquides. '

On peut briler I'alcool dans la lampe simple ou dans la

Aampe & double cowrant d’asy, appelée aussi lampe de Bevzélius.

La lampe simple, est un petit appa-
reil bien commode (fig. 73), toujours
prét, qui n'occasionne qu'une dépense
minime. Le plus habituellement, ces
lampes simples sont de verre et ont un

couvercle de verre usé & 1'émeril pour

Fig. 73.

envelopper la méche et empécher 'éva-
poration de l'alcool. D'autres fois, la lampe est métallique et

le couvercle se visse,
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La chaleur donnée par cette lampe est trés limitée;
I'objet 4 chauffer est tenu au-dessus de la flamme, le plus
souvent au moyen d'un support spécial.

Cette flamme, ou mieux celle d'une bougie, soufflée au
moyen d'un ckalumean & bouche, peut donner un dard d'une
température trés élevée et que l'on utilise quand il n’y a que
de trés petites quantités de matiére i chauffer, comme cela
a lieu, par exemple, dans les essals pyrognostiques des
minéraux.

La lampe & double courant d'air, représentée fig. 74, est
tomposée essentiellement d'un réservoir annulaire de laiton,

¥ig. 74.

ot P'on introduit I'alcool a briiler au moyen dune tubulure
munie d'un couvercle; ce réservoir communique avec un
tube central, oit se place la méche cylindrique quune cré-
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maillére, a laquelle le porte-méche est fixé, permet de monter
ou de descendre au moyen d’'une petite roue 4 pignon denté,
Une tige de fer, adaptée au manche, supporte une cheminée
de tole mobile qui vient se placer autour de la méche pour
diriger la flamme, laquelle est alors alimentée dair, exté-
rieurcment par la cheminée et intérieurement par l'ouverture
du tube porte-méche. Ce tube d'ailleurs recoit un couvercle
avec bouchon annulaire pour éviter I'évaporation de l'alcool
quand la lampe est éteinte. La lampe ainsi composée est
munie de trois pieds et d'un manche, ce qui la rend facile-
ment maniable; les pieds prolongés forment un triple sup-
port sur lequel se place, directement ou par lintermédiaire
d'un friangle, Tobjet a chauffer. Ces triangles peuvent étre en

Fig. 75. Fig. 76. Fig. 77

fils de fer simple (fig. 75), mais le plus souvent ils sont garnis
soit d'un second triangle en fil de platine (fig. 76), soit de
tuyaux de pipe trés réfractaires (fig. 77) qui garantissent le
creuset contre l'action du fer oxydé porté A haute température,
Ils se posent aussi sur un cercle qui peut glisser le long de
la tige verticale.

La méche de cette lampe doit étre toujours coupée d’'une
maniére bien égale. )

Quand on emploic les lampes a alcool, il y a une pré-
caution essentielle & prendre pour éviter des explosions qui

peuvent &tre dangereuses et qui résultent de l'inflammation
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d'un mélange explosif (air et vapeur d'alcool) remplissant la '
partie du réservoir non remplie d’alcool. Cette explosion se
produit quand, le niveau de l'alcool étant assez bas, on veut
enflammer la méche; la force de l'explosion projette de l'al-
cool qui, en s'enflammant, peut briiler 'opérateur.

Pour éviter que cette explosion se produise, il suffit
d’'ouvrir, quelques instants avant d’allumer, le petit bouchon
de la tubulure par laquelle on remplit le réservoir de la
lampe.

Ces lampes sont fort utiles et peuvent donner tous les
degrés de température jusqu'a la fusion de l'argent. On sen
sert souvent dans les laboratoires ot l'on n’a pas le gaz 4 sa
disposition.

Des températures plus élevées peuvent encore étre obte-
nues en brilant la vapeur d’alcool, comme cela se fait dans
les dolipyles, souvent utilisés par les ouvriers plombiers. Ces
éolipyles sont généralement formés d’un réservoir annulaire
quon remplit d’alcool par un bouchon vissé; une petite sou-
pape de sureté, maintenue par un ressort et souvrant du
dedans au dehors, est disposée au centre dec cet obturateur,
Un tube part du haut du réservoir et vient se recourber jus-
que vers le centre et au-dessous du réservoir, Le tout est
maintenu au-dessus d'une lampe simple & alcool qui, allumée,
échauffe assez vite I'alcool du réservoir supérieur et le porte
a I'ébullition ; la vapeur produite s'échappe par le tube indi-
qué ci-dessus et s'enflamme pour donner une longue flamme
trés chaude, analogue & celle du chalumeau a gaz, On a aussi
des éolipyles ou l'on briile des naphtes de pétrole, qui sont
d’un usage fort commode.

Au lieu de briiler la vapeur d’alcool dans ces conditions,

on a tenté de la briiler aprés l'avoir mélangée d'air. Une
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petite chaudiére comme celle de I'éolipyle fournit la vapeur
alcoolique; cette chaudiére est surmontée d’'un bec brilleur
" Bunsen, et la vapeur a4 mesure de sa production pénétre
dans la cheminée du briileur, s’y mélange avec V'air et per-
met d'obtenir une flamme régulié¢re et chaude. Des appareils
de ce genre ont été construits par Wiesnegg, mais ne se sont
guére répandus. La lampe-forge de Deville (fig, 78), par ex,
est destinée a briler de la vapeur de pétrole ou d'essence de
thérébentine mélangée d'air lancé par une soufflerie.

Fig. g8.

Le réservoir A formant le pied de cette lampe, recoit
lair soufflé qui, s’échappant parles tuyaux b, pénétre dans la
petite chaudiére RR au-dessus du niveau de Thydrocarbure
dont Talimentation est réglée, & niveau constant, par le tuyau
¢¢' et le robinct # communiquant avec le flacon de Mariotte
rempli de thérébentine ou de pétrole.
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La partie supérieure de cette petite chaudiére est disposée
en forme de capsule concave, percée, suivant une circonfé-
rence horizontale, d'une douzaine de trous de 2 millimétres
de diameétre par ou s’échapperont les vapeurs de 'hydrocar-
bure mélangées 4 'air soufflé. Le tuyau central & débouche
au fond de cette capsule dans la flamme produite par Pin-
flammation de ces vapeurs et y améne assez d'air pour assurer
la combustion compléte des vapeurs combustibles,

Ces vapeurs sont d'ailleurs produites en chauffant I'hy-
drocarbure, soit par de l'eau chaude placée dans la rigole f,
entourant la petite chaudiére, eau qu'on maintient chaude en
promenant par dessous la flamme d'une petite lampe a alcool
ou préférablement par le chauffage direct du fond de la chau-
diére par une petite lampe a alcool placée au centre du pied
A. Dans cc cas, la disposition de ce pied est un peu différente
de celle figurée ci-contre, -

On obtient de la sorte une flamme trés chaude. Une che-
minée B en cuivre rouge percée de larges ouvertures C, par
ou l'air arrive contre la flamme, régularise celle-ci et peut
recevoir le triangle supportant l'objet a4 chauffer.

Cette lampe, comme aussi d’autres appareils oti 'on briile
de V'air carburé par des vapeurs de divers hydrocarbures vo-
latifs, notamment des essences de pétrole ou gazolines, ou
benzines, peut donner de trés hautes températures; mais tous
ces appareils, ct ils sont nombreux, n'ont gucre de raison d’étre
quedans les laboratoires o1 'on n'a pas de gaz 4 sadisposition.

CHAUFFAGE AU CHARBON DE BOIS ET AU COKE.

Le charbon de bois et le coke sont souvent utilisés pour
produire la chaleur que réclament les diverses opérations

chimiques. Ces combustibles sont briilés dans des fourncaux.
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T01;t fourneau posséde un foyer ou cuve ou se brile le
combustible retenu par une grille séparant la cuve du cendrier
qui regoit les résidus ou cendres.

Le courant d’air nécessaire 4 la combustion est appelé
4 travers la grille par la légéreté méme de lair chaud, qui
tend & s'élever au-dessus de la cuve et est remplacé par de
Vair froid. La combustion est plus énergique si le four est
muni d’une cheminée, dont le but est d’activer cet appel d’air
et de laisser échapper les gaz et vapeurs du foyer.

L’air nécessaire 4 la combustion peut-aussi étre fourni
sous pression au moyen dun soufflet, appareil que nous
avons déja déerit (fig. 8) ou au moyen d’autres souffleries que
nous étudierons 4 la fin de ce chapitre.

On a donc des fourneaux 4 tirage naturel et d’autres a
tirage forcé ; dans ces derniers, l'air comprimé par un appa-
reil soufflant est forcé de passer a travers la grille,

Fourneaux a tirage naturel. Dans cette premiére
catégorie nous avons =

1° Le fourneau & manche (fig. 79 et 80) appelé parfois

Fig. 79. Fig. 8o.

fourneau d'évaporation ou de calcinat'on. La combustion dans
ces fours peut étre ralentie en obstruant I'entrée de l'air par
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v

une porte au cendrier, ou activée au moyen d'une cheminée
portative (fig. 81) que I'on pose au-dessus du fourneau.

Le charbon de bois est le seul com-
bustible que I'on emploie pour ce four; il
faut éviter, dune part, les fumerons ou
morceaux de bois non complétement car-
bonisés, et d'autre part, le poussier : en
ne laissant pas des interstices suffisants
entre les morceaux, le poussier obstrue

" le passage de l'air, retarde la combustion
et par conséquent diminue le degré de

Fig. 81. température.

20 Le fourneau d révevbéve (fig. 82), composé d’une partie
inférieure qui est un vrai four 4 manche, a cuve cylindrique,
d'une partie moyenne, ap-
pelée laboratoire, qui sert a
augmenter la hauteur de la
cuve du fourneau et d’'une
partie supérieure, dime ou
véverbive, qui sert 4 réverbé-
rer la chaleur vers linté-
rieur. Ce déme est souvent
muni d'une porte par ou
se place le combustible et
il est terminé par une petite
cheminée qu’on peut parfois

prolonger par une chemi-

Fig. 8a.

, née portative de tole.

Parfois la partie moyenne manque et le fourneau se
compose alors d'un four & manche surmonté d'un réverbére.
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La fig. 83 montre une autre disposition de ce fourneau
appropriée au chauffage des tubes.
: Dans ces fours 4

réverbére le combus-
tible que lon utilise
est le charbon de bois,
ou un mélange de
charbon de bois et de
coke. Les fourneaux de

dimensions plus que

moyennes peuvent mé-
Fig 83, me ne brilder que du
coke.

30 Te fourncan de coupellation ou d moufle : c'est un four-
neau a réverbére dont le laboratoire est percé d'une ouver-
ture demi-circulaire pour rece-
voir un moufle. Le moufle est
un demi-cylindre en terre ré-
fractaire, ouvert 4 une extré-
mité, fermé a lautre, que l'on
voit figuré en B (fig. 84) et
qui, dans le four, repose par
le fond sur un support en terre
réfractaire. '

Ce moufle ainsi placé est
chauffé haut et bas, sur les
cOtés et par le fond, par le

combustible qui lentoure; il

peut recevoir, a I'abri du con-

Fig. 84.

tact du combustible, les objets
quon vcut y soumettre a I'action de la chaleur. A lorifice de
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ce moufle qui débouche sur le devant, le laboratoire est
muni d'une tablette, appelée parfois mentonniére, sur laquelle
se pose l'obturateur, ou porte, servant a régler l'accés de
Tair extéricur dans l'intéricur du moufle, Cet obturateur est
en place dans la fig. 82.

Ce fourneau est souvent utilisé pour les incinérations,
la coupellation, etc. '

Habituellement, on relie la petité cheminée du dome de
ces fours a la cheminée du laboratoire, ce qui fournit un
tirage plus énergique et, par conséquent, une température

plus considérable (1).

11 est dans le laboratoire
d’autres fourneaux établis 4 de-
meure, On les désigne souvent
sous le nom de fours d vent. 1ls
sont constitués (fig. 85) par une
cuve, a, construite en briques
réfractaires; la section est rec-
tangulaire et la hauteur peut
atteindre 70 a 8o centimétres,
Cette cuve ost reliée & la che-

' o O minée du laboratoire par un
/l////////////////////é vampant, 7, et elle est recouverte

d'une dalle réfractaire, 4, glis-

Fig. 85. sant sur le dessus du four. Une

grille, b, 4 barreaux mobiles sépare cette cuve du cendrier, ¢,
par ou pénétre l'air nécessaire a la combustion.

(x) Ledegré de chaleur que- peut produire un fourneau dépend du
volume d’air qui passe & travers I'unité de masse du combustible pendant
I'unité de temps, abstraction faite de la chaleur perdue par rayonnement,

Les ouvertures de la grille et les dimensions de la cheminée ont donc
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Dans ces fourneaux, le seul combustible que 'on utilise
est le coke ; il permet d’obtenir une température trés élevée.
Le creuset 4 chauffer se place habituellement sur un fromage
de terre réfractaire, comme lindique la fig. 85. On 'y fixe
au moyen dun peu d’argile plastique pour éviter qu'il se
renverse sous la pression irréguliére du combustible,

Le chimiste emploie encore parfois quelques dispositions
particulié¢res de fourncaux connues sous le nom de grilles,
par exemple la grille a chauffer latéralement les cornues
(fig. 86) dont on se sert beaucoup pour la distillation de I'acide
sulfurique, et la grille & chauffer les tubes (fig. 87). Ce dernier

/%HT\

e -~

- TR p— 1pd

Fig. 87.

une influence directe sur la température qu'on peut obtenir dans un four
a4 tirage naturel ; tandis que dans un four A tirage forcé, la dimension du
soufflet et la pression de I'air lancé sont les agents les plus influents pour
augmenter la température produite.

Par suite de l'encrassement des grilles, la température diminue ct les
opérations ont forcément une durée assez limitée (guére plus de 3 heures
avec nos petits fourneaux de laboratoire) & moins qu'on ne prenne des
dispositions particuliéres pour le nettoyage de la grille.

Chimie 6
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appareil consiste en une auge de tole, de longucur variable,
soixante a soixante-dix centimétres, dont le fond est & jour;
elle porte sur le fond un certain nombre de diaphragmes
échancrés servant de support au tube 4 chauffer et elle est
munie d’écrans de tdle qu'on pose & cheval sur ce tube pour
limiter la partie chauffée. Cette grille est portée par deux
briques, la supportant par ses extrémités pour donner facile
accés 4 lair & travers les ouvertures de la paroi du fond. Le
charbon de bois est le seul combustible employé pour le
chauffage de ces grilles. :

Fourneaux a tirage forcé, Parmi les fourneaux de
cette seconde catégorie nous avons :

1° La forge mavéchale, Un souf-
flet continu de grande dimension
lance beaucoup d’air a travers le
comhustible placé devant la tuycre,
active la combustion de celui-ci et
produit des températures trés éle-
vées. Ce moyen de chauffage pré-
sente certains inconvénients : l'objet
4 chauffer n'est chauffé que du seul
cdté par ou arrive le vent et souvent

le ventfroid cassc les crcusets, 2 moins

que l'on ne prenne la précaution de

bien remplir de combustible 'espace compris entre l'orifice de
la tuyére et le creuset a chauffer, La fig., 88 représente une
forge portative assez utile dans un laboratoire, mais qui ne per-
met toutefois de chauffer que des objets de petites dimensions.
2° Le fourncau suédois, appelé aussi de Sefstrom ou de
Milscherlick, peut produire rapidement des températures que
ne pourraient donncr aucun des fours examinés jusquici.
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Ce four est formé (fig. 8g) d’'une cuve cylindrique en téle
doublée intérieurement de terre réfractaire, gg. et placée au

centre d'une enveloppe cylindrique de tdle, ¢, a laquelle elle
est dailleurs fixée par la tole annulaire, ¢, du dessus, qui
ferme Yespace compris entre I'enveloppe et la cuve.

L’enveloppe de téle est munie d'une tubulure, &, en com-
munication avec la soufflerie, tandis que la cuve cst percée
horizontalement de 8 & 10 trous, o, faisant office de tuyéres
et placés 4 une hauteur de 8 4 10 centimétres au-dessus du
fond de la cuve.

La cuve étant remplie de charbon allumé et de coke, si
Ton fait marcher la scufflerie, l'air insufflé par les trous hori
zontaux aclive la combustion de tous les cotés; de sorte que
I'objet placé au centre, sur un fromage, est chaufté & un trés
haut degré.

L’opération terminée, on retire le creuset et l'on retourne
le four sens dessus-dessous pour nettoyer la cuve. Le plus
grand inconvénient de ce four est de ne pas avoir de cen-

drier, ce qui fait que les cendres, méichefers et autres résidus
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s'attachent a la cuve, aussi, 4 cause de cela, doit-on employer
le coke aussi exempt de cendres que possible et ne pas pro-
longer trop longtemps les opérations,

Ce fourneau de Sefstrém
est remplacé avec avantage par
un fourneau & gaz. La cuve est
semblable 4 celle du four ci-
dessus décrit, mais les ouver-
tures o sont remplacées par des
espéces de tuyéres communi-

quant avec une couronne ou

vient se rendre un mélange de

gaz et d’air obtenu comme

dans le chalumeau Schlosing
(fig. 107).
Les objets que l'on chauffe

Fig. go. Fig. q1. Fig. gz,

s .

Fig. ¢3.

dans les divers fourneaux que nous venons de passer cn revue,
se manient au moyen de pinces de formes variées, (fig. go a
93); ils se placent, ou sur des supports triangulaires, que
nous avons vu, page 73, ou beaucoup plus souvent sur un
support de forme cylindrique ou tronconique de terre réfrac-
taire, désigné sous le nom de fromage (voir fig. 85). .

CHAUFFAGE AU GAZ

Les difficultés, la malpropreté et les ennuis que présente
Pemploi de l'alcool, des essences et du charbon comme com-
bustibles, ont fait presque complétement abandonner les ap-
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pareils que nous venons d'examiner dans tous les laboratoires
ol 'on peut obtenir le gaz ordinaire de I'éclairage.

Ce gaz est un des plus propres a donner de bons résul-
tats pour le chauffage et il existe a peu prés partout, sans
grande variation dans ses propriétés. Son pouvoir calorifique
a volume constant est de 5200 & 6000 calories par métre
cube (1) 4 0° et 760 m/m de pression, la vapcur d’eau produite
par la combustion, étant condensée.

Ce méme gaz carburé peut acquérir un pouvoir calori-
fique plus considérable, Dans certains cas spéciaux, I'hydro-

gene briilé par l'oxygéne, dans un chalumeau oxyhydrique,

(1) Tl estintéressant de noter ici le pouvoir calorifique des différents
gaz qui entrent dans la composition du gaz de 1'éclairage ou qui sont par-
fois utilisés pour le chauffage; nous appelons l'attention sur la grande
différence entre les pouvoirs calorifiques rapportés au K® ou an metre
cube. Comme les gaz sont généralement mesurés et non pesés, c'est le

pouvoir calorifique au m3 qu'il importe le plus de connaitre :

‘ POUVOIR CALORIFIQUE DU GAZ
BRULANT SOUS LA
PRESSION NORMALE DE 700 m/m,
s T N
Les produits de la Les prodnits
combustion étant ramenés |de la combus-
a 150 tion étant
et la vapeur d’ean laissés & 100°
condensée, sans
e~ __————__|cOndensation,

1

DESIGNATION
DES GAZ
Quantité d'air théoriquement
nécessaire pour la combustion

compléted’un met. c.degazd 15°

rapporté au  rapporté au | rapportéau
Ko a O | mdaise | meaibe

Hydrogene 34462 calor. | 2927 calor. | 2599 calor. | 203,413
Méthane 13063 » 8g27 » 7813 » 9 ,710
Ethylene 11857 » 14227 » 12980 » |14 ,602

Ozxyde de carbone 2403 » 2850 » 2769 » 2 029
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a été utilisé pour donner des températures allant jusque 2500°;
mais ce sont des cas particuliers, inutiles a développer ici.

Le gaz d'éclairage, en bralant dans les conditions que
nous avons déjad vues en parlant du travail du verre, peut
produire toutes les températures dont on a besoin dans les
laboratoires. Les appareils de chauffage sont d’ailleurs fort
simples, robustes et d'un emploi facile. Avec eux, il n'y a
plus ni combustible 4 manier, ni poussiéres, ni cendres 4 cn-
lever. L'opération peut d'ailleurs étre prolongée autant que
de besoin, ce qui est impossible avec la plupart des four-
neaux 4 combustible solide.

Le principe du briileur Bunsen (fig, 2 et 3) est appli-
qué dans la plupart des appareils de chauffage au gaz. La
pression du gaz fait qu'en sortant de la conduite il se mé-
lange complétement 4 l'air : c’est ce mélange de gaz ct d'air
qui briile, detelle sorte qu'aucune particule gazeuse n’échappe
a la combustion et que la flamme n’est point lumineuse. Les
dispositions des briileurs sous ce rapport sont bien différentes
les unes des autres.

Le volume de lair théoriquement nécessaire a la com-
bustion compléte, est environ de 6 fois celui du gaz; le
réglage de la quantité d’air se fait le plus souvent au moyen
du curseur, comme nous l'avons vu, ou se régle par la pres-
sion du gaz, ou bien au moyen d'un appareil soufflant.

La pression dans les conduites de distribution du gaz ne
dépasse guére 3 & 5 centimetres d’eau, Il faut que la canali-
sation intérieure du laboratoire soit convenable; car, si les
tuyaux sont trop étroits, le frottement aidant, la pression du
gaz au bec bréleur sera trop affaiblie et les appareils de
chauffage ne donneront pas les résultats désirés. .

Ajoutons que, dans certaines localités, l'usine & gaz ne
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donne de pression dans les conduites que pendant les heures
d’éclairage; aussi ceux qui veulent se servir du gaz pour le
chauffage pendant le jour, sont obligés d'employer des aspi-
rateurs prenant le gaz dans les conduites de la rue en le
faisant passer dans la canalisation intérieure du laboratoire.
Souvent, dans ce but, le compteur lui-méme, est modifi¢ de

maniére que l'axe du tambour intérieur puisse recevoir un

lﬂlllnl“
! mmmunum

lulﬂrlmmrfﬂ'

Fig. 94.
mouvement de rotation au moyen de contrepoids, cordes et

poulies. Les compteurs-aspiratenrs rendent de signalés services,
mais il n'y a pas lieu de les décrire ici autrement que par la
fig. 94 qui représente un de ces aspirateurs.
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» De la pression dépend la quantité de gaz qui briile dans
le bee. Quand la lampe sallume par dessous comme nous
lavons vu, p. g, cest le plus souvent par suite d’'une baisse
dans la pression.

Pour beaucoup de cas, ces variations dans la pression
du gaz ne présentent pas de graves inconvénients, mais cer-
taines opérations exigent des températures constantes, long-
temps prolongées et il est nécessaire alors que la pression du
gaz alimentant la lampe soit réglée. On y parvient au moyen
de régulateurs de diverses sortes, thermo-végulateuvs et végula-
teurs de pression.

Les régulateurs de pression, comme le régulateur de Moi-

tessier (fig. g5); par ex., ont pour but de régler en avant du

B

maq .
I|I|I1|'\Il|l|| T 3

77277 ///// T M
Fig. g5.
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briileur, la pression elle-méme et par suite, la quantité de gaz
qul passe et la flamme que ce gaz donne en briilant, La
cloche intérieure équilibréc monte ct descend suivant les
variations de pression du gaz. Cette cloche porte au-dessus
une tige munie d'un plateau que l'on peut
charger de poids. Par dessous, elle sup-
porte un bouchon conique qui, par la
montée de la cloche, vient obstruer l'ori-
fice du tuyau central par ou le gaz de la
distribution arrive dans la cloche pour en

sortir par le tuyau de droite. Deux mano-

métres greffés sur les conduites de gaz, en
avant eten arriére de l'appareil,
permettent de se guider pour
régler la pression au briileur de
maniére 4 avoir la température

que l'on désire,

L’appareil, fig. g6, est un

régulateur beaucoup plus sim-
ple qui se visse verticalement
sur la conduite de gaz en avant

du briileur et que lon régle

pour donner un débit déter-

miné.
Dans les thermo-végulateurs,
fa température du milieun &

chauffer agit pour obturer plus
= ou moins la section méme de
Fig. o7- la conduite qui ameéne le gaz.
Parmi ces thermo-régulateurs, citons d’abord, le plus

ancien, celui de Bunsen (fig. g7). Le gaz sortant des tuyaux
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de distribution, par le robinet 3, entre vers la partie supérieure
du tube de verre a renflement dont le fond est occupé par du
mercure; le gaz sort en pénétrant par l'orifice o d'un tube en
fer taillé en biseau dont l'autre extrémité a, est en communi-
cation avec le caoutchouc qui conduit le gaz au briileur,
La partie inférieure de lappareil est placée dans le milien
méme qu'il s'agit de chaufter. Cet orifice o peut-étre plus ou
moins obstrué par le mercure poussé, tant par sa dilatation
propre que par la dilatation d’'un peu d’air emprisonné dans
le compartiment inférieur du régulateur. En effet, & une
hauteur de 7 ou 8 centimétres du fond du tube, se trouve une
cloison portant & son centre un tube ouvert, qui descend
jusque prés du fond. On verse du mercure dans 'appareil de
maniére a emprisonner un certain volume d'air entre les deux
tubes, la cloison et le mercure. Sous l'influence d’une aug-
mentation de température, le mercure se dilate, le volume
d’air augmente rapidement et le niveau du mercure monte.
L’effet de la chaleur se fail ainsi sentir d'une maniére beau-
coup plus sensible que si la dilatation du mercure scul était
utilisée a faire monter le niveau de celui-ci pour obstruer
Torifice o du tube de sortie.

Pour éviter une obstruction totale, on a muni ce tube -
taillé¢ en biscau d'une fente sur une certaine hauteur et, dela
sorte, on évite une extinction du briileur qui ne recevrait plus
assez de gaz pour continuer 4 briler. Les becs britlant le gaz
sans mélange d’air sont, sous ce rapport, plus & conseiller
que les becs Bunsen ordinaires qui s'éteignent bien plus
aisément.

Pour diminuer ces chances d’extinction, Thabile con-
structeur Wiesnegg a eu l'heureuse idée d’ajouter a I'appa-
reil le tube en II a robinet. Les deux jambages du H
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sont intercalés, I'un sur la conduite du gaz allant au régula-
teur, Tautre sur le gaz allant de ce régulateur au briileur et le
robinet fxé sur la traverse horizontale permet d’alimenter ce
brtileur : une partie de gaz, qui ne passe pas par le régulateunr,
va directement au briilleur en passant a travers labranche hori-
zoniale, ce qui suffit & ne pas laisser éteindre les becs, si méme
le régulateur obstruait complétement le passage du gaz.,

Ce méme robinet permet
ladaptation de ces petits régu-
lateurs & des briileurs consom-
mant une quantité de gaz plus
considérable que ce que per-
mettraicnt les orifices d’entrée
et de sortie du régulateur. Une
partic sculement du gaz cst
réglée par le régulateur, l'autre
partie reste constante, de sorte
que la régularisation finale
subsiste quand méme.

Cet appareil a une marche
automatique fort satisfaisante,
mais, par suite des variations

de pression atmosphérique, il

ne permet qu'un réglage a quel-
Fig. o8. ques degrés prés.,

Le thermo-régulateur de
Schlésing (fig. g8) est plus précis, mais demande une manipu-
lation bien plus délicate. Une espéce de gros thermométre a sa
boule plongée dans 'espace a chauffer. Le mercure qui rem-
plit cette boule, en se dilatant, agit, & Pextrémité d'un tube
coudé, sur une paroi flexible laquelle pousse une lame métal-

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



92 REGULATEURS

lique verticale contre l'orifice rodé d'un autre tube coudé, E,
servant a l'arrivée du gaz; de la sorte, ce gaz ne peut attein-
dre le tuyau de sortie S qu'autant que le permet I'écart plus
ou moins grand entre la lame et l'orifice du tuyau E,

Le robinet en verre placé au haut de la colonne thermo-
métrique sert a régler I'apparcil pour maintenir une tempé-
rature donnée : on le laisse ouvert tant que cette température
n'est pas atteinte et on fait en sorte de ne pas chauffer trop
rapidement. On ferme ensuite ce robinet : le mercure ainsi
emprisonné agit sur la paroi flexible et produit l'effet désiré,

L’opération terminée, on doit de nouveau ouvrir ce robi-
net supéricur sinon la pression de lair peut briser la paroi
flexible ou amener d'autres difficultés.

On fera bien d’adapter aussi le robinet de sureté en H,
dont il a été question page go, pour éviter les extinctions.
Avec un appareil ainsi monté, on peut régler la température
d'une étuve de manicre qu'il n'y ait pas de variation de plus
de 1/2 &4 1 degré.

Cet appareil serait bon si la paroi flexible se conservait
bien. Malheureusement il n'en est pas ainsi et nous ne con-
seillons point cet appareil.

Lec thermo-régulateur de Reichhardt est 4 citer aussi. Le
réglage se fait par le mercure d'une espéce de thermomeétre
dont la capacité de la colonne mercurielle peut étre réglée
par une vis en fer. Il est d’'un usage fort commode et suffisant
pour la plupart des cas.

MM. d'Arsonval et Wiesnegg ont imaginé d’autres régu-
lateurs, vrais thermométres a air, permettant de régler méme
les températures les plus élevées. Le réservoir de ce thermo-
métre peut elre en verre ou en porcelaine et 'air quil con-

tient restant & masse et volume constants, les variations de
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pression que lui fait subir Uéchauffement servent a la régu-
larisation et & la mesure méme de la température, puisque
Von sait que T'air, sous volume constant, double de pression

pour une augmentation de tempé-
j rature de 273° C.

L’appareil peut avoir un ma-

nomeétre, indicateur de la pression
et de la température correspon-

dante (fig. g9), ou bien ne pas étre

o nfueausnod i fanficn
S e R

L

NN

FHQ Fig. 100.
muni de ce manométre (fig. 100), le réglage est alors plus
difficile ct se fait par tAtonneraent.
Le régulateur proprement dit est dlailleurs le méme
dans ces deux dispositions. '
Le réservoir d'air, (de verre pour températures en des-

sous de 300°, de porcelaine pour celles au-dessus de 3oo0), est
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relié 4 un tube mince de laiton au moyen du mastic résineux
Golaz; ce tube de laiton donne communication du réservoir
au manomeétre et au régulateur proprement dit,

Quant & ce dernier, la fig. 100, 4 plus grande échelle,
laisse mieux voir la disposition. L’air du réservoir vient
aboutir 3 une boite métallique fermée au-dessus par une
membrane flexible en caoutchouc et pour parer aux incon-
vénients de la perméabilité du caoutchouec, on met une se-
conde membrane séparée de la premiére par un mince espace
rempli de glycérine diluée.

La membrane supérieure s’applique a la base 3 d'une
soupape qui, par sa levée, obstruera plus ou moins lorifice
horizontal du tuyau d'amenée 5 du gaz qui va vers le briileur
en sortant du régulateur par le tuyau 7. D'autre part, du gaz
venant de la distribution par le tuyau 6 sortira directement
par ce tuvau 7, en quantité convenable, pour empécher l'ex-
tinction ou pour assurer l'alimentation d’un briileur plus grand
que ne le comporterait la section de lorifice de la soupape
du régulateur. Cette soupape est, d’ailleurs, chargée par une
tige droite termince par un plateau g recevant des poids que
I'on régle en tatonnant d'aprés les températures a obtenir.
Cette température atteinte, le plateau et la soupape, en se
soulevant par la pression de l'air du réservoir, réduisent la
flamme; si la température tend & baisser, la membrane est
moins tendue, la soupape redescend, découvre davantage
Parrivée du gaz et le feu redevient plus fort.

Ces régulateurs, quoique influencés par les variations de
la pression barométrique, sont d’'un fort bon usage; lerreur
de 2 ou 3 degrés que peuvent produire ces variations, dans
le courant d'un jour sont tout 4 fait négligeables, quand il

s'agit de températures de 300° et au-dessus.
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Principaux appareils braleurs, Nous n’avons plus
a décrire l'appareil principal, le bec Bunsen (voir fig. 1 et 2).
Nous attirons seulement l'attention sur certains types ou
ladaptation de toiles métalliques (bees Fletcher) assure une
combustion plus réguliére et évite l'inconvénient de briler
par le dessous. D’autres becs sont munis de veilleuses qui ne
sont pas éteintes par la fermeture du robinet de la lampe :
cette disposition permet une économie notable de gaz et une
facilité plus grande d'allumage. La consommation de la veil-

leuse est négligable. _
Le bec Bunsen est I'organe

essentiel de la plupart des autres
appareils plus compliqués. Citons
parmi ceux-ci : d'abord, les becs
de forme cintrée (fig. 101), Qui
assurent un mélange plus parfait
de gaz et dair; cette
disposition a de plus
lavantage de placer
Yorifice capillaire d’ar-
rivée du gaz a l'abri
de la chute de matiéres
étrangéres provenant

des vases chauffés, ac-

cident qui est assez

Fig. 102,

fréquent.

Il y a ensuite les becs Bunsen groupés par z, 3, 4
jusqu’a 15 & 20, disposés en couronne ou autrement. La dis-
position dc¢ ces groupements est fort variable, suivant 'usage
auquel doit servir I'appareil de chauffage. Le plus souvent,

pour les fourneaux d’évaporation, on dispose tous les becs
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Bunsen sur un tube principal, formant couronne ou spirale

(fig, 102;, OU sur un réservoir commun en fonte.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1

D’autres fois,
on les applique sur
un tube droit com-
me dans la grille usi-
tée pour chaufler les
tubesdansles analy-
ses organiques (fig.
103), ou comme
dans l'appareil de
chauffage appliqué
au moufle i gaz (fig.
104), qui remplace
avec avantage le
fournean de cou-
pellation que nous
avons étudié précé-
demment,
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La fig. 105 représcnte le bec Berzélius, qui est une dispo- '
sition spéciale du constructeur Wiesnegg, de Paris. Les

Fig. 105.

3 becs Bunsen sont fixés sur un réservoir commun o est
adapté le curseur régulateur de l'air; le mélange de gaz et
d’air, au lieu de déboucher par 3 orifices distincts, se disperse
dans une couronne fendue, ce qui donne une flamme cylin-
drique continue analogue & cclle de la lampe de Berzélius a
double courant d'air. En placant la cheminée {qui se trouve
a droite de la figure) sur le support que posséde le bec, on
obtient une flamme trés fixe. C’est un appareil fort puissant,
trés utile pour les calcinations.

I1 est d’autres appareils ot le gaz est briilé sans mélange
préalable d'air : le gaz vient aboutir 4 une couronne ou &
un tube contourné en spirale horizontale; un grand nombre
de petits trous livrent passage au gaz, lequel forme une quan-
tité de petites flammes de un centimétre environ de hauteur.
Ce mode d’emploi du gaz ne peut d'aillenrs étre adapté qu'a
des fourneaux pour évaporations lentes, clest-d-dire ou la
chaleur doit étre bien faible, Cette disposition permet un ré-

Chimia 7
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glage facile des flammes pour faibles températures et est sou-
vent adoptée pour le chauffage des étuves utilisées dans les
laboratoires de bactériologie.

Une disposition assez intéressante est celle d'un fourneau
de Fletcher qui donne a volonté des températures plus ou
moins élevées (fig. 106). On
peut allumer directement le
gaz 4 la couronne alimentée
de gaz par le tuyau D, cequi
fournit de petites flammes
éclairanteset une températu-
re trés faible, convenable,
pour une évaporation. Si on

veut obtenir plusde chaleur,
au lieu d’allumer par B, on allume par A au-dessus de la toile
métallique qui recouvre I'appareil et on obtient une flamme
bleue résultant de la combustion du mélangedegaz etd'air. Un
tuyau C permet aussi d'utiliser de 'air soufflé, ce qui permet de
briiler plus de gaz et donne une température plus élevée encore.

Parfois le gaz pénétre dans cette couronne ou ce tube
contourné par un mince ajutage conique, placé au centre du

\ \\\«\\\ T tube d’entrée (fig. 107).
4T

En pénétrant dans ce
tube, le gaz fait un
appel latéral d'air qui

vient se mélanger au
. , gaz, de sorte que les
 ge—— e petites flammes, inco-

Fig. 107. lorescette fois, peuvent

sans inconvénient étre agrandies et donner une température
plus considérable quequand le gazbriile sans étremélangé d'air.
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Ces appareils ne donnent en général, ni l'un ni l'autre,
d’'aussi bons résultats que ceux basés directement sur 'emploi
de la disposition du bec Bunsen. c

Un habile constructeur anglais, M._Fletci’igr, de Warring-
ton, a réussi 4 faire des appareils ou le gaz cst également
briilé avec mélange préalable d'air comme dans 1e£s becs
Bunsen, mais qui different cependant Deaucodp de ces der-
nicrs par leur forme et leur puissance de chauffage.

Un des plus remarquables, celui 4 flamme compacte (solid
Jlame) est représenté fig. 108. Ce gaz arrive par I'ajutage hori-
zontal, 4 orifice de 2 4 3 m/m (ganche de la figure); le gros tube
de fonte o il est adapté présente une iarge échancrure pour

laisser arriver une

forte quantité d’air
qui se mélange au
gaz. Ce mélange
brtle aprés avoir
traversé une toile
métallique  serrée
dont les mailles ont

une scction égale a

Fig. 10%

la section du tube
mélangeur de sorte qu'on obtient, au-dessus de cette toile,
une flamme bleue compacte extrémement chaude.

Au lieu de faire passer le mélange de gaz et d'air a
travers une toile métallique, M. Fletcher utilise parfois des
traits de scie dans le tube méme, zinsi que le montre la
fig. 109 d'un appareil trés simple, utilisé pour chauffer les
tubes. Les deux appareils (fig. 1o et 111) sont fondés sur le
méme . principe. La lampe radiale (fig. 112) est de construc-
tion analogue et a une puissance considérable de chauffage.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



100 APPAREILS BRULEURS

. TUBE BURNER FOR STEAM WASHERS&c ~ - .

Fig. 10q9.

Fig. 112,
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Fletcher a adopté aussi d’autres dispositions, par exem-
ple le bec @ couronne (fig. 113) et le bec & double courant ou

Fig. 113.

bec d'Argand, (fig. 114). Tous ces appareils du constructeur
anglais sont extrémement robustes et d'un emploi fort avan-
tageux, surtout quand il
s'agit d’'obtenir beaucoup de
chaleur. Malgré la simpli-
cité de l'appareil et I'absence
de curseur pour régulariser
Tentrée de lair, ils fonc-

tionnent fort bien et il est
Fig. 114 trés rare de les voir briiler
par dessous, comme cela arrive si fréquemment avec les
becs Bunsen ordinaires.
Nous verrons plus loin quelques dispositions de lampes
4 courant d’air forcé du méme constructeur.
Le bee Bunsen est aussi utilisé dans des fourneaux de
construction spéciale. Pour obtenir des températures beau-
coup plus élevées, on empéche, d’'une part, le refroidisse-

ment par rayonnement de l'objet chauffé et, d’autre part, les
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oscillations de la flamme sous l'influence des courants d'air,

en méme temps qu'on augmente la quantité dair combu~

rant au moyen d’une petite cheminée de tirage. Citons sous
ce rapport la disposition représentée (fig. 115 et 116), fort
usitée en Angleterre : le creuset a chauffer est introduit par
une porte au centre et a mi-hauteur d'un fourneau formé

d’un cylindre en terre réfractaire d'un diamétre intérieur un
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peu plus fort que T'extéricur du creuset. Celui-ci repose sur
trois aspérités de la partie inférieure du fourneau; cette
partie d'un diamétre plus petit regoit Torifice d’'un fort bec
Bunsen ordinaire ou d'un bec Berzélius ; le dessus est recou-
vert d'une petite cheminée en tdle, qui active le tirage, Cette
disposition donne un échauffement qui ne se fait pas aussi
rapidement, mais qui est beaucoup plus énergique que par
lemploi pur et simple du bec Bunsen ou du bec Berzélius
chauffant le creuset maintenu sur un support a lair libre.

La disposition du fourneau Perrot, représenté par la
fig. 117, est aussi basée sur l'application des becs Bunsen
dans ces mémes conditions, mais ici une cheminée d'appel
force une quantité d’air plus considérable 4 traverser l'appa-
- reil qui peut ainsi briiler plus de gaz.

-Ce four, qui permet d'obtenir aisément des températures
de 1100° & 1200°, est formé d’un appareil de chauffage com-
posé de 6 forts becs Bunsen recourbés, dont le curseur se
manie en A, et dont les flammes se dirigeant vers un méme
point central, viennent lécher un support en terre réfractaire
sur lequel le creuset est posé; ce support peut d’ailleurs étre
élevé ou abaissé au moyen de la tige de fer S qui le porte.’
Le fourncau est formé d'une premiére enveloppe, assez mince
en terrc réfractaire, ouverte haunt et bas; au centre de cette
partie, se trouve posé le creuset entouré par les flammes des
becs Bunsen. Cette premiére enveloppe est placée elle-méme
au centre et sur le fond d'un cylindre épais de terre zéfrac-
taire, cerclé de fer, muni, au-dessus, dun obturateur faisant
office de couvercle avec tampon au centre, et dun large ori-
fice placé au bas. A cet orifice vient se fixer une cheminée
de tdle, d’'un métre environ de hauteur, qui donne un appel
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d’air suffisant pour la bonne marche du fourneau. La flamme,
aprés avoir chauffé directement le creuset et lintérieur de
Penveloppe centrale, redescend, chauffe lextérieur de cette

Fig. 117.

enveloppe, qui réverbére sa chaleur sur le creuset, puis elle
s'échappe par la cheminée. Pour que cet appareil fonctionne
bien, il est nécessaire que la pression du gaz indiquée par le
manomeétre M, soit bien réglée, Ce fourneau donne d'ailleurs
de trés bons résultats et a méme passé du laboratoire dans

la petite industrie.
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La disposition Perrot a aussi été appliquée au chauffage
de moufles pour l'incinération et la coupellation (fig. 118).

' /ANy

Fig. 118.

Bruleurs a air forcé. Nous venons de voir que le four-
neau Perrot 4 tirage naturel pouvait déjd donner des tem-
pératures de 1100 & 12000; mais le plus souvent, sil gagit
d'obtenir ces températures élevées, on est obligé de briiler le
gaz au moyen d'un courant d'air soufflé, qui permet de briler
beaucoup de gaz en ne produisant quune flamme de petite
dimension, un dard, & température trés élevée. Nous avons
d¢ja étudié le chalumeau 4 gaz, p. 10, fig. 5, que T'on peut
utiliser en dirigeant le dard sur l'objet & chauffer maintenu
sur un support. On peut adapter aussi ce chalumeau au
fourneau anglais (fig. 115).

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



106 BRULEURS A AIR FORCE

Le four de Forquignon et Leclerc, représenté par la
fig. 119, est disposé pour utiliser aussi le chalumeau a gaz.
Le dard du chalumeau, en pénétrant par un orifice réservé
au centre du four, vient frapper directement le creuset sup-
porté par un petit triangle de platine ou autrement, puis
les flammes sortant de l'intervalle annulaire entre le four et

m

Fig. 119.

le creuset sont refoulées par la cuve renversée qui forme
couvercle et sortent des crénelures ménagées dans le pour-
tour de celle-ci. Ce fourneau est de fort petite dimension
_et est maintenu & hauteur convenable par un support ordi-
_naire de fer; il est fort utile pour chauffer des creusets de
porcelaine de petit modéle,
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Schlgsing a utilisé V'air 4 haute pression pour obtenir le
mélange de l'air avec le gaz dans lebriileur méme, cest-a-dire
quil a fait une espéce de bec Bunsen & haute pression, que
I'on désigne généraleinent sous le nom de chalumecau Schls-
'sing et qui peut produire une température d'au moins 1800°,
température telle que 'on peut foudre, en quelques minutes,
une centaine de grammes de fer doux et obtenir méme la
fusion du platine. '

La fig. 120 représente I'appareil complet de Schlosing.

Une pompe foulante, 4 simple effet, est mue au moyen du
volant; lair comprimé pénétre dans le réservoir-régulateur
de tdle d'une contenance d'une cinquantaine de litres, ou la

pression monte rapidement et est d’ailleurs indiquée par un
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manomeétre fermé. Du réservoir, ou il est & une pression
qui peut étre élevée jusqu'a 70 centimetres de mercure, l'air
peut s'échapper par une tubulure a robinet et pénétrer dans
le chalumeau proprement dit, E, tube en cuivre de 15 m/m de
diamétre, recourbé a une de ses extrémités et muni 4 lautre
d’'un ajutage mince, conique, par ou l'air pénétre au centre d'un
renflement percé de larges orifices. L'air extérieur est ainsi
appelé latéralement par le courant d’air & haute pression qui
sort de T'ajutage central par entrainement latéral; d'autre part,
un robinet fournit le gaz qui, par un tuyau de caoutchouc,
pénétre dans une tubulure latérale, de 8 4 g millimétres de
diamétre, soudée au chalumeau; laspiration se fait sentir
aussi sur cette tubulure et le gaz est aspiré, ce qui augmente
la quantité de gaz qui pénétre dans l'appareil,

Le robinet étant ouvert et I'air-a haute pression arrivant
dans le chalumeau, on peut enflammer le mélange a l'extré-
mité de la partie courbée et l'on obtient une flamme extré-
mement chaude et d'un fort volume, que Schlésing utilise &
chauffer un creuset recouvert d'une plaque mince réfractaire,
lutée a l'argile et placée dans un fourneau spécial. sur un
fromage convenable, ainsi que le représente la fig. 120,
Le dessus du fourneau est formé d'un déme percé d'une
ouverture centrale, qui recoit I'extrémité de la partie courbe
du chalumeau. Le chauffage se fait ainsi du haut vers le bas;
la flam me sort par le dessous du four, lequel repose, par trois
talons de 3 millimetres d'épaisseur, sur une dalle réfractaire,
Les courants de gaz et d'air doivent &tre réglés de maniére
qu'un morceau de cuivre, pénétrant & quelques millimétres
sous le four, dans la flamme sortant du bas de I'appareil. soit
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réduit particllement sous l'appareil et oxydé au dehors, ce
que l'on reconnait de suite a la couleur du métal.

Pour allumer ce fourneau, il y a quelques précaulions
d prendre : 1° ouvrir d’'abord le robinet a gaz, 20 obstruer
avec la main les orifices latéraux ¢, 3° enflammer le gaz i
lextrémité du chalumeau, 40 enfoncer le chalumeau dans le
déme, 5° enlever graduellement la main qui obstruait les
orifices d'aspiration ¢, 6° enfin laisser arriver I'air comprimé
du réservoir.

Une fois l'allure convenable obtenue, on la maintient
aisément en tenant l'air comprimé a une pression aussi con.
stante que possible, ce que permet le manométre C.

Ce chalumeau Schlésing peut recevoir un ajutage I¥, en
éventail, de maniére & donner une flamme aplatie, propre
au chauffage des tubes que l'on place dans un four spécial
v. fig. 120, au bas, 4 droite). Le chauffage a également lieu
du baut vers le bas.

"OR. BLOWPIPE FOR FOOT BLOW

Fig. 121.

Fletcher a construit aussi un chalumeau (fig. 121) dans
lequel l'air lancé par le souffiet 4 travers un ajutage central,
appelle latéralement une assez grande quantité d’air, comme
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dans le chalumeau Schlosing, pour briler un fort volume
de gaz que fournit la large tubulure du bas.

AlR CHECK
R

LY B &~

C'est un chalumeau analogue qui est utilisé pour chauffer

le petit fourneau représenté assez nettement par la fig. 122.

Le fourncau & chaufler les tubes de Iletcher (fhg, 123),

Fig.123

cst d'un usage fort com-
mode; la combustion se
fait soit avec de lair
soufflé, soit avec l'air or-
dinaire,

Quand on veut bril-
ler le gaz sans soufflerie,
on le fait arriver par la
tubulure A, donton cuvre
le robinet et on régle la
quantité de gaz par une
petite vis spéciale, Les
deux tubulures B et C
restant fermées, le gaz

sort par les petits trous dont est parsemé le tuyau chauffeur

au-dessus duquel le tube & chauffer se place dans le fourneau.
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Un des c6tés du four est mobile et peut glisser sur son
support pour souvrir plus ou moins. La figure montre
les deux moitiés du fourneau écartées I'une de Tautre.

Avec ce mode de chauffage. on atteint aisément le rouge ;
si on veut atteindre le rouge blanc, on doit faire usage
d’une soufflerie qui insuffle de l'air par le robinet C, tandis que
le robinet A est fermé et que la tubulure B est mise en com-
munication avec la conduite de gaz.

Si le tube ne doit pas étre chaufté sur toute la longueur
du fourneau, un bouchon métallique creux porté par une tige
creuse, non visible sur la figure, peut s'avancer plus ou moins
dans lintérieur du tuyau chauffeur et limiter ainsi la partie
donnant sortie au gaz qui s'enflamme; un courant d'air froid
peut méme é&tre lancé 4 travers cette tige creuse, pour em-
pécher I'échauffement de la partie du tube non exposée 4 la

flamme.

Souffleries. L’air que nécessitent les divers appareils
soufflés que nous venons de passer en revue, peut étre fourni
par diversappareils. Citons, d’abord,
les soufflets que nous avons déja
décrits, p. 10, en parlant du travail
du verre.

ILa fig. 124 représente un autre

Fig. 124. genre de soufflet d'un usage assez
commode,

Nous avons vu aussi qu'on pouvait utiliser une pompe
soufflante comme celle vtilisée pour le chalumeau Schlésing
(fg. 120).

Les trompes que l'on emploie souvent dans les labora-
toires, soit pour laspiration des gaz ou pour-faire le vide,
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SOUFFLERIES

pourront aussi étre utilisées comme appareil soufflant, La

Fig. 125.

soufflevie hydyauligue de M. Damoiseau
est un appareil basé sur le principe de
la trompe. Son fonctionnement est trés
bon si le réservoir d’eau est & une hau-
teur d’unc dizaine de métres au moins,
Dans cette soufflerie (fig., 125), le tube
E est mis en communication avec le
réservoir d’'eau placé a une dizaine de
métres au-dessus de la soufflerie, ou
avec la conduite de la distribution d'eau
de la ville, sous pression de trois a
quatre atmosphéres. Ce tube est muni
d'une trompe qui aspire de l'air par la
tubulure V. Cet air pénétre en. méme
temps que l'eau de la trompe dans le
réservoir : l'eau tombe vers le bas et
l'air se comprime dans le haut du réser-
voir, d'ou il peut séchapper si lon
ouvre le robinet du tuyau P.

Pour donner une marche continue
a lappareil, M. Damoiseau a placé
dans le centre du réservoir un tuyau
cylindrique pénétrant par le haut et ar-
rivant & peu prés jusqu’au fond ou il est
coudé et sort du réservoir. Ce tube est
ouvertauxdeux extrémités A etSetporte
vers le haut une tubulure raccordant a
ce tuyau un autre qui descend parallé-
lement jusqu’au fond, ou il se termine
par un orifice taillé en biseau en B.
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L’eau monte donc dans ce dernicr tube, & mesure que la
trompe la fournit et en raison de la pression de l'air qui se com-
prime dans le méme réservoir : le niveau de l'eau s'éléve plus
dans le tuyau que dans le réservoir. Au bout de quelque
temps, cette eau arrive vers le haut et retombe ensuite par le
tuyau central d'ott elle s'écoule au dehors en S. L'ouverture
supérieure A de ce tube central 'empéche de former syphon.

L’air continue donc ainsi 4 se comprimer tandis que
leau s'écoule. Si l'air comprimé n'est pas utilisé, il finira
par remplir tout l'appareil et trouvera issue, en B, par le
méme chemin que l'eau, pour sortir de la soufflerie.

On peut donc obtenir avec cet appareil un courant con-
tinu d'air & pression assez réguliére, pression qui est repré-
sentée par la différence entre le niveau de l'eau de l'appareil
et le niveau de déversement dans le tube central. L'air qui
sert 4 produire ce courant est aspiré par la trompe a travers
la tubulure V, et de la sorte cet appareil peut aussi servir
pour faire le vide.

Il y a des appareils de ce genre de dimensions plus
pratiques ;: deux manomeétres, I'un pour indiquer la pression
de l'eau, l'autre pour indiquer le vide, servent a en régler
plus commodément I'emploi,

Dans nos laboratoires, nous nous servons pour alimen-
ter les chalumeaux 4 gaz de petites trompes a boule perforée
montées sur une éprouvette de Dumas et cela. constitue un
bon appareil soufflant.

Appareils intermédiaires de chauffage. Nous venons
de voir toute une série d’appareils servant a produire les di-
verses températures que nécessitent les multiples opérations

que nous avons a faire dans nos laboratoires.
Chimie 8
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Dans certains cas, au lieu de chauffer directement les
appareils ol se font les réactions, on a plus d'avantage &
chauffer des intermédiaires qui régularisent mieux la tempé-
rature de la source de chaleur. Ces intermédiaires, véritables
volants de chaleur, peuvent étre solides, liquides ou gazeux.

Parmi les intermédiaires solides, citons d’abord : le dain
de sable d'un usage de tous les jours dans le laboratoire; une
capsule métallique contenant du sable, dans lequel on en-
fonce plus ou moins les appareils & chauffer, est chauffée
par une source de chaleur et forme ce que I'on appelle un
bain de sable. Souvent, dans un laboratoire, on a un bain de
sable de grande dimension, au-dessus d'un fourneau magonné
et placé sous la hotte d'une bonne cheminée.

On peut aussi se servir du
disque massif (fig. 126), qui se
compose d'un simple disque
de fonte porté sur un trépied
et chauffé par le bas a l'aide
d’un bec Bunsen. Des cavités
creusées dans ce disque recoi-
vent de petites capsules de lai-
ton ou de platine qui ont la
forme de certains couvercles
de creusets (v. fig. 140) et s’ap-
pliquent exactement contre la
paroi creusée de la fonte. Tou- |

Fig. 126.

tes ces cavités servent pour
l'opération en cours, sauf une, qui regoit la boule d'un ther-
mometre entourée de limaille de cuivre ; on connait ainsi la
température du disque., Cet appareil sert surtout pour la
dessication.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



APPAREILS INTERMEDIAIRES DE CHAUFFAGE 115

Un autre intermédiaire solide est le bloc de Wiesnegg
{fig. 127). Cest un bloc de fonte chauffé par dessous par un
ou plusieurs becs de gaz. On l'entoure de briques pour dimi-
nuer le refroidissement par rayonnement. I1 est percé de trous

dans lesquels on peut placer les tubes 4 chauffer et il sert

particuliérement pour les opérations sous pression; un de ces

trous contient le réservoir d'un régulatcur qui est dessiné sur

la gauche de la figure. . ’
Parmi les appareils & intermsdiaire liquide, nous avons

Vétuve 4 eau, ou & kuile et le bain-marie.
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Les étuves & ean (fig, 128), ou de Gay Lussac, sont ordi-
nairement faites de cuivre; cdest une espéce d'armoire dont
les parois sont & double enveloppe sur toutes les faces, sauf
sur le devant, Une porte, qui ferme le devant, est munie vers
le bas de quelques ouvertures ; elle est parfois 4 double enve-
loppe et cela est trés bon. Clest dans Vintérieur de cette étuve
sur le fond ou sur un rayon, que se place l'objet 4 chauffer,
A la face supérieure, une tubulure fait communiquer linté-
rieur de I'étuve avec 'atmosphére et peut recevoir aussi un
thermométre. Une autre permet de remplir de liquide l'inter-
valle entre les deux parois.

Ce liquide peut étre de 'eau ou de Thuile. Quand on fait
usage de Uétuve 2 eau, ce qui a lieu fort souvent dans les
l laboratoires, on fait en sorte
que lalimentation soit conti-
nue, afin que la température
de lintéricur de l'étuve ne dé-
passe en aucun cas 1009,

On y arrive en faisant
communiquer ’4tuve avec un
vase extérieur disposé comme

le flacon de Mariotte, ou en

utilisant 'une ou l'autre dispo-
sition analogue a celle que
nous allons indiguer pour le bain-marie. De la sorte, le
niveau du liquide restera constant, quelque rapide que soit
la volatilisation. On arrive aussi au méme résultat en faisant
passer la vapeur qui se dégage de l'appareil par un long tube
condenseur a reflux qui réintroduit l'eau condensée dans
Tétuve. Dans ces cas, le tube indicateur de niveau qu'on
adapte parfois aux étuves devient inutile.
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Dans le bain-marie, U'objet 4 chauffer est plongé directe-

ment dans l'eau ou chauffé au contact direct de la vapeur.

Lappareil (fig. 12q), représente un bain-marie a alimentation
continue. Quand on met l'extrémité ¢ du tuyau en rapport

avec le robinet d'une distribution d’eau, et qu'on ouvre ce

robinet de telle sortc qu'il laisse passer un peu plus d'eau

que ne peut en évaporer la source de chaleur, le surplus

sécoule par le tuyau de sortie s : le niveau du liquide dansle
bain-marie reste constant au niveau de l'orifice de ce tube de

sortie; ce tube est pointillé dans la figure.

Fig. 129.

Si lobjet est
plongé dans le li-
quide de ce bain-
marie, il peut étre
chauflé & une tem-
pérature de 1009
au maximum, si le
liquide est de l'eau,
mais qu'on peut a
volonté régler 4 un
degré inférieur a
100°, Siaulieud’eau
onmel une solution
saturée d'un sel, on
peut avoir des tem-
pératures bien su-

périeures a 100°,

Mais si l'objet 4 chauffer n'est pas immergé dans le
liquide aqueux et se trouve supporté par les rondelles 4
trous représentées dans le haut de la figure, le bain-marie

orme alors un vrai bain de vapenr qui ne chauffe qu'a 1000 au
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maximum ; avec d'autres liqui-
des, on a des températures au-

tres, suivant le point d'¢ébulli-

‘tion. Dans le cas de liquides

spéciaux, I'étuve les contenant
est fermée, mais en communi-
cation avec un condenseur
a reflux qui empéche la perte
du liquide et évite les incon-

vénients des chauffages a sec.

131.

Ce bain de vapeur est déja un des appareils 4 intermé-

diaire gazeux; il y en a dautres et spécialement les éfuves
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séches ou 4 aiv de diverses constructions : & simple paroi (fig.
130), 4 double paroi (fig. 131). Ce sont de petites armoires
en tdle, munies d'une porte; la matiére est placée sur un
rayon 4 claire voie ou sur un trépied, de maniére 4 ne pas
toucher le fond ; unc tubulure supérieure permet la sortie des
vapeurs et aussi l'introduction d'un thermomeétre ou dun 1é-
gulateur a gaz, celui de Bunsen, par ex.

1l y a aussi des étuves disposées plus spécialement pour
le chauffage des tubes; ainsi la figure 132 représente l'étuve
séche de Wiesnegg, utilisée au chauffage des tubes scellés
dans les opérations sous pression.

= "Wﬁmmunnmm-

T

e

M\i dl NII'W

mwmem

Y

Ces étuves 4 air sont souvent employées quand la ma-

tiére doit etre chauffée au-dessus de 100°; mais, quand on
doit maintenir la température entre des limites déterminées,
il est nécessaire de régler le courant de gaz qui alimente le
bec chauffeur soit en employant les thermo-régulateurs ou

les régulateurs de pression, que nous avons vus page 88.
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B) OPERATIONS DE LA VOIE SECHE.

a) Fusion, moulage et cristallisation par fusion.

On désigne sous le nom de fusion le changement de T'état
solide & 'état liquide que les corps éprouvent sous l'influence
de la chaleur.

Certains corps ne se transforment pas en liquide mais
se ramollissent jusqu'd un état pdtenx. D'autres, enfin, sont
infusibles aux températures de nos fourneaux; ces corps
infusibles sont souvent appelés véfractaives.

On sait que certains sels cristallisés chauffés éprouvent
d’abord la fusion agueuse; en continuant a chauffer, l'eau de
cristallisation s'évapore, la massc devient séche, puis en
chauffant beaucoup plus fort, on peut déterminer de nouveau
une fusion, qui porte le nom de fusion ignée.

Cette opération s'exécute, soit quand il s’agit de déter-
miner le point de fusion ou certaines autres propriétés physi-
qﬁes; soit quand il s'agit d’exalter l'affinité chimique et de
favoriser la combinaison du corps fondu avec un autre; soit,
enfin, pour séparcr une matiére fusible d’avec une autre infu-
sible ou une plus fusible d'avec une autre moins fusible. Ce
dernier cas se réalise dans la liguation,

Outre les appareils de chauffage, on utilise pour la fusion
divers vases, spécialement les creusets.

Sous ce nom, on désigne des vases dont la forme variable
est représentée par les figures 133 a 140. Ils sont faits de
matiéres bien diverses : ainsi, on a des creusets de terre

réfractaire, des creuscts brasqués, des creusets de graphite,
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de biscuit, de porcelaine, de platine, d’argent, de fer, etc.
Ces creusets sont habituellement munis de coavercles pour
préserver la matiére qui se trouve dans le creuset du contact
de lair, du combustible ou des poussiéres, etc.

Les creusels de lerve véfractaire sont tronconiques a base
circulaire (fig. 133), ou a base triangulaire (fig. 134). Les
premiers se désignent souvent sous le nom de creusels de Paris,

les seconds sont habituellement appelés creusets de Hesse. L'un

Fig. 133. Fig. 134.

et l'autre sont munis de couvercles qu'on peut luter & l'argile,
sil en est bésoin; pour couvrir le creuset de Hesse on se
sert parfois d'un creuset de méme forme mais plus petit et
renversé.

Ces creusets de terre réfractaire conviennent parfaitement
pour la fusion des métaux et de leurs combinaisons non oxy-
dées. Les combinaisons vitreuses et les combinaisons oxy-
dées peuvent, sous 'influence de la chaleur, dissoudre un peu
du silicate d’alumine dont est constituée l'argile réfractaire.
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On emploiera parfois le creuset brasqué (fig. 135), creuset
de terre refractaire ¢ doublé
de brasque, b, cest-d-dire de
charbon fin. Cette brasque est
sans action sur certains verres
silicatés ou boratés. Elle opére
la réduction des métaux de
leurs combinaisons oxydées

par voic de cémentation, ce

qui dispense presque toujours

Fig. 135.

d'ajouter un mélange de char-
bon : en effet, ce charbon pulvérulent, mélangé 4 1a masse et
employé toujours en excés, empéche le métal réduit de se
réunir en culot, et I'on n’obtient que des grenailles,

Pour brasquer un creuset, on le mouille dabord avec
de leau, puis, ayant fait, avec du charbon de bois passé
au tamis de soie et humecté, une péte consistante, quon
peut a peine pelotonner, on met un peu de cette pate dans
le creuset mouillé, on la tasse au moyen d'un pilon de bois,
on raie la surface ; on ajoute une nouvelle quantité de char-
bon, on tasse, et ainsi de suite jusqu’a avoir rempli compléte-
ment le creuset de pate de charbon bien comprimée. On
creuse ensuite dans ce charbon un vide conique au moyen
d'un couteau pointu, puis & l'aide d'un mandrin m conique
en bois dur, représenté & droite de la fig. 135, on régularise
la surface du creux de maniére 4 laisser une épaisseur d'au
moins un centimétre a la brasque; la surface en est alors
bien lisse et luisanle, Le creuset est ensuite mis & sécher
trés lentement et il ne peut étre employé avant dessication

parfaite.
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Ce creuset brasqué, a paroi réductrice, peut parfois étre
remplacé par un creuset (fig. 136), en
charbon graphitoide de cornue & gaz.
Cette matiére se laisse aisément tourner,
¢évider, limer, etc. et résiste trés bien,
meéme dans le four 4 moufle, ce charbon
graphitoide nc se brfilant que dans un
courant de gaz oxygeéne.

On emploie parfois un mélange d'une
partie de terre réfractaire avec 3 a 4 par-
ties de graphite pour en faconner des
creusets dits de Passau ou de plombagine. Ces
creusels, dont la masse est réductrice
comme le creuset brasqué ou le creuset
en charbon, s'emploient rarement dans
les laboratoires, Dans lindustrie, on les
utilise pour la fusion des métaux.

Les creusels de porcelatne sont de forme
haute (fig. 137), ou dec forme basse (fig.
138). On les emploie trés souvent dans
les laboratoires pour lincinération ou la
fusion de certaines substances qui ne
peuvent étre fondues dans du platine. On

ne peut y fondre ni alcalis ni substances

vitrifiées, qui attaqueraient la porcelaine
aussi bien que la terre réfractaire.

Ces creusets ont l'inconvénient de se casser aisément au
feu, 4 moins d'étre extrémement minces; aussi, doivent-ils
étre chauffés bien progressivement,

Les creusets de platine (ig. 139 et 140), sont généralement
de petite grandeur, 4 cause du prix élevé de ce métal; ils sont
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d'une absolue nécessité au chimiste, par,
ce qu'ils sont infusibles au feu de nos four-
neaux ordinaires de laboratoire et qu'ils
résistent aux acides et & beaucoup d’autres
corps 4 affinités énergiques. On ne peut

cependant y fondre des substances qui
peuvent laisser mettre en liberté du chlore
du brome, de liode, du soufre, du phos-
phore, de I'arsenic ou des métaux fusibles;
la potasse caustique attaque aussi rapide-

ment le platine. Chaque fois quon veut
‘ employer ces creusets, on. doit donc se
demander si la substance que l'on va chauffer, ou si le pro.
duit de la réaction qui va se faire par la chaleur, n'attaquera
pas le platine et ne mettra le creuset hors d'usage.

Les creuscts en platine sont munis, soit de couvercles a
boutons (fig. 13g), soit de couvercles-capsules (fig. 140).

Le creuset d'avgent doit 8tre employé avec beaucoup de
précaution, par suite de la fusibilité de largent. Il n'est
guére utilisé que pour fondre les alcalis caustiques, qui atta-
queraient le platine, la porcelaine ou la terre réfractaire.

Le creuset de fer est généralement trés épais, le métal du
creuset servant le plus souvent de réactif, comme par exem-
ple quand on y fond du sulfure de plomb pour obtenir du
plomb métallique et du sulfure de fer. Ce creuset n’est guére
employé que dans les essais des minerais de plomb. Quand
on veut le chauffer au feu de forge, il est ulile, pour éviter
Yusure par oxydation, de le placer dans un creuset de terre.

Les creusets de porcelaine, de platine et d'argent ne se
chauffent guére que sur la lampe a alcool ou par les becs ou
fours & gaz; le platine et l'argent souflriraient du contact
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‘prolongé avec le combustible, le coke surtout, qui contient

souvent du soufre. Ils sont maintenus par des supports

Fig. 141. Fig. 142. Fig. 143.

triangulaires soit de fil de fer (fig. 141). soit de fil de fer
supportant un triangle de fil de platine (fig. 142), ou bien
de fil de fer protégé par de la queue de pipe (fig. 143), ce
qui est indispensable pour les creusets d’argent ou de platine.

On emploie aussi parfois des anneaux-supports : dans
ce cas, il faut veiller, & ce que, par le refroidissement,
l'anneau ne serre trop fortement le creuset, ce qui empéche
de retirer le creuset, le déforme ou le brise.

Les creusets de terre réfractaire ou de plombagine se
chauffent dans les fourneaux alimentés par du charbon de
bois ou du coke. On les place alors, comme nous l'avons vu,
sur des supports ou fromages de terre réfractaire (fig. 85 et
8q); parfois, on est méme obligé de les fixer sur le fromage
au moyen d'un lut d’argile liante, pour éviter que la pres-
sion irréguliére des charbons ne renverse le creuset. On peut
aussi, s'ils sont de petite grandeur, les chauffer avec des four-
neaux & gaz puissants. Il convient, d’ailleurs, d'employer les
plus petits creusets possibles.

Pour éviter que le métal ou la scorie ne s'attachent 4 la
lingotiére, on peut enduire celle-ci de craie blanche ou plus
simplement la frotter avec un drap imbibé de pétrole,
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La matiére étant fondue dans le creuset, on a parfois
besoin de la mouler en bitons (nitrate d'argent, potasse caus-
— tique, etc.) ou autrement; pour cela, 1l suffit de

la couler dans des moules inattaquables par la
matiére fondue, moules en métal, en serpentine,

etc., d'autres fois, on coule seulement la matiére

— cn fusion dans des lingotiéves de formes diverses.
Fig. 144«

Les fig. 144, 145 et 146 représentent des lingotié-

Fig. 146.

res utilisées pour couler la matidre en fusion, surtout dans
lcs essais de plomb. Le plomb métallique plus lourd que la
scorie, se rend au fond de la lingotiére et peut se séparer
_aisément.

Enfin, si la matiére fondue se refroidit lentement et
réguliérement dans le creuset, les molécules du corps fondu
peuvent, si ce corps est seul et cristallisable, se concréter
d’aprés les lois de la cristallisation et l'on obtient des oristau,;v;
c'est la cristallisation par fusion.

Les cristaux qui se forment se fixent d’abord 'sur le
parois refroidies et contre la surface qui se solidifie. Or s,
avant que tout ne.sc soit solidifié, on perce la crofite de la
surface et qu'on vide le creuset de tofite la partie encore
liquide, il restera toute une cristallisalion plus ou moins
belle selon le corps et selon la lenteur du refroidissement.
C'est par ce procédé que l'on obtient les cristaux aciculaires
de soufre et les belles cristallisations irisées de bismuth,
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Les corps altérables & l'air seront fondus en vases clos
ou sous une couche de matiére protectrice; on peut, par
exemple, fondre du plomb sous une couche de poussier de
charbon de bois ou du phosphore sous une couche deau.
Clest aussi en vases clos (tubes soudés, par ex.) que s'opére

Ia fusion des matiéres volatiles.

b) Sublimation, cristallisation par sublimation.

Par sublimation on entend 'opération qui consiste & trans-
former un corps solide en vapeurs que 'on condense directe-
ment en un produit solide, qu'on appelle sublimé, C'est une
véritable distillation dont le produit est solide. Si la conden-
sation du sublimé se fait lentement, les molécules ont le
temps de se grouper suivant les lois de cristallisation et 'on
obtient des cristaux. Cette cristallisation pav sublimation est par-
fois employée pour purifier les corps; elle réussit d’autant
mieux que la volatilisation et la condensation se font d’une
maniére plus lente et plus réguliére; le plus souvent elle a
pour but la séparation des principes sublimables d'avec les
principes fixes qui y sont mélangés,

Pour effectuer cette opération, on ne doit pas perdre de
vue que la vapeur produite doit trouver une partie froide de
Yappareil pour se condenser.

L'opération doit étre surveillée de prés : si l'on chauffe
trop, une partie de la vapeur passe sans se condenscr; si
Ton chauffe trop peu, une partie des produits volatilisables
ne sort pas de la masse chauffée,

On se sert de divers appareils sublimatoires qui répon-

dent plus ou moins bien au but en vue; ce sont :
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les tubes fermés 4 une extrémité ;

les tubes cornues ;

les matras & sublimer, ou a fond plat;

les floles & médecine ;

les ballons et les cornues ;

les capsules;

les creusets;

ct le cone sublimatoire,

Quand on n'a que peu de matiére & sublimer, on em-
ploie avec avantage le #ube fermé ordinaire (fig. 147), désigné
souvent sous le nom de tube a réaction, ou le tube avec

étranglement, e (fig. 148) et le tube cornue. La matiére & subli-

Fig. 147. Fig. 148.

mer est introduite au fond du tube, on nettoie ensuite le
haut de celui-ci avec un petit tampon de papier de soie,
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puis on chauffe 4 la lampe a alcool ou & la flamme d'un bec
de gaz, en tenant le tube plus ou moins incliné (fig. 147).
Si le tube s¢chauffe trop, on pourra utiliser une bande @
formée de plusieurs doubles de papier pour maintenir le
tube, ou bien employer une pince. Les vapeurs se forment
et le sublimé se fixe sur la partie froide. On pourra, en cou-
pant le tube en dessous du sublimé, isoler facilement celui-ci.

On peut méme introduire dans le tube chauffé une ba-
guette de verre sur laquelle se fixe le sublimé, ce qui permet
d’en isoler de suite une partie sans sacrifier le tube.

Les matras d fond plat, les ballons et les cornues en verve con-
viennentfort bien quand la quantité de matiére est plus grande
ct quand la température de sublimation n'est pas trés forte.

On place la matiére & sublimer de maniére & occuper,
sur une épaisseur bien réguliére, le fond du matras a fond
plat (fig. r49), du ballon ou de la cornue; cela fait, on place
ce vase dans un bain de sable, &, en le recouvrant de sable, s,
jusqu'an goulot; l'on chauffe progressivement. La volatilisa-
tion se produit et le sublimé se condense
sur le col, m, du matras, sur le dome ou
dans le col de la cornue, Pour le détacher,
on est obligé de sacrifier l'appareil et de
le couper au niveau du sublimé.

Si la volatilité de la substance est

: assez grande, la vapeur peut ne pas se
Fig. 149 ' condenser entiérement dans le col de
T'appareil; on y adapte alors une allonge de verre, que T'on
peut d'ailleurs refroidir en l'enveloppant d'une bandelette de
_papier mouillé.

Les capsules permettent de recueillir facilement le pro-

Chimie 9
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duit. La matiére a sublimer se met dans une capsule, A, que
l'on couvre d'une autre plus grande et moins convexe, B
(fig. 150}, dans laquelle on peut
mettre de la glace ou de l'eau qui
peut méme étre renouvelée d'une
maniére continue. I.a matiére su-
blimée vient se condenser contre
le fond froid de cette capsule su-

: périeure et pcut aisément s'cnle-
Fig. 150. ver. Pour que cette opération
réussisse, il faut que la matiére 4 sublimer placée dans la
capsule, A, soit parfaitement séche.
Les creusels sont aussi employés pour la sublimation
quand la température exigée est considérable : on met la

masse 4 sublimer dans un creuset, 4, qu'on recouvre d'un

autre plus grand ou de méme dimension, & (fig. 151). On
peut aussi, surtout avec les creusets de Hesse, disposer les
creusets d'aprés la fig. 152. On doit chauffer le creuset inté-
rieur, ¢, en garantissant autant que possible le creuset supé-
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rieur, ¢'. Aussi, préfére-t-on souvent chauffer d’'abord fortement
un creuset, y projeter la matiére 4 sublimer et recouvrir rapi-
dement du second creusetfroid sur lequel le sublimé se dépose.

La cornue de gres chauffée au four & réverbére, fournit
aussi un bon appareil sublimatoire quand la température doit
étre fort élevée : le sublimé se dépose sur le col de la cornue
qui est hors du four ou sur une allonge que l'on y adapte.

Au lieu de cornue de grés, on peut aussi utiliser une
cornue de verre recouverte d’argile sur une épaisseur de 4 a
5 millimétres. En immergeant une cornue de verre dans
une bouilliec épaisse d'argile et d’eau contenant un peu de
bourre, puis laissant sécher et en répétant quatre a cing
fois cette opération, on arrive A obtenir une cornue, garnie
d'argile, qui peut supporter une température plus élevée
méme que celle & laquelle le verre se ramollit.

L ¢dne sublimatoive, appareil qui nous
a été légué par les alchimistes, est utilisé
pour la préparation de l'acide benzoi-
que, de la naphtaline, etc. Il est formé
{(fig. 153}, d’un cbdne de carton, ¢, de 50 a 68,
centimétres de haut, percé a la pariie su-
périeure; la matiére a sublimer est placée
dansune bassine métallique 6, qu'on recou-
vre d’abord d’une feuille de papier a filtrer
tendue, percéed'un grand nombre detrous
au moyen d'une lame de canif, ct collée

sur le bord de la bassine, puis du céne de

carton. Apres avoir fermé le joint, », entre
le cone et la bassine, par une bande de papier gommé, on
chauffe la bassine avec modération; la matiére se volatilise,

le papier a filtrer retient les projections et est traversé par la
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substance en vapeur qui se condensc contre les parois du
cone sous forme de cristaux, qui seront d’autant plus beaux
que la volatilisation se sera faite plus lentement.

¢) Calcination, carbonisation.

La calvination est l'opération qui consiste & chauffer for-
tement un corps 4 l'abri de lair. Elle a pour résultat d'éli-
miner complétement les produits volatils pour ne conserver
que le résidu fixe,

Ces produits volatils peuvent : 1° préexister dans le
produit; par exemple, I'humidité, se dégageant d'un corps
humide; 20 résulter de réactions chimiques déterminées par
la chaleur; par exemple, CO,, se dégageant de carbonaltes;
S se dégageant de la pyrite Fe S,, pour donner lieu & un
sulfure moins sulfuré; O se dégageant d'un peroxyde, ou
méme dun oxyde (Hg O, par ex.); gaz et vapeurs divers
qui se dégagent dans la calcination de matiéres organiques.
Dans ce dernier cas, le résidu est du charbon, plus ou
moins mélangé de substances minérales fixes (calcination du
bois, du sucre, etc.), la calcination se désigne plutdt alors
sous le nom de carbonisation.

La calcination et la carbonisation s'opérent dans des
vases ou l'air ne peut avoir accés ou se renouveler; par
exemple, dans des fubes, des ballons, des cornues de verre ou
de grés, dans des creusels munis de leur couvercle, le couvercle
étant luté ou non; notons que les appareils de verre se défor-
ment déja a la température du rouge sombre.

On reconnait habituellement que la calcination et la
carbonisation sont complétes, quand il ne se dégage plus ni
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gaz, ni vapeur. On s'en assure par deux pesées consécutives

qui alors ne laissent plus constater aucune perte de poids.
Parfois, on a a recueillir les produits de l’opér-ation, qui

est alors appelée distillation sécke. L'on utilise alors la cornue

Fig. 154.

ou le tube cornue, a (fig. 154), avec des appareils de conden-
sation pour recueillir les liquides en b, et des appareils de
réception de gaz ¢, d, ¢, que nous étudierons ultérieurement, .

d) Grillage, incinération.

A Tl'inverse de la calcination, le grillage consiste & chauf-
fer un corps au contact de l'air. Cet air intervient par son
oxygéne, soit pour oxyder seulement, soit pour oxyder, d’'une
part, et chasser d’'autre part, 'un ou Yautre des composants
d'un corps en le rendant volatil., Ainsi, les sulfures de fer
donnent de l'anhydride sulfureux gazeux et de l'oxyde de fer
pour résidu. )
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Dans le cas des composés organiques, le bois, par exem-
ple, tout le carbone est transformé en CO ou CO,, tout I'H
en H,O, etc. etc. et il ne reste comme résidu que les matié-
res minérales fixes que contenait la substance, Ce résidu est
appelé cendres; lopération elle-méme porte alors le nom d'ixs-
cinération. )

Le grillage et lincinération exigent des appareils ou Pair
puisse avoir libre accés.

On emploie parfois des capsules plates de platine, mais
le grillage des matiéres contenant S, As, etc, détériorerait
le platine et demandec des capsu-
les de porcelaine ou mieux de
terre réfractaire; on a spéciale-

ment pour cet usage des #fs d

Fig. 155.7 gritley (fig. 155), qui ne sont que
de petites capsules fort aplaties,

L’opération se fait trés bien au four de coupellation au
au moufle a gaz (fig. 156). La substance préalablement
réduite en poudre trés fine, doit étre remuée constamment
au moyen dun petit ringard ou spatule de porcelaine ou
de fer.

Quand la substance est facilement fusible, clest le cas
de la stibine, par exemple, il est nécessaire de chauffer
doucement et progressivement, en wemuani bien; si l'on
chauffait trop vite, la matiére se fondrait et il faudrait
recommencer le broyage.

Pour Uincinévation, on prend habitucllement des capsules
de porcelaine ou de platine, parfois méme des creusets
dont on oOte le couvercle et qu'on incline comme le repré-
sente la fig. 157. Il n'est généralement pas besoin de prendre
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de précautions spéciales, S'il
s’'agit de lincinération d'un
filtre chargé d’'une substance,
qu'on doit peser ensuite, il
est bon, le tout étant sec,
de détacher d’abord cette
substance, de la mettre au
fond de la capsule puis de
plier le filtre et de le poser
au-dessus de la matiére. La
capsule est alors chauffée

avec précaution.
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D’autres fois, quand il n'y a que trés peu de matiére dans
le filtre, on pourra le plier de maniére 4 rassembler le tout
sous un petit volume, Ventourer de quelques spires d'un fil
de platine, dont on tiendra I'extrémité 4 la main, ce qui per-
mettra d'incinérer parfaitement au moyen de la flamme d'un
bec Bunsen, a I'abri des courants d’air. On opérera au-dessus
d'une plaque ou d'une soucoupe en porcelaine afin de pou-
voir recueillir les parcelles qui se détacheraient du petit pa-
quet chauffé. On sapergoit d’ailleurs que Tincinération est
terminée quand on ne voit plus aucun point incandescent
dans la masse chauffée. On peut aussi faciliter I'incinération
cn ajoutant un peu d’azotate ammonique.

e) Coupellation.

La coupeliation n’est qu'un cas particulier de grillage et
constitue T'opération qu'on fait subir au plomd d'envre pour en
séparer l'argent ou l'or qu'il contient. On chauffe dans ce but
le plomb d'cecuvre au contact de lair dans une coupelle en
terre d’'os : le métal fond, le plomb se transforme en oxyde,
qui est absorbé par la coupelle, les métaux nobles restent
seuls inoxydés. La fig. 158 représente un fourneau de cou-
pellation avec des coupelles placées dans le moufle.

On désigne sous le nom de coupelle une masse tron-
conique dont la grande base est 1égérement creusée. Les
parois et le fond sont relativement fort épais. Le commerce
en fournit de toutes grandeurs. La coupelle est faite de terre
d'os, c'estd-dire de poudre dos parfaitement incinérés.
Cette terre d'os est trés poreuse; clle jouit de la propriété
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d'étre imperméable au mé-
tal, tandis qu’elle absorbe,
en grande quantité, l'oxyde
de plomb fondu, & mesure
de sa formation. De la sorte,
la surface du plomb d'ceuvre
reste toujours brillante et
continue 4 absorber rapide-
ment l'oxygéne de lair, jus.
qua oxydation compléte.
L’argent ou l'or inoxydé se
retrouve au centre du creux
de la coupelle a l'état de
globule brillant,

Cette opération deman-

de des soins spéciaux qui
sont du domaine de la docimasie et que nous n'avons pas
4 exposer ici.

f)  Réduction.

La réduction a pour but d'expulser tout ou partie de
loxygéne d’'une combinaison oxydée quelconque. Cette opé-
ration, que l'on peut faire aussi par voie humide, sexécute
par voie séche & des températures plus ou moins élevées, en
faisant agir sur le corps oiydé un réductewr qui, ayant plus
d’aflinit¢ pour l'oxygene, l'enléve et forme avec lui un com-
posé volatil; le corps oxydé, privé ainsi de tout ou partie de
son oxygéne est dit alors réduit.
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Les corps réducteurs que l'on emploie par voie seéche
sont solides ou gazeux. Parmi les solides, nous avons le
carbone sous différents états, ou des composés de carbone,
(sucre, fécule, graisses, cyanures, etc.); parmi les réducteurs
gazeux, lhydrogéne, loxyde de carbone ou des gaz ou
vapeurs hydrocarburés, tels que le gaz d'éclairage, etc.

Les appareils que l'on emploie pour faire agir les
réducteurs solides sont les creusets munis de leur cou-
vercle. Le corps oxydé est mélangé au réducteur en exces,
charbon de bois, par exemple, réduit en poudre; on en
remplit lc creuset qu'on munit de son couvercle, on lute et
Ton chauffe.

Ce procédé peut trés bien s'employer quand le corps
réduit ne doit pas se fondre et se réunir en culot.

Si, au contraire, la partie réduite est un mdétal qu'on
veut obtenir, un excés de réducteur disséminé dans la masse
lempécherait de se réunir a 'état de culot, et I'on risquerait
de n’avoir que des grenailles éparses; dans ce cas, il est pré-
férable de faire la réduction par cémentation en employant le
creuset brasqué (voir fig. 135). C'est alors la brasque méme
qui est le réducteur. La matiére est introduite avec soin au
fond du creuset brasqué bien sec; on tasse légérement, puis
on remplit le tout avec du poussier de charbon de bois; on
met le couvercle, et 'on chauffe. La matiére, en contact
intime avec la brasque, se réduit : il se forme, grace a l'excés
de charbon, de I'oxyde de carbone qui se répand dans toute
la masse et réduit le corps oxydé en passant lui-méme &
I'état d’anhydride carbonique. Le CO, est de suite réduit &
Vétat de CO par le charbon; le corps oxydé est réduit dans
toute son épaisseur par cémentation, et le métal se rassemble
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aisément pour former un culot. On enléve le creuset, on laisse
refroidir et le culot peut étre retiré du creuset brasqué.

Ajoutons que, si la matiére a réduire n'est pas elle-méme
un oxyde fort pur, mais contierit, comme il est d’habitude
pour les minerais, des matiéres étrangéres connues sous le
nom de gangues, il peut arriver que ces gangues ne soient
pas fusibles par elles-mémes ; le métal réduit peut ne pas se
rassembler en culot et restera disséminé dans la masse, On
devra donc connaitre la nature de ces gangues et mélanger
intimement 4 la matiére unc autre substance, un jfondaent,
qui, agissant sur elles, les vitrifie, les transforme en un verre,
laitier ou scorie bien fusible, & {ravers lequel le métal fondu
pourra gagner le fond, s’y réunir et former le bouton mé-
tallique.

Pour opérer la réduction au moyen des réducteurs
gazeux, on doit préalablement préparer ces gaz, les dessécher
avec soin, puis les faire passer sur la matiére qu'on chauffe,
soit directement dans un tube de verre,
de grés, de porcelaine ou de fer, suivant

le degré de température nécessaire, soit

en placant la substance dans une petite

nacelle de porcelaine (fig. 15g), posée

Fig. 16o.

elleeméme dans le tube. Le tube scra chauffé, soit en faisant

X

usage de la grille 4 charbon (fig. 160), soit de la grille
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& gaz (fig, 161), ou, en utilisant le four 4 réverbére 4 chauffer

les tubes que nous avons vu fig. 83. On ne doit chauffer

Fig, 161.

que quand le gaz réducteur
a déja rempli tout l'appa-
reil, afin d'éviter des explosions
qui pourraient se produire
si l'on faisait arriver de I'hy-
drogéne dans des appareils
chauds et remplis d’air.

On peut aussi mettre la
Fig. 162. substance a réduire dans un

creuset de porcelaine dont

le couvercle percé laisse passer un tube de méme nature
qui y améne le gaz réducteur, Cette disposition que re-
présente la fig. 162, est celle du creuset de Rose. Le
chauffage peut se faire alors au-dessus d'un bon briileur & gdz.
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a) Solution, dissolution.

Quand un corps solide est misen contactavec un liquide,
il arrive souvent que ce corps disparait en prenant lui-méme
la forme liquide. On dit alors qu'il est dissous.

Le liquide peut n'avoir qu'une simple action physique
sur le corps solide; l'opération cst alors désignée sous le
nom de solution. Elle n'est habituellement accompagnée
d'aucun dégagement de chaleur; au contraire, il se produit
souvent un abaissement de température, qui, parfois, est tel
qu'on utilise cette propriété pour obtenir du froid, dans les
mélanges wéfvigérants; la matiére dissoute n’a pas changé de
nature. Exemple : solution de sel marin dans l'ean.

Dans d'autres cas, le liquide peut agir chimiguement,
avec élévation de température, sur le corps 4 dissoudre. Les
propriétés de celui-ci changent alors complétement. On dé-
signe cette opération plus particuliérement sous le nom de
dissolution, Ex. : acide nitrique et cuivre,

Cette distinction entre solution et dissolution est loin d’étre
toujours respectée. En outre, ces mots désignent indis-
tinctement, non seulement les opérations mémes, mais aussi
le liquide qui en est le résultat, qu’il s'agisse d’'une solution
simple ou physique, ou d’'une dissolution chimique.
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Avec cette opération on a généralement pour but ou de

faciliter les réactions chimiques, ou de séparer les corps

solubles d'avec les insolubles,

- Les liquides employés se désignent sous le nom de
dissolvants ou wvékicules, Yes dissolvants simples les plus ha-
bituellement employés sont l'eau, l'alcool, l'esprit de bois,
T'éther, la benzine, Ie naphte, le sulfure de carbone. Les dis-
solvants chimiques peuvent étre de nature trés variée; nous
n'avons pas & nous occuper ici des réactions qui se produi-
sent lors de la dissolution.

La solution s‘opérant au contact méme des corps, il
faut, pour la hiter, augmenter les surfaces en broyant le
corps & dissoudre et en agitant le tout. Elle peut se faire a
chand ou a froid; en géndral, la chaleur exalte le pouvoir
dissolvant, et influe, non seulement sur la rapidité de la solu-
tion mais sur la quantité de matiére dissoute dans un volume
donné du dissolvant. -

A chaque température correspond un pouvoir dissol-
vant spécial du liguide examiné et quand un liquide a
dissous tout ce quil pouvait dissoudre d'un corps, on dit
qu’il est saturé, qu’il a atteint son degré de saturation. Les
expressions : solution saturée 4 froid, satuvée & chaud, satuvée 4
telle tempévature sont la conséquence de ce fait,

L’expérience a donné, pour un méme sel, le degré de
saturation aux diverses températures, ce qui a permis de
déterminer la position de divers points dont les ordonnées
représentent les quantités de matiére dissoute dans cent pat-
ties d'eau a une température représentée par la longueur de
T'abscisse. Ces divers points raccordés forment une courbe de
solubslité de ce sel, courbe qui n'est gque la représentation
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graphique des résultats de l'expérience. La fig. 163 repré-
sente les courbes de solubilité de divers sels, '

)

s
S

Fiy. 163.

Ces courbes de solubilité permettent de résoudre trés

rapidement divers problémes, & savoir :
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Calculer : 1° la quantité d'un sel qu'une quantité
donnée d’ean peut dissoudre a une température déterminée;

20 la quantité d’eau nécessaire pour dissoudre une
quantité déterminée de sel 4 une température donnée;

30 la température & laquelle il faut porter un volume
déterminé d’cau pour dissoudre une quantité donnée de sel.

Une solution saturée d'un sel a encore la propriété de
pouvoir dissoudre un autre sel et l'on se sert parfois de cette
propriété pour purifier diverses substances : ainsi, du nitrate
de potassium, contenant un peu de chlorure de sodium, en
sera vite débarrassé si on le lave avec une solution saturée de
nitrate de potassium laquelle dissoudra le chlorure de sodium.

Ajoutons gu'une solution saturée d'un sel, qui a redis-
sous un autre sel, peut encore parfois redissoudre une quan-
tité supplémentaire du premier, quand, par suite d’actions
chimiques, il y a des modifications dans la nature des sels
dissous, doubles décompositions, etc.

On sait aussi qu'a cette régle générale de la saturation
des solutioms, il y a une exception : (‘:ertaines solutions
saturées A chaud peuvent étre refroidies sans précipiter et se
présenter, dans des conditions spéciales et instables, a 1'état
de swrsaturation, cest-a-dire qu'elles contiennent en solution
une quantité de matiére plus grande que la courbe de solu-
bilité ne l'indique. Il suffit d'une agitation, de I'addition a la
solution d'un cristal identique au sel dissous, pour que la
cristallisation de tout ce qui est en sursaturation se produise,
et que la solution redevienne simplement saturée (ex. : solu-
tion de sulfate de sodium).

Les solutions saturées ont, d’aprés la nature du corps
dissous, des points d’ébullition fort variables qu’il est utile de
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connaitre pour certaines applications. Ainsi, pour les solu-
tions saturées de :

Carbonate de sodium, le point d'¢bullition est de 10496

Chlorure de sodium . . . . . . . 108,4
Chlorure d’ammonium . . . . . . 114,2
Azotate de potassium . . . . . . . 115,9
Azotate de sodium . . . . . . . 121
Carbonate 'de potassium . . . . . . 135
Azotate de calcium . . . . . . . 151
Chlorure de calcium . . . . . . . 179,35

.
Les liquides et les gaz peuvent également se dissoudre

dans certaing dissolvants et donner lieu aussi a des solutions

simples ou a des dissolutions chimiques. .

Nous ne nous occuperons pas ici de ces solutions.

Les appareils que 'on emploie pour dissoudre les corps
solides sont, outre les appareils de pulvérisation qui permet-
tent d’'obtenir une poudre suffisamment ténue et servent
parfois & dissoudre celle-ci, les capsules, les 'bassz'nes, les tubes,
les fioles, les ballons, les matras, les cornues, les vases d dissolution.
les vases de Berlin, les vases conigues d'Erlenmeyer et les appa-
resls 4 déplacement.

Ajoutons a cela les spatules et les agitateurs qui servent a

"Fig 104. Fig 165.

renouveler les surfaces. Les baguettes de verre plein, a bouts

émoussés, sont les plus employées pour agiter les liquides.
Les capsules sont de petits vases a fond rond (fig. 164, 1635},

Chimie 10
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ou a fond plat (fig. 166 et 167), qui conviennent fort bien
pour les solutions. Il y en a de toutes dimensions.

Fig. 166. Fig. 167.

Il y a des capsules de platine, inattaquables par la
plupart des réactifs, mais dans lesquelles on ne peut donner
lieu a la formation de chlore, bréme, iode, eau régale ni
chauffer des alcalis caustiques,

On a encore la capsule d’argent, réservée pour ces alcalis
caustiques.

L.a capsule de nickel ou de fer nickelé n'est guére encore
emploiyéc, malgré les bons services qu'elle peut rendre.

Les capsules de porcelaine sontgd'un usage fort commode,
si on a soin de les échauffer et de les refroidir graduellement.

Les capsules de verre sont aussi d'un bon usage, quand
elles sont de verre fort mince; les fonds de cornue ou de
ballons brisés constituent des capsules de bonne qualité.

Les bassines (fig. 168) sont a fond plat
ou arrondi, de grandeurs variables, et

parfois munies de menottes pour en faci-

Fig.168.

liter le maniement.

On se sert de bassines, quand on opére sur d'assexz
grandes masses et il faut bien veiller 4 ce que ni le dissol-
vant, ni la dissolution n’ait de réaction sur la matiére dont
la bassinc est faite.

Les bassines d'argent et celles de fontes servent souvent
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pour les solutions d'alcalis caustiques. Il y a aussi des bas-
sines de platine.

Les bassines de grés, de biscuit et de porcelaine sont
utilisées quand les dissolvants sont acides et aussi pour la
solution de la plupart des sels.

Les bassines de fer émaillé ont été proposées pour le
méme usage, mais elles sont généralement peu utilisées dans
les laboratoires de chimie; I'émail se fendille et se détache
trop aisément.

Les tubes & réaction (fig. 16g), sont trés utiles quand on
ma a dissoudre qu'une petite quantité de matiére. Ils sont

U

Fig. 169. : Fig."s70.

habituellement réunis sur un support (fig. 170), au nombre
de dix ou douze.

Ces tubes a réaction doivent souvent étre chauffés et
pour ne pas risquer de se briiler, on peut employer la bande
de papier, comme nous 'avons déjd indiqué précédemment
(v. fig, 147) ou bien l'unec ou l'autre des pinces représentées
dans les fig. 171 et 172).

Les tubes scellés aux deux extrémités sont parfois em-
ployés quand, pour obtenir la dissolution, les matiéres doi-
vent réagir a chaud, pendant un temps plus ou moins long
et sous pression.
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Les fioles ne peuvent guére étre utilisées que pour des
solutions & froid; les irrégularités dans '¢paisseur du verre

ne permettent point de les chauffer.

Fig. 171. .Fig. 172

Les ballons (fig. 173) et les matras (ballons dont le fond
a été aplati), sont trés utiles, parcc qu'avec quelques précau-
tions ils supportent trés bien l'action
de la chaleur. En les tenant 4 goulot
incliné, on prévient toute perte par
projection, quand 1l y a effervescence.

D’auntre part, quand, le dissolvant
étant volatil, on ne veut point en per-
dre, on met le col de Tappareil en

communication avec un appareil de

condensation a reflux,
Fig. 173. Les cortues remplacent parfois les

ballons et les matras.
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Les verves a pied {fig. 174), sont trés utiles pour les
solutions a froid quon active en se servant d'un agitateur.

Fig. 174, Fig 175,

Les vases d dissolution, sont cylindriques (fig. 175), ou co-
niques (fig. 176); ils ont le fond épais; ce qui empéche de les
employer pour les solutions & chaud; mais
ils sont solides et leur bas prix fait qu'ils
sont d'un usage répandu.

Les verves ou vases de Berlin (fig. 177),
sont au contraire 4 fond mince et consti-

tuent un des appareils les meilleurs et les

Fig. 198.

plus employés pour la dissolution. Ils sont de diverses
grandeurs : de hauteur ordinaire (Gg. 178), de forme haute
(fig. 179), ou dec forme basse (fig. 180). Le commerce en
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fournit maintenant de verre trempé, qui sont d'une solidité
a toute épreuve; nous ne pouvons cependant les conseiller,
parce que ce verre trempé se brise parfois spontanément et
avec éclat, de sorte que des projections dangereuses pour-
raient étre a craindre. Le verre d’I1éna parait présenter beau-
coup plué d’avantages au point de vue de l'attaquc et de la
solidité, Il cofite malheureusement trop cher,

Les verres d’ Evlenmeyer (ig. 181), sont
une modification de forme de ces vases,
pour empécher les projections et les per-
tes de liquide, quand la dissolution se fait
avec effervescence,

Enfin, les appareils & déplacement, de

formes fort variées (fig. 182 et 183), ser-

vent 4 obtenir, a froid ou a chaud, par lixé-
viation, des solutions claires et limpides de substances solu-
bles extraites de matiéres qui n’en contiennent que de petites
quantités. Exemple : extraction du tannin de la noix de
galle en le dissolvant par P'éther.

La partie essentielle de l'appareil a déplacement est un
récipient plus ou moins conique, C (fig. 183), ou cylindrique,
dont la douille inférieure est munie d’'un tampon d'une ma-
tiére filtrante, d’ouate, par exemple. La substance a traiter
est réduite en poudre grossiére et placée dans ce vase; on y
introduit ensuite le dissolvant qui, en passant lentement, se
charge des principes solubles, puis se rend dans le ballon D
placé en dessous. On peut obliger le liquide A rester en con-
tact avec la substance en employant un appareil & robinet (fig.
182), ou en bouchant hermétiquement la tubulure du dessus.

Si le liquide est volatil, on peut, pour éviter d’en perdre,
relier la partie D de l'appareil 4 la partie C, au moyen du

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



SOLUTION, DISSOLUTION 151

tube F et du ballon tubulé B; le liquide dissolvant peut étre
introduit par le tube en S qui surmonte 'appareil.

On continue la lixiviation ;
tant que le liquide qui tombe ,
de C en D continue & dissou-

dre quelque chose, ce que l'on
reconnait 4 la couleur ou au-
trement.

Dans certains cas ou le
dissolvant est fort volatil, on
peut, pour éviter d’avoir des
solutions trop étendues, faire

Fig. 183,

usage d’'un appareil ou la solution, qui est dans le ballon D,

est volatilisée au bain-marie ou directement. Le dissolvant
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va sc condenser au haut de l'appareil, dans un serpentin re-
froidi, pour retomber, goutte a goutte et pur, sur la substance
4 lixivier, tandis que les principes solubles et moins volatils
restent dans le récipient du dessous.

Dans ces derniéres années un grand perfectionnement
a été apporté 4 ces appareils par Soxhlet, qui a adapté au
tube de lixiviation un siphon donnant communication entre
le bas de ce tube et le ballon D du dessous. Grice i ce
siphon, le liquide lixiviateur, qui retombe goulte a goutte
du condenseur placé au haut de l'appareil, reste en contact
avec la matiére 4 lixivier aussi longtemps qu'il n’a pas atteint,
dans le tube lixiviateur, le niveau du coude du siphon. Celui-
ci samorce ainsi de lui-méme et raméne en une fois, d'une
maniére discontinue, dans le ballon inféricur tout le liquide
chargé de la matiére qu'il a pu enlever 4 la substance en
traitement. I’opération continue ainsi jusqu'a épuisement
complet,

Quant au condenseur placé 4 la partie. supérieure de
l'appareil, c'est, ou bien un condenseur de Liebig, ou bien
un tube enroulé en serpentin placé dans un réfrigérant. Les
diverses partics peuvent étre réunies par de bons bouchons
de liége; parfois tout est en verre avec des joints rodés
a l'émeri.

Pour l'extraction des principes solubles qui se trouvent
dans les corps organisés, plantes, etc., on peut souvent
employer les appareils 4 déplacement que nous venons de
voir, mais on employera parfois d’autres dispositions ou 'on
peut mieux régler la température de l'opération, d'aprés la
nature du dissolvant ou du produit & extraire. La solution

recoit alors différents noms :
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Magcération, solution lente, opérée a la température ordi-
naire. '

Digestion, solution lente, opérée i une température de
15 a 659, _

Infusion, solution opérée plus ou moins rapidement, a
'une température de 65 a goo, et obtenue en versant le liquide
bouillant sur la matiére. Quelquefois, on chauffe graduelle-
ment jusque vers go®. Une infusion prolongée longtemps,
s'appelle aussi parfois digestion. '

Dégoction, solution plus cu moins vive, qui s’opére a la
température d'ébullition du dissolvant,

Pour obtenir des solutions de sel, on se sert aussi sou-
vent du wmortiey et du pilon; la matiére est broyée avec addi-
tion d'un peu d'eau, que lon décante et renouvelle : on

obtient ainsi rapidement une solution concentrée, mais non
saturée.

Pour avoir une solution saturée 4 froid, le moyen le plus
simple est de laisser refroidir une solution concentrée i
chaud; le refroidissement doit y déterminer la précipitation
du sel dissous en trop et le liquide restant est saturé a froid.

Pour obtenir une solution saturée a la température de
I'ébullition, on fait bouillir le liquide et on y ajoute du corps
a dissoudre jusqu'a ce qu'il ne s'en dissolve plus.

by Précipitation, cristallisation par solution.

La précipitation est une opération qui a pour but d’ob-
tenir, & I'état solide, un corps dissous dans un liquide.
Cette précipitation peut, d’ailleurs,
10 gtre lente : c'est la cvistallisation ;
20 atre assez sublfe : c'est la précipitation proprement dite,
Chimie 10/iis
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Précipitation lente, cristallisation. La cristallisation
pav solution cst une précipitation lente, réguliére, qui laisse
aux molécules dissoutes le temps et la faculté de se grouper
suivant des lois spéciales, pour donner lieu & des cristaux
affectant des formes caractéristiques et constantes pour cha-
que corps.

C'est une opdration physique de la plus grande impor-
tance pour le chimiste, qui l'utilise souvent en vue d'obtenir
les corps cristallisés & un état de pureté auquel il ne pourrait
attcindre par d’autres méthodes.

Nous avons déja vu précédemment deux modes de cris-
tallisation par voie séche, a savoir : par fusion, p. 126 et par
sublimation, p. 127.

La cristallisation par voie humide se fait de deux ma-
niéres :

19 par le refroidissement plus ou moins lent dune solution
saturée a chaud;

20 par Uédvaporation spontanée ou ariificielle d'une solution
froide. .

Quand la substance dissoute est plus soluble a chaud
qua froid, le simple refroidissement fait revenir i Tétat
solide toute la quantité qui ne peut rester en solution par
suite de la différence du degré de saturation & chaud et 2
froid. Si ce refroidissement se fait lentement et tranquille-
ment, c'est la cristallisation lente; les cristaux produits seront
d’autant mieux formés que le refroidissement sera plus lent
et en quantité d'autant plus grande que la différence entre
les états de saturation a chaud et a froid sera plus con-
sidérable,

Si, au contraire, le refroidissement est plus rapide et
quon remue la masse pendant la formation des cristaux,
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ceux-ci seront d’autant plus petits et plus mal formés, que la
masse aura été plus agitée et plus rapidement refroidie. On
a, ainsi, ce qu'on appelle une cristallisation troublée.

On désigne sous le nom d'eau-mére, le liquide dans lequel
les cristaux se sont formés.

Les appareils 4 employer sont : des ¢rislaliisoirs spéciaux
ou des bdassines, des capsules, des verves & pied, des vases d disso-
lution, etc,

On opére d’ailleurs comme suit. D’abord, on prépare une
solution bien limpide et saturée a chaud; on la verse, en
prenant les précautions nécessaires, dans un
cristallisoir de verre (fig. 184), large vase
cylindrique, d'une hauteur égale au tiers

environ du diamétre, ou dans une capsule,
ete. Si l'on veut que le refroidissement soit bien lent, on
recouvre d'un couvercle et l'on entoure le tout de flanelle,
ou d'autres matériaux mauvais conducteurs de la chaleur et
préalablement échauffés. On peut aussi, dans ce but, em-
ployer Pétuve garhie de feutre (voir dessication).

L'évaporation spontanée ou artificielle d'une solution froide
semploie surtout pour les substances qui ne sont guére
plus solubles a chaud qu’a froid.

On prépare une solution saturée a froid, et on la place
dans un eristallisoir quon recouvre d'une étamine ou dune
feuille de papier Joseph criblée de trous, et qu'on aban-
donne dans une place dont latmosphére est séche et
réguliérement renouvelée, L'évaporation se fait ainsi sponta-
nément et avec une trés grande lenteur, ce qui permet aux
molécules de se grouper avec toute la régularité possible;
dussi, c'est ce mode de cristallisation qui permet d’'obtenir
les cristaux les mieux formés.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



156 PRECIPITATION PROPREMENT DITE

On peut méme nourrir les cristaux et en obtenir de trés
gros, Pour cela, quelques cristaux s'étant formés, on choisit
les plﬁs beaux et les plus réguliers; on tire la solution a clair
et on y place les cristaux choisis; on les retourne de temps a
autre, Ils continuent a croitre et finissent par devenir aussi
volumineux qu'on le désire, tout en conservant la régularité
de leurs formes, La température du local doit étre bien
constante.

L’évaporation peut dailleurs étre activée artificiellement,
de diverses maniéres : en mettant le vase dans une armoire
en communication avec une cheminée; en desséchant Vatmos-
phére par des matiérc‘as hygroscopiques; en la maintcnant 4
une température plus ou moins élevée mais réguliére, etc.
On comprend que des soins apportés & cette évaporation
artificielle dépendront la beauté et la régularité des cristaux.

Les cristaux obtenus par l'un ou l'autre de ces procédés
de la voie humide peuvent é&tre ankydres (sel marin, salpétre,
etc,). Souvent ils entrainent, entre les interstices des lamelles
cristallines, certaine quantité, toujours faible, de 'eaun dissol-
vante, qu'on appelle eau d'interposition. Cest 4 elle que certains
cristaux doivent la propriété d’humecter le papier entre lequel
on les comprime, ainsi que celle de se fendiller et de
décrépiter quand on les chauffe brusquement.

Dans d’autres cas, les cristaux contiennent de 1'eaw de
cvistallisation, appelée aussi eau d'hydvatation. Elle fait partie
intégrante de leur constitution; elle est en quantité invariable
pour un méme corps, cristallisant dans des conditions don-
nécs. Clest dans cette eau de cristallisation que certains sels
se liguéfient 4 des températures peu £levées, en subissant la
[fusion aqueuse; c’est souvent clle qui détermine la manifes-
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tation de la couleur que les cristaux hydratés affectent, alors
que les sels anhydres sont blancs. Le sulfate ferreux, le
sulfate de cuivre, etc., sont dans ce cas.

Cette eau se sépare d'ailleurs assez facilement par 'action
de la chaleur, quelqucfois méme une simple cxposition a
T'air suffit, par exemple dans les cristaux efflorescents,

Precipitation proprement dite. La précipitation pro-
prement dite est une opération qui consiste a faire passer
rapidement 4 I'état solide un corps dissous dans un liquide.
On l'obtient en modifiant la nature, ou du dissolvant, ou du
corps dissous, car toute précipilation est le résultat d'un
changement survenu entre ces deux agents,

Parfois, la précipitation est le résultat dun simple phé-
" nomeéne physique et alors le précipité est formé de la matiére
méme qui était dissoute; par exemple, une solution aqueuse
de sulfate de potassium laisse précipiter ce sel quand on y
ajoute de I'alcool (modification du dissolvant).

Habituellement, la précipitation est déterminée par un
phénoméne chimique : alors le corps précipité n'est pas
celui qui existait dans la solutien,

Le #éactif employé pour déterminer ces changements est
appelé précipitant; le corps solide qui se forme dans le liquide
est désigné sous le nom de précipité. 7

Les précipitants peuvent d'ailleurs étre solides, liquides
oun gazeux. Ces derniers ont l'avantage de ne pas augmenter -
la dilution des solutions et avec eux on n'a pas autant a
craindre les excés de réactif.

En général, la précipitation ne doit pas se faire sur des
solutions trop étendues, le réactif doit s’employer peu a peu
et il est bon d’ajouter du précipitant aussi longtemps qu'ily a
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précipitation. Pour bien saisir ce point, on laisse le liquide
s'éclaircir, puis on examine si 'addition de quelques gouttes
du réactif détermine encore un précipité ou un trouble. Au
lieu d’attendre que le liquide s’éclaircisse, on peut en filtrer
une petite partie et faire l'essai sur leliquideclair ainsi obtenu.

Dans certains cas, on fera bien de se
servir de compte-gouttes (fig. 185) pour ne

mettre que la quantité de réactif strietement
nécessaire,

Fig. 186.

Certains réaclifs ne se mettent que par goutte; on fera
alors usage de flacons munis de bouchons avec prolonge-
ment en verre (fig. 186).

Parfois, pour que la précipitation soit compléte, on ne
doit 'employer qu'une quantité bien déterminée de précipi-
tant, en évitant d’en melttre un excés. Clest le cas ou le pré
- cipité produit se dissout dans le précipitant.

Ies précipités sont d'ailleurs caractérisés par la maniére
dont ils se présentent : on distingue des précipités pulvérulents,
amorphes, cristallins, floconneux, nuageux, caillebotes, gélatineux,
légers, lowrds, etc. Ils sont parfois lents 4 se former; mais,
en général, ils se produisent rapidement, surtout si 'on prend
soin d’agiter et de chauffer. En chauffant, le précipité est
généralement plus dense et se dépose plus rapidement.
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Quand la solution est fort étendue, ou quand le précipité
est assez soluble, il arrive que celui ci, au lieu de se séparer
complétement, ne forme qu'un simple trouble dans la liqucur,
trouble qu’on apercoit plus aisément en regardant le liquide
a travers une forte épaisseur. On dit alors que la liqueur
louchit, s'opalise, etc.

Les appareils ol se fait la précipitation sont les #ubes
d véaction, les verres 4 pied, les ballons, matras, vases d dissolution,
vases de Berlin, qu'on emploic, comme pour les dissolutions,
en observant que certains de ces appareils peuvent seuls étre
chauffés.

L'emploi des ballons et des matras est assez incommode
quand on doit recueillir le précipité, surtout quand celui-ci
sattache aux parois du vase et c’est assez souvent le cas. Le
précipité se détache de la paroi seit au moyen d'un jet mince
d’eau, comme pour le lavage, soit .4 l'aide d'une plume, de
Pextrémité d'une baguette de verre garnie de caoutchouc, etc,

L’opération qui, habitucllement, suit immédiatement la
précipitation, est une des plus importantes de la voie humide,
el cousiste dans la séparation du liquide d’avec le solide
précipité ou tenu en suspension. Cette séparation s'opérera
par divers procédés, décantation, filtration, etc., suivant l'état
du précipité, la grosseur de ses particules, sa densité, etc,

Par l'agitation, les précipités se forment beaucoup plus
rapidement quau repos; aussi se sert-on beaucoup, dans
les laboratoires qui ont a leur disposition de l'eau sous pres-
sion, de petiles turbines se mouvant avec grande rapidité;
laxe de la turbine est muni d’une petite poulie 4 gorge et
au moyen d’'une mince courroie ronde, voire méme d'une
ficelle, on peut communiquer le mouvement 4 un agitateur
supporté et disposé dans le vase a précipiter.
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¢) Décantation.

Sile précipité est assez-grenu et assez dense pou\r se
déposer rapidement au fond de la liqueur qui le tient en
suspension, la décantation permet de sépa-
rer aisément le liquide. Pour cela, le tout l
étant dans un vase haut et étroit, comme
le vase a dissolution (fig. 187), ou bien
un verre a4 pied qui convient parfaite-

ment, on laisse déposer; le liquide s'étant

Fig. 187, bien éclairci, on incline le vase, on dé-
cante, et le liquide s'en écoule e long dune baguette de
verre, préalablement mouillée, qu'on applique contre le bec
du vase; on arréte 'écoulement quand il y a & craindre que
du precipité soit entrainé. Le dép6t du précipité pourra
étre singuliérement activé si on soumet le vase qui le con-
tient a4 Yaction de la force centrifuge dans des appareils a
rotation rapide ou le vase contenant liquide et précipité,
est librement suspendu, de maniére & pouvoir prendre la
positition horizontale quand l'appareil tourne trés vite; le
précipité, plus lourd, se rassemble serré au fond du vase,
et peut alors ¢étre décanté facilement,

On a parfois aussi des vases spéciaux
avec des tubulures a diverses hauteurs
(fig. 188), ce qui permet de laisser écouler
le liquide clair sans remuer 'la couche de
précipié. Quel que soit le vase employé,
il y reste une certaine quantité de solution

qui mouille le précipité.
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Pour enlever ce liquide ou, pour mieux dire, le rempla-
cer par de l'eau pure, on remplit le vase d'eau distillée, on
remet le précipité en suspension, puis ayant laissé reposer,
on décante de nouveau; an peut répéter deux ou tsois fois
ces décantations on lavages consécutifs et le précipité n’est
plus alors mélangé que d'eau pure; ce qu'on doit dailleurs
vérifier en évaporant, sur une feuille de verre ou de platine,
une goutte, qui ne laissera pas le moindre résidi si le lavage
est complet,

Le précipité ainsi lavé peut dailleurs &tre débarrassé
de cette eau pure -par une dessication, ainsi gue pous le
verrons bientdt, ‘

Quand il faut une exactitude rigoureuss, la dégantation
peut rarement étre employée; mais, dans bien des cas, elle
est fort utile.

On peut, au lieu de déverser le Hquide en inclinant le
vase, Yaspirer avec précautio‘n aTaide d'une pifette soit direc-

tement, soit par I'intermédiaire d’une poire
m‘fr? ° de caoutchouc ou d’un autre aspirateur, 11

| est plus avantageux de se servir d'un siphon,

tenu en a (fig. 189), dans un disque posé
sur le vase 4 décanter. La petite branche
est recourbée horizontalement en ¢, ce qui
permet de vider le liquide jusque tout
contre le niveau du précipité. Ce siphon
pourra étre amorcé avec le liquide méme
Fig. 189 . en aspirant, par ¢ aprés avoir bouché
. Yorifice g avec le doigt.
On peut aussi laver le précipité en ajoutant de 'eau

pure 4 plusieurs reprises, et en répétant chaque fois le

Chimie 11
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siphonnement, conime nous I'avons vu pour la décantation,
On peut aussi, au lieu de cela, éloigner le précipité déposé,

Fig. 1go.

en employant Ventonnoiy 4 robinet (fig. 1g0) et en laissant écou-
ler la partie du liquide qui contient le précipité, comme on

le ferait pour deux liquides de densité différente.

d) Filtration.

La filiration, qui permet d'obtenir une séparation plus
rapide et plus parfaite, consiste a faire passer le liquide, con-
tenantle/ précipité, a travers une substance filtrante ou un filire,
dont les pores ou interstices sont assez larges pour laisser
passer le liguide et ass'éz petits pour retenir les particules
solides? en suspension. On congoit que le choix du filtre
dépendra de la grosseur de ces particules et de la nature du
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liquide. Comme filtres, citons les tissus (étamine, mousse-
line, toile), le feutre, I'ouate, la laine de verre, Famiante, ct le
papier a filtrer,

Si la substance & séparer est filamenteuse ou en par-
ticules grossiéres, on peutfiltrer 4 travers une éiamine ou
toile a mailles assez larges,
fixée 4 quatre pointes po-
sées aux quatre-coins d'un
cadre en bois, désigné sous
le nom de carrelet (fig, 191).
La filtration ainsi faite s'ap-

pelle parfois colatuve. Si la
kg gt substance est en particules
plus ténues, on peut remplacer 'étamine par un tissu plus
serré cu la recouvrir d’'une feuille de papier & filtrer.

Un autre mode de colature pouvant s’appliquer a des
substances fort ténues, est l'emploi de la chausse & Hyppocrate,
filtre conique en feutre plus ou moins épais, qu'on attache &
un support spécial, ou aux pointes d’'un carrelet.

Ces diverses matiéres filtrantes ne peuvent convenir, s'il
s'agit de filtrer un liquide caustique qui attaquerait la fibre
de 1a toile, du papier ou du feutre; on peut alors faire usage

Fig. . .
& xo2 Fig. 103. Fig. 104.
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d’amiante, de laine de verre, etc., ou méme d’une pctite
couche de sable quartzeux ou de charbon de bois qu'on place
au fond d’'un entonnoir ordinaire (fig. 192), ou i renflement
(fig. 193), ou bien encore 4 robinet (fig. 194). Souvent, au
lieu d'utiliser ces substances qui restent toujours plus ou
moins mélangées au précipité, on peut utiliser I'anthracene
en poudre qui, aprés filtration, peut étre floigné soit par
suite de sa solubilité dans la benzine, le naphte, Ye sulfure
de carbone, etc., ou par suite de sa volatilité (& 213° C).

Si le liquide est fort volatil ou se décompese 4 Tair,on
couvrira 'entonnoir ou bien l'on emploiers mn appareil &
déplacement,

Si Ton a a filtrer des substances dont la solution
mest bien fluide qu'd chaud, il faudra maintenir Yappareil
de filtration 4 la tempdra-
ture convenable. On pourra
pour cela disposer lenton-
noir dans une étuve spéciale,
a double enveloppe, conte-
nant de I'eau ou de lhuile
et chauffée au moyen de la
chaleur d'une petite lampe,
placée sous un appendice
fixé & Tétuve (fig. 195). Le
liquide séchauffe par cir-
culation et l'entonnoir lui-
méme, avec la matiére 4
filtrer, peut ainsi conserver

une température suffisante,

On peut aussi chauf-

fer cette espéce d'étuve au
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moyen de la vapeur
entrant en v (fig.
{»Wr ‘ 4 196), pour sortir

) 7|
il

€n s.
o

s
.
%J
(3

72 Etquandiln'y
¢ a pas inconvénient
4 mélanger un peu
d'eau au précipité,
on peut plus sim-
plement recouvrir

l'entonnoir d'une es-

péce decapsule per-
cée en son centre d'un trou

par lequel on fait passer le
tube & amenant la vapeur for-
mée dans le ballona. La fig.
197 représente cette disposition

qui ne nécessite aucun appa-
reil spécial.

Le papier 4 filts er est un pa-
, pier non collé, qui forme une
Fig. 197. excellente matiére filtrante. La

cellulose s'y trouve a l'état de brindilles plus ou moins

longues et entrelacées, formant une espéce de tissu feutré
qui constitue la feuille de papier. C'est & travers les inter-
stices existant entre ces brindilles de cellulose que se fait la
filtration. Pour que ce papier soit perméable, il ne doit
avoir subi aucun encollage.

Dans certains cas, la rapidité de la filtration est la prin-
cipale qualité qu'on réclame d'une matiére filtrante; mais,
quand on s'occupe d’analyses chimiques, on demande aussi

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



166 FILTRATION

i un filtre qu'il n'améne pas de matiéres étrangéres. Dans
ce cas, on ne considére comme papiers & filtrer de bonne
qualité que ceux qui sont formés de cellulose a peu prés
pure. Ils ne laissent alors que des traces de cendres, quand
on les soumet 2 lincinération. Le papier suédois, le papier
Berzélius, etc. sont dans ce cas. D’autres, et spécialement
le papier Joseph ordinaire, laissent une quantité notable de
cendres, quon doit déterminer par une incinération. Un
flitre de dix centimétres de diamétre ne doit pas laisser plus
d’un milligramme de cendres. On peut d'ailleurs diminuer
cette quantité, et améliorer ainsi considérablement la qualité
du papier, en soumettant celui-ci 4 laction dissolvante pro-
longée d’eau acidulée d’acide chlorhydrique, qui entraine la
plupart des matiéres formant la cendre. On a méme fait,
dans ce but, usage d'acide fluorhydrique.

Les filtres de papier doivent &tre mainte-
nus par des entonnoirs, généralement de verre,
qu’ils ne doivent jamais déborder.

Les entonnoirs employés pour cette filtra-
tion sont des vases coniques, d'un angle de 60°,
dont le sommet est prolongé en douille plus
ou moins longue (fig. 198). L'entonnoir de la
forme de la fig. 192 n'est pas convenable pour
supporter les filtres; il sert surtout pour
faciliter l'introduction de liquides dans

des vases a goulot étroit.

L’entonnoir lui-méme est soutenu par
un support spécial (fig. 199', on par les
rebords du vase méme qui regoit le li-

quide filtré.
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Le papier peut servir & former des fillres plats ou des
Siltres a plis.

Quand on n'a que peu de liquide a filtrer, ou quand
le résidu que le filtre retient doit étre lavé, puis recueilli,
cest au filtre plat que I'on a recours.

Ce filtre est trés simple 4 confectionner : on prend un
carré de papier a filtrer {fig. 199), on le plie suivant les deux
lignes médianes, ab, cd, perpendiculaires l'une a l'autre
(fig. 200), puis on coupe le papier ainsi plié suivant la

courbe ponctuée de la fig, 201. On I'ouvre ensuite en prenant

Fig. 200. Fig. 201. Fig. 202,

trois épaisseurs de papier d’'un coté et une de lautre,

- de maniére a obtenir le filtre uni ou plat (fig. 202), pou-
vant sappliquer exactement contre la paroi intérieure de
lentonnoir.

Le papier coupé en disque cue le commerce fournit,
“donne immédiatement un filtre plat, en le pliant suivant
deux diameétres perpendiculaires I'un 4 l'autre.

Ce filtre a Tavantage de laisser bien accessible tout le
précipité qui doit étre lavé, mais il a I'inconvénient de donner
une filtration assez lente par suite de l'adhérence compléte
* du papier contre l'entonnoir. Pour activer cette filtration,
nous conseillons de placer les filtres plats, dans des entonnoirs
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striés ou ondulés. Les ondulations ont un millimétre environ -
de relief et sont dirigées dans le sens des génératrices du
- cone du pavillon. Avec eet entounoir, la filtration est singu-
’ liérement accélérée et 'on réunit
les avantages du filtre plat & ceux
du filtre a plis que nous allons
examiner. '

On peut parfois utiliser un
support spécial en verre, dont
les zigzags de la circonférence
intéricure supportent un filtre
a plat, qui est ainsi employé
sans intermédiaire d’entonnoir
{fig. 203). Cette disposition est
assez peu employée.

Quand on n'a plus & soc
cuper du 1ésidu retenu par le

filtre, ou si l'on désire une fl-
Fig. 203. tration assez prompte, on fera
bien de recourir au filtre a plis.

La coufection de ce filtre demande quelque précaution.

Le carvé de papier a, b, ¢, 4 (fig. 204), est d'abord plié en deux
suivant la diagonale ¢, d, puis plié de nouveau en deux, pour
prendre la forme indiquée dans le coin droit de la figure,
On reprend alors une des ailes du papier et 'on divise l'angle,
formé par deux plis consécutifs, par un pli nouveau et I'on
continue dans le méme sens, de maniére 4 avoir toujours les
plis du papier disposés en zigzag, On dédouble derechef
les quatre nouveaux plis e€n ayant soin de retourner les plis

qui ne se présenteraient pas en zigzag; finalement, quand
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on a plissé huit fois, on a une espéce d’éventail qui, déplié,
présente seize pans, tous en zigzag, sauf deux diamétralement

opposés qui font exception et qu'on dédouble, en plissant de

Fig. 204.

nouveau chacun de ces deux pans, par un pli médian. On a
ainsi .un filtre formé de 18 pans sappliquant trés bien
par neuf arétes contre la paroi de l'entonnoir. La surface
entiére du papier sert ici de surface filtrante; elle ne se
trouve pas complétement appliquée contre I'entonnoir ; aussi,
1a filtration est-clle relativement fort rapide.

Il faut avoir soin de ne pas prolonger ces divers plis
jusqu'au centre méme, ce qui certainement occasionnerait la
déchirure du papier en ce point.

La lenteur habituelle de la filtration a fait quon a
recherché tous les moyens de la rendre un peu plus rapide
et qu'on a introduit dans le laboratoire divers procédés dont
tious devons dire un mot.
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On peut terminer par expression une filtration commencée
sur I'étamine. La matiére est renfermée dans la toile et l'on
exprime le liquide &
laide dune petite
presse a balancier (fig.
205). Cette presse sert
souvent pour extraire
le jus de certains pul-
pes ou rapures,

On peut aussi, au
moyen d'air comprimé
ou de vapeur, ou d'une
pompe, forcer le liqui-
de 4 passer a travers

une toile 4 mailles ser-

rées. Les petits appa-

reils utilisés dans ce
but sont - des filtres-
presses analogucs a ceux qui sont employés dans
diverses industries,

Fig. 205.

Les appareils a filtration rapide les plus
employés dans les laboratoires sont basés sur
Uemploi du vide. On fait le vide sous le filtre,
soit dans, la douille méme de l'entonnoir, soit
dans un appareil sur lequel I'entonnoir est fixé.

Un simple tube de verre plus ou meoins

long et reccurbé sur lui-méme, est adapté a la

Fig. 206.

douille de l'entonnoir (fig. 206); il se remplit
du liquide filtré et de bulles d’air, de telle sorte que la co-

lonne divisée du ligquide produit une aspiration d'autant plus
forte que ce tube est plus long.
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Plus souvent, l'entonnoir garni d’un filtre plat, est placé
sur le goulot d’un flacon de Woolf a4 deux tubulures (fig. 207);
on fait un vide relatif, en raccordant 'appareil 4 une trompe
ou a un autre aspirateur. On peut aussi se servir d'un flacon
dont le bouchon percé de deux ouvertures recoit, dans I'une,

l'entonnoir et dans l'autre, le tube par lequel le vide s'opcre.

Fig. 207. Fig. 208.

11 est parfois préférable, pour éviter un transvasement,
de recueillir directement le liquide flltré dans un vase de
Berlin ou autre; on pourra alors mettre ce verre en dessous
de la donille de 'entonnoir fixé sur la tubulure centrale d'une
cloche bitubulée (fig. 208), cloche dont la seconde tubulure
communique avec la trompe ou avec un autre appareil a faire
le vide ; cette cloche a le bord usé & 'émeri, et est piacée sur
une glace dépolie,

Pour faire le vide, on peut utiliser un des appareils que
nous avons étudiés page 112, et plus particuliérement celui
avec indicateur de vide (fig. 209). Le vase ot I'on doit faire
le vide, est relié au tuyau de la droite de la figure sous le

manométre, L'eau alimentant la trompe, arrive par le tuyau
P2, P Yy
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entre les deux manométres et s'écoule par le bas. Le gros
cylindre de l'appareil est supposé en verre de maniére 3
laisser voir la disposition intérieure.
On emploie communément aussi la
trompe simple (Aig. 210). L'eau sous une
certaine pression, pénétre dans l'appa-
reil par le dessus en ¢, quelquefois la-
téralement, et s'échappe par le bout
effilé; elle enléve de l'air par entrainement

a

\
Fig. 210 Fig. ar1.

latéral, et s'écoule avec celui-ci dans le tuyau & qui termine
Yappareil. Ce tuyau est parfois ondulé, comme la figure le
représente; parfois il est droit. La hauteur de ce tuyau (dont
le diamétre intérieur doit rester en dessous de 3 a 4 millim.)
et la pression de l'eau & son arrivée a I'appareil influent sur
le degré de vide que I'on peut obtenir. Le récipient, ou le
vide doit étre fait, est relié en f et le caoutchouc m est muni
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d'une pince ou bien est relié 4 un manométre indicateur du
vide, comme 3 la fig, 210.

Lafig. 211 représente la disposition adoptée par Bunsen;
elle comporte un tube de sreté pour retenir le liquide qui
pourrait étre entrainé par accident (voir a la gauche de la
figure) et un indicateur du vide.

L’aspiration au moyen de ces appareils est souvent assez
forte pour déchirer le filtre, surtout au centre, 14 ou il n'est
pas supporté par la paroi de I'entonnoir; aussi, quand on
veut recourir 2 ce mode de filtration, Bunsen recommande
de placer, au fond de I'entonnoir, un petit cornet formé d'une
feuille mince de platine et dont la conicité est égale a celle
du pavillon de l'entonnoir. Le filtre est alors placé et repose,
en son centre, sur le cornet; ainsi disposé, il résiste trés bien
aux efforts de I'aspiration. Il va sans dire que le filtre doit
sappliquer parfaitement contre la paroi du pavillon et ne
peut laisser aucun intervalle par ou l'air extérieur puisse
pénétrer pour combler le vide de 'appareil. Au lieu d'utiliser
ce petit cornet de platine, il est préférable de doubler le
centre du filtre avec du papier parchemin piqueté avec la
pointe d'un canif. _

Pour éviter ces inconvénients de déchirure du papier
quand on filtre sous Vinflucnce du vide, l'on a proposé un
autre mode rapide de filtration de bas en haut, par succion,
en employant une espéce d'entonnoir de verre ou de platine,
dont le pavillon est muni d’'un rebord intérieur, contre lequel
se pose un disque de platine perforé, Sur ce disque de pla-
tine se place le disque de papier A filtrer et la filtration
sopére en mettant la douille de l'entonnoir en communica-
tion avec l'aspirateur, tandis que l'on plonge le filtre dans
le liquide & filtrer, On pecut aussi utiliser, d'une maniére
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analogue, un entonnoir bordé sur le pavillon duquel on tend
une toile serrée, recouverte d'un papier 4 filtrer,

Mais il est beaucoup plus simple de poser & mi-hauteur
de l'entonnoir un disque de porcelaine percé de mille trous,
dont les bords biseautés s'appliquent bien contre le pavillon;
sur ce disque on pose une mousseline, puis un papier filtre
dépassant la porcelaine de quelques millimétres tout autour.
Le vide se faisant, on humecte le filtre qui se colle contre la
mousseline et la porcelaine, et la filtration peut commencer.

Cette disposition peut étre remplacée avec avantage par
unc espéee d'entonnoir de porcelaine, dont la partie supé-
rieure cylindrique est munie d'un fond perforé d'un grand
nombre de trous, sur lequel s'applique l¢ papier avec ou sans
mousseline. I.a partie du dessous dc T'entonnoir se termine
par la douille que Yon place sur l'appareil dans lequel on
fait le vide, et la filtration peut marcher rapidement et sans
encombre.

Lavage. Le précipité, ou résidu qui reste sur le filtre,
aprés que le liquide s’en est écoulé, doit souvent, surtout
quand on s'occupe d'analyses chimiques, étre recueilli et
préalablement bien Jlavé pour le débarrasser de toutes les
matiéres en solution qui le souillent.

Le lavage peut se faire par décantation, ou par filtration,
et souvent par décantation et filtration a la fois en décantant
au dessus d'un filtre (fig. 212). Cette derniére méthode est
employée dans les analyses.

Pour laver un précipité sur le filtre, on laissera d’abord
bien égoutter tout le liquide (1) ; et I'on remplira de nouveau

{1} Pour montrer I'importance de ne remplir le filtre que quand tout

est bien égoutté, et faire voir la rapidité avec laquelle on peut arriver 2 une
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Lag. 212,

tréss grande purification du précipité, nous allons donner quelques chiffres :

En supposant que 10occ de liquide, tenant en suspension un précipité,
soit décanté ou filtré, de manidre & ce que tout le précipité n'occupe plus
avec le restant du liquide que 5cc ¢ il sera donc débarrassé de g5[100 du
liquide et des impuretés solubles que celui-ci contenait et il n'en renfer-
mera plus lui-méme que les 5[100 ou 0,05 de sa teneur primitive,

Si I'on remet g5cc d’eau pure et qu'on agite bien, de maniére 4 étre
moralement certain de I'homogénéité du liquide, on pourra faire une
2% décantation ou filtration jusqu'a ne plus conserver que 5cc; dans ces
conditions, le précipité ne conservera plus que 5100 de 5100 ou 0,0025
de l'impureté primitive. Une 3¢ opération, dans Jes mémes conditions,
donperait un précipité qui ne contiendrait plus que 0,0007125, et par une 4°
on n'aurait plus que ©,00000625. Ces chiffres sont théoriques; certains
précipités, en effet, retiennent les sels solubles et 'homogénéité, dont il a
été question, ne peut toujours étre obtenue.
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tout le filtre avec de T'eau pure; une petite fontaine de com-
pression (fig. 213), qu'on désigne sous le nom de pissetle, sert

Fig. 213, Fig. 214.

treés bien pour cet usage. Sous le jet d'eau gqu’elle lance, le

précipité se détache du filtre et se rassemble vers le fond. On

peut accéler encore le lavage en seservant d’eau chaude, 4 laide
' d'une pissette dont le goulot est muni

d'une menotte spéciale ou d’'une gar-

niture de ficelle ou d'osier hien serrée

(fig. 214). '

La pissette a parfois un bouchon
de verre soufflé et fermant a I'émeri;
on se sert souvent de pissettes de ce
genre pour les lavages a léther, etc.
(bg. 215). '

La maniére de se servir de la

Fig. 215.

pissette est indiquée par la fig. 216; on lance d’abord l'eau
sur le bord supérieur du filtre et I'on raméne ainsi le pré-
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cipité en suspension dans le liquide. I.'cau de lavage s'étant
écoulée, on répéte la méme opération, a plusieurs reprises..
Onopére par lavages
distincts, c'est-a-dire
en n'ajoutant pas de
nouvelle eau sur le
filtre, tant que la
précédente n'en est
point encore égout-
tée et l'on continue
aussi longtemps que
le liquide qui traver-
se l'entonnoir enléve
des matiéres solu-
bles. On peut. faci-

lement constater ce

point, en prélevant

Fig. 216.

une goutte de cette
eau ct en la faisant évaporer sur unc plaque de platine,
ou une plaque de verre, pour vérifier si elle ne laisse aucun
résidu a I'évaporation.

Cette maniére de laver, par fractionnement, est trés ra-
pide et fort & conseiller tant pour la décantation que pour la
filtration. Il est, cependant, quelques cas ou l'on ne peut agir
de la sorte, par exemple, si 'on a a craindre qu'en laissant
égoutter tout le liquide du filtre, lc résidu de celui-ci ne vienne
4 se concréter, se fendiller et a rendre impossible un lavage
complet (ex. : hydroxyde d’alumine). Il faut alors, au lieu de
lavages successifs et fractionnés, alimenter le filtre d'une ma-

niére continue. Pour que l'opérateur ne soit pas astreint a sur-

Chimie 12
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veiller constamment la filtration, on emploiera avec avantage
la disposition (fig. 217). L'eau de lavage est renfermée dans un
ballon supérieur P renversg,
dont la tubulure est munie de

deux tubes : l'un a, 1égerement

recourbé & son extrémité; l'au-
tre b, partant du fond du bal-
lon et descendant jusqu’a 2 m/m
environ au-dessus de lorifice
inférieur de a. L'écoulement

de Teau du ballon dans le
filtre est réglé par la rentrée de

l'air dans le ballon et cette

rentrée dair s'opére dés que le

niveau du liquide, dans l'en-

tonnoir, descend en dessous

Fig. 217. de Porifice inférieur de b taillé

en biseau. Ces deux tubes peu-

vent se remplacer par un seul tube spécial, tube de Berzélius,

muni de deux embranchements recourbés, Il va sans dire

que le débit du tube @, qui améne l'eau dans le filtre, doit

pouvoir suffire et étre plus grand que le débit méme du
filtre, sinon celui-ci finirait par se vider,

On pourrait aussi utiliser dans le méme but un flacon
de Mariotte, dispusé & un niveau convenable.

La filtration a travers le papier ne se fait que sile l1qu1de
mouille le papier : un mélange d'eau et d’huile placé sur un
filtre mouillé d’eau ne laisse passer que eau, et si le filtre a
été préalablemeflt huilé, il ne laissc passer que Thuile. Cette
propriété peut étre utilisée pour la séparation de ces liquides
mélangés.
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e) et f) Evaporation et dessication.

L’évaporaiion a pour but d’éliminer d'une substance fixe
les corps liquides volatils qui s’y trouvent mélangés, sans
sinquiéter de recueillir la partie évaporée. Elle est ainsi bien
différente de la distillation, ol lon doit aussi volatiliser le
liquide, mais en condenser ensuite les vapeurs pour l'obtenir
séparé des matiéres fixes qui s’y trouvaient d'abord : dans
l'évaporation, c’est I'obtention de la matiére solide que l'on a
en vue.

La dessication a également pour but d’enlever a une sub-
stance les derniéres traccs dun liquide volatil dont elle est
imprégnée; on a aussi en vue l'obtention de la matiére solide
comme dans I'évaporation, Dans l'une et I'autre de ces opéra-
tions, tous les soins doivent étre pris pour ne point altérer
la matiére que U'on veut obtenir et pour ne point en perdre.
Dans I'évaporation, la transformation du liquide en vapeur
se fait, en général, lentement par la surface:et sans aucun
mouvement dans la masse : c’est 14 le caractére spécial de
Vévaporation lente. La production de vapeurs peut aussi étre
rapide et se faire dans toute la masse; le liquide est agité
par les bulles qui se dégagent : il y a dbullition; Cest la
vaporisation que nous retrouverons aussi dans la distil-
lation et que nous n’utilisons que rarement pour l'éva-
poration,

L'évaporation pourra seffectuer 8ans des circonstances
bien différentes; ainsi, nous pouvons avoir :

1°  T'évaporation spontanée a l'air;

2° Déva poration, sous linfluence d'un courant d'air
forcé, d'un liquide & la température ordinaire ou dun li-
quide chauffé;
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3o l'évaporation en vase ouvert, par l'action d'une
source de chaleur : chauffage a feu nu, chauffage au bain
de sable, chauffage au bain-marie et chauffage a la vapeur;

4° enfin, U'évaporation en vase fermé, sous linfluence
du vide obtenu par une pompe ou par la condensation des
vapeurs.

Il v a lieu de surveiller de bien prés l'opération quand
on chauffe 4 feu nu et d'une maniére relativement rapide :
les vases seront 4 peine remplis aux deux tiers et on évitera
une ébullition tumultueuse, qui occasionnerait des pertes
par projection. Plus généralement on chauffera, au bain de
sable ou au bain-marie, que nous avons étudiés page 114.

Les vases employés pour I'évaporation présentent, en
général, une grande surface et peu de profondeur. Ce sont :
les bassines, les capsules, les verves de Berlin de forme basse
(fig. 218), les wverres dz montre, les cvistallisotrs, les tervines, puis
parfois les cornues et les ballons.

Les bassines sont des vases de métal
nu ou de métal émaillé munis ou non de
menottes (fig. 21g). Les capsules sont de
métal ou de porcelaine; il ¥ en a aussi
de verre, mais elles sont fort fragiles

au feu, & moins d'étre fort minces et

d’épaisseur bien réguliére.
Les capsules de porcelaine et celles

de verre se chauffent parfois en les posant

sur une toile métallique en dessous de

Fig. 219.

laquelle se trouve le bec Bunsen, dont la
chaleur se répdnlt ainsi plus réguliérement. Le plus souvent,
cependant, elles sc chauffent comme les verres de montre, les

verres de Berlin, etc., au bain de sable ou au bain-marie,
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On peut recouvrir le vase d'une espéce d’entonnoir spé-
cial 4 rebord (fig. 220). Cette disposition garantit de la pous-
siére et ne permet pas la rentrée de l'eau
condensée dans le liquide qui s'évapore.

Les cristallisoirs (fig. 221) et les
terrines sont de verre, de porcelaine ou
de terre cuite; ces vases sont uniquement
employés a froid, pour Pévaporation spon-
tanée. On expose & Yair ou 4 un courant

d'air forcé ces vases remplis de la solution

qu'il s'agit d'évaporer. L'opération marche
d'autant plus vite que lair est plus sec,
plus chaud et qu'il se renouvelle plus ra-

pidement. Pour ¢viter les poussiéres, on
Fig. 221, recouvrira les vases d'une feuille de papier
a filtrer.
Le renouvellement de l'air est aussi employé dans d'au-
tres conditions, par exemple, dans 'étuve de Hervé-Mangon

(fig. 222). Un courant d'air, obtenu par un aspirateur, est des-

e N o A O AR AN FARRATRITITNY

Fig. 222.

séché en passant 4 travers un corps avide dhumidité, de
l'acide sulfurique concentré, par exemple. L'air sec passe d’a-

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



182 EVAPORATION ET DESSICATION

bord dans les tubes latéraux, s’y échauffe, puis revient par le
tube central ou se trouve, dans une nacelle, la substance &
évaporer ou 4 dessécher. Ces trois tubes sont chauffés dans
un bain-marie contenant de l'eau ou une solution saline
dont le point d’ébullition est supérieur 4 cent degrés (voir
page 145).

Les cornues et les ballous sont surtout utilisés quand,
outre le résidu, on veut recucillir le liquide évaporé : cest-a-
dire qu'on fait 4 la fois une évaporation et une distillation.
Parfois l'évaporation est facilitée au moyen du vide, soit dans
le but de ne pas appliquer une aussi haute température au
liquide qu’il s'agit de traiter, soit pour ne pas le laisser en
contact avec l'air; on utilisera aussi, dans ce cas, les ballons
et les cornues que l'on fait communiquer aux appareils de
condensation et de vide, comme pour la distillation.

On emploie aussi parfois les ballons ouverts, quon
maintient inclinés, quand, pendant 'évaporation, il se dégage
des bulles de gaz assez abondantes pour faire craindre des
pertes.

Le choix de ces appareils se fera en tenant compte des
actions chimiques que lcs liquides peuvent avoir sur la
matiére dont ces vases sont formés et du but spécial que
Yon a en vue. On n'oubliera point, pour les recherches
exactes, que le verre est attaqué, d'une maniére sensible a la
balance, méme par leau distillge,

L’opération sera d'ailleurs conduite avec soin, de ma-
niére a éviter toute projection de matiére, soit par une ébul-
lition trop rapide, soit parl'agitation qui estsouvent nécessaire
pour briser les crofites et les pellicules qui retardent Popéra-
tion, etc.

Pour I'évaporation 4 siceité, on devra, dés que la masse
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devient pateuse, remuer avec précaution et constamment,
régler Yaction de la chaleur en employant le bain-marie ou
le bain de sable. etc., suivant la température que la substance
peut supporter sans se décomposer.

Quand on a unc grande quantité de liquide & évaporer,
on devra commencer 'opération dans de grands vases, puis,
quand elle touche a sa fin, transvaser la liqueur concentrée
dans une petite capsule de platine ou de porcelaine, etc.,
dans laquelle elle sera achevée. Clest ainsi, notamment, que
Pon doit opérer sl s'agit de peser le résidu et, dans ce cas,
les plus grandes précautions doivent étre prises pour que le
transvasement n'améne aucune perte.

Examinons maintenant ce qui a rapport 4 la dessication,
dont le but est de débarrasser un corps de toute trace de
liquide volatil qu’il pourrait contenir,

Nous ne nous occuperons pas en ce moment de la des-
sication des gaz qui sera étudiée ultérieurement.

Si la substance peut, sans inconvénient, subir une
température plus ou moins élevée, on pourra la chauffer
directement a l'air ou bien employer des appareils dans
lesquels la chaleur est réglée.

On se servira par exemple des bains-
marie, La figure 223 représente un de ces
bains, adapté spécialement a4 la dessication

des précipités dans les filtres. La dessication

de ces filtres se fait aussi trés bien en les
disposant sur des supports dans un courant d’air chaud, ou
en se servant des dfuves, avec ou sans régulateur, de Gay-
Lussac ou de celles 4 air, que nous avons étudiées pages 116
et 117.

On emploie aussi parfois, quand on ne doit pas dépasser
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une certaine température, des étuves spéciales (fig. 224), gar-

nies extérieurement de feutre et chauffées par un bec 4 gaz
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thermo-
régulateur Reichhardt, fi-
guré dans le coin supé-

1églé par un

rieur gauche du dessin
ci-contre.

Les étuves coniques
(fig. 225), quiservent pour
la filtration 4 chaud sont
parfoisaussiutiliséesdans
le méme but.

Le disque-dessica-

teur (fig. 226), que nous
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avons décrit p. 114, peut aussi rendre de bons services dans
la dessication.

Onpourra enfin arriver au buten employant divers autres
appareils, basés sur ce principe : de l'air confiné en contact
avec unc matiére fortement hygroscopique (acide sulfurique
concentré, chlorure de calcium fondu, etc.), se desséche
rapidement, et un corps humide placé dans cet air sec, ten-
dant a le saturer d’humidité, y perd vite son eau. On pecut
ainsi opérer, 4 la température ordinaire, sous la cloche d'une
machine pneumatique, sous une cloche tubulée mise en
rapport avec un aspirateur ou bien dans un exsiccateur, Dans
ces appareils, on pose la matiére 4 dessécher sur un support
au-dessus d'une substance hygroscopique.

Les exsiccateurs ont le plus souvent des fermetures
rodées & 1'émeri (fig, 227); la corbeille en toile perforée, poséé

Fig. 227.
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4 la droite de la figure, sec place aprés que le fond de
Pappareil a été garni de chlorure. de calcium et elle sert de
support pour l'objet & dessécher, que l'on met dans une
capsule, sur un verre de montre, etc. Parfois une rainure,
pratiquée dans une pierre A B (fig. 230), est remplie de mer-
cure; cette fermeture hydraulique recoit les bords d’une cloche
sous laquelle se trouve un réservoir D, contenant la matiére
hygroscopique et un support pour le vase E, tenant la sub-
stance 4 dessécher. Les fig. 228 et 229 représentent des vases
destinés a contenir 'acide sulfurique concentré i mettre sous
la cloche.

Si la dessication doit se faire 4 l'abri de l'oxygéne, on
pourra opérer dans un courant d’anhydride carbonique,
d’azote, etc., desséché préalablement. Nous verrons plus
loin, en parlant des opérations pneumatiques, les appareils

que réclame la dessication des gaz.

g) Distillation.

La distiliation a pour but la séparation d’'un liquide vola-
til d’'une ou de plusieurs autres substances qui sont fixes ou
dont la température d’ébullition est plus basse.

On dit qu'il v a distillation simple quand, d'un mélange
de matiéres fixes avec un liquide volatil, on veut obtenir ce
dernier, tel quel, sans chercher 4 séparer les divers compo-
sants qu'il peut renfermer.

Si, au contraire, on a affaire 4 des mélanges de liquides
et que T'on veuille séparer ces liquides, miscibles ou non, et
ayant des points d'¢bullition différents, on peut avoir recours
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a la distillation pav entyainement ou 4 la distillation fractionnée, qui,
I'une et I'autre, ont pour objet 'obtention et la séparation de
ces liquides volatils,

La distillation séche n'est qu'une calcination opérée dans
un appareil distillatoire permettant de recueillir les produits
pyrogénés que la décomposition par voie séche peut engen-
drer. Nous l'avons étudiée déja page 133.

La distillation simple est une opération que le chimiste
exécute souvent; elle réclame du soin et une surveillance
attentive,

Dans toute distillation, le liquide a distiller doit étre
d’abord transformé en vapeur dans ce qu'on appelle le généra-
teur de vapeur; celleci ainsi produite peut étre condensée
partiellement, en passant par des appareils analyseurs, déphleg-
mateurs ou rectificateurs; ou condensée complétement, en pas-
sant dans le condensenr o elle est transformée en un liquide
que l'on recueille dans un réczpient.

On comprend que les apparcils distillatoires varieront
de forme et de dimension, d'aprés le plus ou le moins de
volatilité des liquides, d’aprés le degré de température qu'ils
peuvent subir sans inconvénient et d'aprés les qﬁantités 4
distiller, Le chauffage se fera d’ailleurs a feu nu, au bain de
sable, au bain d’huile, ou au bain-marie, suivant les cas.
Nous avons vu, page 116, que l'on peut élever la tempé-
rature du bain-marie en y mettant des solutions salines au
lieu d’eau.

D’autre part, le refroidissement 4 l'air seul peut suffire,
dans certains cas, pour la condensation ; mais, le plus sou-
vent, pour qu'elle soit compléte, il sera nécessaire de refroi-
dir le condenseur, soit en l'arrosant d'eau, soit en lc main-
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tenant dans l'eau froide, dans la glace, ou dans un mélange
frigorifique (1).

Parmi les appareils distillatoires les plus communé-
ment en usage, citons les alambics, les covnues, les matras, les
ballons simples ou tubulés, les tubes-cornues, puis les appareils
réfrigémnts,. condenseurs de Licbig, sevpentins, allonges, vécipients,
tubes en U, etc,

L'alambic est un appareil, de dimension relativement
grande, que les chimistes emploient beaucoup, surtout pour
obtenir l'cau distilliée. Il sert aussi, dans les laboratoires
comme dans l'industrie, pour la distillation des huiles essen-
tielles, des alcools, etc.

(11 Voici la composition des mélanges réfrigérants le plus ordinaire-
ment employés :

Nombre Nombra de degres
de parties.  dont Ia température
Eau et sels. s'abaisse.
Nitrate d'ammoniaque, en poudre 1 2 26
Eau 1
Nitrate d'ammoniaque, en poudre 1 }
Carbaonate de sodium cristallisé, en poudre 1 ; 29
Eau ! 5
Glace et sels.
Gl ilée
C ace pf . 1 1 .
Sel marin, en poudre 1 ‘
Glace pilée 2
20
Sel marin pulvérisé 1 =
Glace piléc .
Chlorure de calcium hydraté pulvérisé 4 } 48
Acides et sals.
Sulfate de sodium cristallisé, en poudre 8
Acide chlorhydrique ordinaire 5 } i
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Cet appareil est composé de trois parties : la chaudiére
ou cucurbite (fig. 231), qui est le générateur de vapeur : c'est
un vase de cuivre rouge ou l'on met la -matiére 4 distiller et

Fig. 231.

que l'on place sur un fourneau en magonnerie. Le ckapiiean,
formant couvercle de la cucurbite, est prolongé en un tuyau,
col ou bec, qui conduit la vapeur au sezpentin, tuyau d’étain,
contourné en hélice et traversant l'eau du #éfrigévant. Cette
eau arrive par lentonnoir, figuré au haut du réfrigérant;
la douille descend jnsqu’au fond et I'eau arrive ainsi au bas
de l'appareil, s'échaufle au contact du serpentin et, devenue
ainsi plus légére, tend & monter vers la surface et s'échappe
enfin par le tuyau du trop-plein. Un robinet placé au bas du
réfrigérant permet de le vider complétement.

Cet appareil a subi bien des modifications de forme. La
figure 232 montre la disposition de la cucurbite pour la distil-
lation au bain-marie, quand on a a craindre que le chauffage

a feu nu produise, avec les matiéres a distiller, des com-
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posés empyreumatiques qui altéreraient le goiit ou l'odeur

du produit distillé,

L’alimentation de la cucurbite est parfois faite par du
liquide sortant du trop plein du réfrigérant, ce qui pro:

Fig. 233.

duit une économie de combustible; il
suffira pour cela de relier ce trop plein
a un tuyau muni d'un robinet et com-
muniquant avec la cucurbite.

C’est surtout le serpentin qui, dans
cet appareil, laisse 4 désirer quand on
a a distiller successivement des produits
de nature différente, Le nettoyage de
cette partie est trés difficile, pour ne
pas dire impossible; aussi, lui a-t-on
donné la forme en zigzag (fig. 233),
dont les angles sont munis de bou-
chons vissés, B, qui permettent un
lavage ¢énergique et complet; cette
disposition a linconvénient de dimi-
nucr la surface condensante. Avec
le serpentin ordinaire, le mnettoyage
le plus commode se fait en laissant
passer pendant quelque temps de la
vapeur d’'eau dans le serpentin non

refroidi,

Nous avons installé 4 notre laboratoire la disposition (fig.
234), quiesttrésrecommandable pour la condensation. Quatre
cylindres de cuivre rouge sont emboités concentriguement
T'un dans lautre et laissent entre eux trois intervalles de
cing millimétres d’épaisscur. L'intervalle entre les cylindres
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2 et 3 recoit, au-dessus, la vapeur en V par le tuyau 2, qui
l'améne dans un bourrelet ou tore, pour la distribuer sur tout

_ le pourtour du cylindre, ou elle
‘]& L v % descend entre les parois qui sont
" étamées. Celles-ci étant froides, la

condensation se fait rapidement;
le liquide condensé s'écoule par
le robinet C, qui cst vissé sur le
cylindre 2 4 travers le cylindre
extérieur. L’intervalle entre le cy-

lindre 1 extérieur et le cylindre 2

recoit par le bas de I'cau froide,

qui pénétre par l'entonnoir D,

dessiné au haut, a gauche de

Fig, 234. la figure, tandis que lintervalle

entre le cylindre 3 et le cylindre intéricur 4 recoit, de méme,

de leau arrivant par lentonnoir E. L’arrivée de leau de

réfrigération est réglée par des robinets, de maniére 4 main-

tenir bien froid la moitié inférieure du réfrigérant; aprés
avoir agi, cette eau s’écoule chaude par le trop plein F.

Cet appareil de condensation a I'avantage de pouvoir se
démonter complétement et est trés facile 4 nettoyer a fond,
quand cela est nécessaire ; les parois de l'intervalle 2 et 3
sont d'ailleurs étamées avec soin. Un appareil de ce genre,
bien alimenté d'eau froide, peut condenser des quantités
considérables de vapeur.

Outre ces grands alambics, il y en a d'autres de dimen-
sion beaucoup plus petite; il y a aussi de petits alambics
en verre que l'on utilise pour les essais de vin. Parfois, la

cucurbite, le déme et le col sont réunis pour ne former
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qu'un seul petit appareil de verre (fig. 235), 'un des plus
anciens de nos laboratoires.

Les joints entre les différentes parties de ces alambics
ne sont pas en général trés étanches et il est nécessaire
. d'y appliquer du /¢, comme nous le

verrons a la fin de ce chapitre.

La cornue est d'un usage général
pour la distillation. On distingue trois
parties dans cet appareil : la panse
ou le ventre, le dime ou partie supé-
rieure recourbée et le col. La cornue
peut &tre simple (fig. 236); elle est

Fig. 236.

dite tubulée (fig. 237), quand le dome est muni d'une tubu-
lure qui peut recevoir un thermométre, un tube de stireté,
ctc. Cette tubulure permet aussi d'introduire le liquide a
distiller sans salir les parois du col, sans démonter I'appareil
et méme sans interrompre l'opération.

Les cornues sont de verre, de tevre cuite, de grés, de fer, de
Jonte, de plomb, de platine, etc.

La cornue de verre est la plus employée. Le verre de
la panse doit étre d'épaisscur faible et bien réguliére, sans
présenter de pierres ou neeuds mal vitrifiés, qui font éclater
I'appareil dés la premiére application de la chaleur. ’

L’introduction des matiéres solides dans la cornue non
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tubulée se fait aisément, en mettant la substance réduite
en poudre sur un cartonnet qu'on plie et qu'on tient de la
main droite, tandis que
de la main gauche on
forme une espéce d'en-
tonnoir a l'extrémité du
goulot, ainsi que le re-
présente la figure 238,
Quand la cornue
n’'est pas tubulée, l'intro-
duction du liquide & dis-
tiller devra se faire au
moyen d'un entonnoir a
longue douille recourbée
ou non (fig. 23g). La der-
niere goutte de liquide
reste attachée 4 lextré-
mité de la douille et pour

retirer proprement len-

tonnoir, sans salir le col,

thg. 239. tig. 240.
on inclinera {fig. 240) de maniére a faire rentrer cette goutte

dans le tube qu’on retirera ensuite avec précaution.
Chimije 13
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Si la température nécessaire 4 l'opération doit appro-
cher de celle du ramollissement du verre, on pourra
encore uliliser la cornue de verre en prenant la précaution
de la recouvrir préalablement d’un enduit réfractaire, qu'on
applique comme suit ; de l'argile plastique, délayée dans de
l'eau jusqu'a former une bouillie claire, est additionnée d’'un
peu de bourre ou poil de vache; l'on en étend une couche
réguliére sur la panse et le dome de la cornue. Cette pre-
miére couche étant séche, on en applique une seconde, puis
une troisiéme, de maniére 4 en avoir une épaisseur de 5
4 6 millimétres. La dessication de ces couches doit se faire
avec lenteur, sinon lenduit se crevasse et se détache,

Les cornues de terre, de grés et de porcelaine sont
employées quand la température exigée est considérable, ce
qui est ordinairement le cas pour les distillations séches. Les
cornues de terre sont un peu perméables au gaz; celles de
grés ne le sont pas; les cornues de porcelaine ont le grand
inconvénient de cofiter cher et de-
mandent d’étre échauffées et refroi-
dies avec soin et bicn graducllement.

Les cornues de fer (fig. 241),
servent surtout a la distillation du

mercure; celles de fonte sont sou-
vent formees de deux pieces (fig. 242 et 243); le joint est
luté & I'argile ou au platre.

Les cornues de plomb sont souvent formées de deux
pitces placées a frottement doux ou lutées 4 I'argile ; elles doi-
vent étre chauffées avec beaucoup de précaution et elles servent
exclusivement pour l'acide fluorhydrique, que 'on recoit dans
l'eau d'un condenseur-récipicnt (fig. 244), également de plomb.
Ce condenseur est immergé dans une terrine d'eau froide.
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== Les tubes-cornues sont
de simples tubes d'un

diamétre plus ou moins
gros, recourbés et scel-
1és & une extrémité, Ils
sont d'un usage fort
commode quand on n'a

a opérer que sur de

Fig. 244.

petites quantités; le chimiste les confectionne habituellement
lui-méme au moment de les employer. La condensation peut
se faire en y adaptant un petit tube & réaction ou un tube
recourbé,

On peut obtenir, & l'aide d’'un tube de verre recourbé

plusieurs fois sur lui-méme en zigzag, un bon appareil com-
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plet de distillation. La matiére est introduite dans le premier
coude; d'un cbté, le tube est muni d’'un bouchon ; on chauffe et
la condensation s'opére dans les branches suivantes du zigzag.
-Onpeut méme redistiller le produit en le faisant passer du troi-
siéme coude dans le cinquiéme sous I'influence de la chaleur.

Ce pctit appareil peutaussi servir pour opérer
la distillation a I'abri de l'oxygéne de l'air, dans
un courant dhydrogéne, d'azote, etc. On met
alors le tube en communication avec un appareil
qui produit ce courant. Le phosphore, par exem-
plé, distille trés bien dans ces conditions.

Les ballons (voir fig. 173) et les matras, ser-
vent aussi fort souvent dans la distillation, Le
goulot est muni d'un bouchon avec tube de déga-
gement pour les vapeurs. On peut aussi employer
le ballon tubulé (voir fig. 262), dont la tubulure
sera reliée au condenseur.

Souvent on désire constater la température du
liquide bouillant ou de la vapeur qui s’en dégage;
le bouchon, dont est muni le goulot, devra alors
¢tre percé d'une seconde ouverture pour livrer pas-

sage a un thermomeétre. Le placement de celui-ci

v demande quelques précautions pour éviter les in-
Fig. 245, convénients qui résultent du durcissement du
liége, durcissement qui est tel, parfois, que I'on ne peut plus
nienfoncer nirelever le thermomeétre sans risquer de le casser,
Aussi recommandons-nous de placer d'abord dans le bou-
chon a (fig. 245) un bout de tube de verre b, le dépassant de
cinq centimétres environ et assez large pour permettre I'in-
troduction du thermomeétre 4, que l'on y fixe par un bout de

tuyau de caoutchouc, ¢.
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Faisons aussi rematquer que quand la colonne mercu-
rielle n'est pas complétement plongée dans la vapeur, la tem-
pérature indiquée n’est pas tout a fait correcte.

La condensation des vapeurs produites dans les divers géné-
rateurs que nous venons de passer en revue, se fera avec des
appareils plus ou moins parfaits, selon la volatilité du liquide
a condenser. Avec les cornues, la condensation se fait parfois
déja sur le dome et elle peut s'achever dans le col; on doit pour
cette raison, donner a ce col une inclinaison convenable,
pour que le liquide, condensé sur les parois, ne rétrograde ’
point dans la panse de 'appareil. Le plus souvent, on y adapte
un récipient & long col (fig. 246), muni ou non d'une tubu-
lure (fig. -247),'que Ton peut refroidir en le mouillant d’eau

= e S
(=0

Fig. 246. i Fig. 247.

froide. On a alors un appareil complet, représenté par la
figure 248. Si les vapeurs ne sont pas encore complétement
condensées, on adaptera un tube plus ou moins long a la tu-
bulure du récipient, ou bien lon refroidira par un des
moyens indiqués plus loin. On pourra encore augmenter
la surface refroidissante de cet appareil en intercalant une
allonge de verre droite (fig. 24g) ou courbe (fig. 250), entre
le col de la cornue et le récipient. .
D'autres fois, on pourra employer comme condensetrs
des tubes en U, simples ou tubulés (fig, 251 et 252), plongés ou
non, dans des mélanges réfrigérants (fig. 253), ou bien encore
un serpentin de verre (fig. 254), plongé dans l'eau froide d'un
réfrigérant alimenté par la tubulure B, A étant le trop plein.
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Fig. 252.

Fig. 253. Fig. 254.

Enfin, Tappareil le plus commode et le plus convenable
quand on distille des substances fort volatiles, est le condensenr
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de Liebig (fig. 255) : il est formé d'un tube par lequel passe la
vapeur et qui, maintenu incling, traverse l'intérieur d’'un tube
réfrigérant plus large, de verre ou de métal {fig. 256). L'eau
froide arrive par l'ajutage du bas, puis, échauffée au contact

du tube de vapeur, elle monte et s'écoule par le tube de trop

L rRERes

Fig.[256.

plein. La fig, 257 montre un appareil de ditstillation avec con-
denseur de Liebig alimenté d’eau par un flacon de Mariotte.

Quand on a -plusieurs distillations a faire a la fois,
comme c'est souvent le cas dans les laboratoircs d’analyse,

-on peut faire passer les divers tubes condenseurs dans un
réservoir alimenté d’eau froide par le bas.

La distillation est, en général, une opération facile &
conduire. On sattachera a produire une vaporisation régu-
liére et pas trop rapide : le moindre inconvénient d'une
ébullition trop vive est de projeter du liquide jusque dans le
condenseur de vapeur, de sorte que le produit distillé est
impur. Clest aussi pour éviter ce résultat que 'on ne remplira
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. qu'd moitié Tappareil distillatoire; il faut méme le remplir
beaucoup moins, si l'on a 4 craindre du boursouflement.
On a aussi souvent avantage a placer dans la cornue quelques
copeaux de platine, quelques morceaux de charbon, de gra-

vier, et¢. qui ne soient point attaqués par lc liquide dont
V'ébullition est ainsi bien régularisée,

£
b2

=5

Fig. 257.

D'autre part, le condenseur sera toujours alimenté d’'une
quantité suffisante d'eau froide, Si le liquide est fort volatil,
le récipient lui-méme devra étre maintenu dans de la glace
ou dans un mélange réfrigérant.

Dans certains cas, on facilitera la vaporisation en abais-
sant le point d’ébullition sous U'influence du vide. Pour cela,
il suffira de fixer l'extrémité du condenseur C, A un récipient
bitubulé B (fig. 258), mis lui-méme cn communication en R
avec I'appareil & faire le vide. A la seconde tubulure R’ est
adapté le goulot d'un flacon o se réunit le liquide distillé;
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le robinet R" sert pour laisser rentrer l'air quand on veut faire
cesser le vide. Celui-ci, d'ailleurs, est assez bien maintenu
par la seule condensation des vapeurs 4 mesure de leur pro-
duction, si I'appareil ne communique pas avec l'atmosphére.

Fig. 1584

La distillation de certains liquides demande des soins
particuliers; tel est le cas pour I'acide sulfurique, par exemple,
dont¥'ébullition est souvent saccadée et dont les soubresauts
peuvent amener la rupture de l'appareil. Pour ce liquide,
on pourra obtenir une ébullition réguliére si 'on prend soin,
comme nous 'avons vu, de mettre dans la cornue, alors que le
liquide est encore froid, du fil ou des copeaux de platine, ou
des fragments de verre ou de porcelaine ; ou bien encore en
ne chauffant la cornue que par le pourtour (fig. 25g), au
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moyen d'une grille spéciale 4 charbon ou 4 l'aide d’'une lampe
4 gaz disposée dans ce but.

Un autre cas tout particulier est la distillation 4 reflux;
au lieu d'obtenir, & part, le liquide provenant de la condensa-
tion des vapeurs, l'appareil condenseur est adapté de telle
facon que ce liquide reflue dans le générateur; par exemple,
en utilisant un ballon surmonté d'un serpentin refroidi
comme celui de la fig, 254, A parler juste, ce n’est point la
une distillation, mais plutdt une réaction que l'on veut con-
tinuer malgré la volatilité du réactif; car, par suite de la
température, celui-ci déserte le champ de laction, en se
volatilisant. Si la condensation ne se fait que partiellement,
la distillation & reflux est une véritable séparation, que l'on
utilise dans la distillation fractionnée.

La distillation par entrainement est surtout employée
pour la séparation de liquides mélangés, non miscibles I'un
a l'autre. Dans cette opération, on utilise la propriété, que
posséde un courant de vapeur d’'eau, d’entrainer avec lui des
proportions notables de substances dont le point d’ébullition
peut méme dépasser 200°, (ainsi de la toluidine (rg89), de
la naphtaline (2189), du phosphore (2g09), etc.). La quantité de
ces vapeurs entrainées est d’'autant plus forte que la tempé-
rature de la vapcur d’eau sera plus élevée. Il y aura donc lieu
d’employer dans ce but, aussi bien dans le laboratoirs que
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dans l'industrie, de la vapeur surchauffée plutdt que de la
vapeur sous haute pression.

Quand des liquides mélangés sont insolubles les uns
dans les autres, le mélange bout 4 une température inférieure
au point d'ébullition du corps le plus volatil et la vapeur
mixte est toujours & une température un pecu supérieure a
celle du point d’¢bullition du mélange.

Les appareils, employés pour ce genre de distillation,
différent de ceux que nous venons de voir, surtout en ce que
la cornue ou le matras, contenant le mélange a distiller, cst
en communication avec un ballon qui produit de la vapeur;
celle-ci aprés avoir été surchauffée dans un serpentin, placé
dans un four ou au-dessus d'un bec Bunsen, vient bar-
boter dans le mélange a distiller. Le générateur de vapeur
doit étre muni d'un second tube de dégagement pouvant étre
fermé par une pince agissant sur un tuyau de caoutchouc,
Ce second tube de dégagement reste ouvert aussi longtemps
que l'on ne fait pas passer la vapeur dans le liquide a distiller;
il permet aussi d'interrompre brusquement le passage de
celle-ci dans l'appareil distillatoire. Quant a la vapeur mixte,
elle est condensée dans un des appareils réfrigérants que
nous venons de voir, Quand le produit distillé est solide a
la température ordinaire,
il importe de régler avec
soin celle du condenseur,
de maniére que le pro-

duit condensé ne vienne
pas, en se solidifiant,

obstruer l'appareil, Les

Fig. 260.

liguides distillés seront
regus dans un récipient florentin dont la figure 260 repré-
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sente deux modéles. Ces appareils permettent aux liquides
de se séparer par ordre de densités; quand le récipient est
plein du mélange, c’est le liquide le plus dense qui en sort
seul, par le tube recourbé, 4 mesure que du nouveau liquide
mixte arrive du condenseur. .

La distillation fractionnée sapplique surtout a des
mélanges de liquides, dissous I'un dans 'autre, ou miscibles
l'un a l'autre. Dans ce cas, les lois de la distillation sont
beaucoup plus complexes ; les tensions des vapeurs produites
dépendent des proportions des corps en présence et les quan-
tités de vapeurs des divers composants du mélange varient
chaque instant. Dans le cours d'une telle opération, le point
d’ébullition s'éléve petit 4 petit, la tension de la vapeur mixte
change continuellement, de méme que la composition de la
liqueur distillée. Cependant, il y a des mélanges limites, qui
passent intégralement i la distillation, & une température
fixe, de sorte que cette opération, méme fractionnée, ne per-
met pas toujours la séparation des liquides mélangés. En
général, le corps le plus volatil domine dans les premiéres
portions distillées et le moins volatil dans les derniéres.

Dans la distillation f{ractionnée, on peut ne condenser
que partiellement les vapeurs; on les analyse, comme on dit,
pour recueillir & part les produits classés d’aprés les .tempé-
ratures d’ébullition, En redistillant chacun de ces produits
de la méme fagon, on parvient i obtenir des portions de
‘liquide dont le point d’¢bullition reste constant et qui sont
pures de tout mélange.

Pour faire cette analyse de vapeurs, au lieu de recueillir
directement, dans 'appareil de condensation, la vapeur mixte
qui se dégage du mélange, on surmonte 'appareil générateur
d'une espece de réfrigérant ascendant, appelé souvent déphleg-
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mafetr, maintenu a température fixe et condensant, 4 son
contact, toutes les vapeurs liquéfiables en dessous de cette
température; le liquide qui résulte de cette condensation
retombe dans le générateur, tandis que la partie de vapeur

= qui aura franchi ce déphlegmateur
arrive seule au condenseur final;

un thermométre, placé a l'entrée de

/

ce condenseur indiquera la tempé-

rature.

1

{a

Cette analyse peut encore s'ob-

tenir par le lavage méthodique des
vapeurs produites dans

les liquides provenant

d’'une condensation par-
tielle, comme cela se
fait dans les, colonnes
de rectification employées
dans l'industrie,

Les appareils les
plus en usage dans la

distillation fractionnée
sont les tubes (fig. 261),
surtout les ballons tubulés
(fig. 262), et parfois les
ballons simples, surmontés
du tube a boule de Wiirtz
(fig. 263), du serpentin dé-
Phlegmatenr (fig. 264), qui
se fixe au-dessus du bal-

Fig. 263, Fig. 264.

lon et qui est immergé dans un réservoir rempli d'eau a
une température de quelques degrés en dessous du point
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d'¢bullition du liquide le plus volatil, On a aussi d'autres
analyseurs plus compliqués : Vappareil a boules de Lcbel et
Henninger (fig. 265), qui est dun
usage constant dans la distillation
fractionnée des produits organiques,
celui de Glinsky, etc. Sans voulcir
entrer dans de plus grands détails,
disons cependant que les indications
du thermométre ont une importance
prépondérante, que cet instrument
doit étre bien gradué et que la boule
de celui-ci doit se placer vis-a-vis de
T'orifice du tube qui conduit au con-
denseur. Le thermométre sera tou-
jours placé dans le bouchon ainsi qu'il
a 6té dit, page 146 (fig. 245).

Fig. 265.

Luts. Nous indiquerons ici tout ce qui a rapport a
Iemploi des luts pour rendre bien hermétiques les joints
entre différentes parties d’appareils.

On emploic des luts de diverses espéces : lul d la favine
de lin, lut & la chaux et & Lalbumine, lut & Uavgile, lut au plitve, lui
gras, mastic résineux, etc, ’

Le lut & la farine de lin est celui que l'on emploie le
plus, pour la plupart des joints, tant dans les appareils dis-
tillatoires que dans ceux qui servent 4 la préparation des gaz,
etc. Pour obtenir ce lut, on fait une pate, assez consistante
pour ne plus s'attacher aux doigts, en malaxant & froid de
la farine de graine de lin avec un peu d'eau. On forme de
petits boudins de ce lut, que l'on enfonce dans les fissures

qu'il s'agit de boucher; on en met ensuite une couche peu
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1

épaisse, que l'on dispose réguliérement et proprement ; puis,
ayant mouillé le doigt dans l'eau, on polit et on lustre la
surface, de maniére & boucher tous les interstices qui pour-
raient exister dans la pite méme.

Le lut & la chaux, quoique plus difficile 4 faire, est aussi
fort souvent employé. On prend du blanc d’ceuf qu'on étend
de la moitié de son volume d'eau; on bat ce mélange, puis
on y ajoute de la chaux éteinte et tamisée, de maniére a faire
une bouillie claire et homogeéne, qu'on étend sur des bandes
de papier ou de linge et qu'on applique aux points qu’il s'agit
de luter. Ce lut doit &tre employé aussitdot aprés avoir été
préparé.

Le lut & Jargile est formé d'une pate d’argile plastique
mélangée dun peu d'ean; on y ajoute parfois une petite
quantité de bourre de vache. Il n'est employé que pour les
appareils qui doivent étre chauffés fortement.

On peut cependant, pour les opérations de la voie hu-
mide, employer aussi un lut 4 base d'argile plastique. Une
bouillie claire faite préalablement de farine de froment et
d’eau, a chaud, étant additionnée d’argile plastique et malaxée,
donnera une pite consistante qu'on peut utiliser dans ce but.

Le lut gras est fait d’argile cuite séche et broyée quon
malaxe avec de T'huile de lin cuite, et sept 4 dix pour cent
de litharge pour obtenir une pite bien ductile et liante, qui
forme un lut trés résistant 4 'eau et & la vapeur. On ne doit
l'appliquer que sur des surfaces bien séches.

Le platre, délayé dans l'eau de maniére 4 former une
bouillie assez épaisse, peut aussi servir de lut pour les appa-
reils qui ne doivent pas étre chauffés fortement. On délaye
aussi parfois le plitre avec de l'empois d'amidon ou de la

dextrine,
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Pour les tuyaux en grés ofi passent des vapeurs acides
on utilisera avec avantage un lut composé de

1 partie colophane broyée,
4 parties goudron,
6 parties de pierre d’avaine (1) en poudre fine.

Ce lut, bien malaxé & chaud, est employé avant refroi-
dissement.

On peut souvent aussi employer des luts qui s'appliquent
fondus. Ainsi, quand il s'agit de relier des parties de verre
avec des parties métalliques, on fait souvent usage de cire a
cacheter ou de mastics 4 base de résine et de gomme laque.
Le mastic Golaz rentre dans cette catégorie. Le mastic des
fontainiers, composé de 5 p. colopbane, 1 p. cire jaune,
I p. colecothar, fondus ensemble, rend de bons services,

Pour relier un tube de verre a une partie métallique,
on peut le faire avec de la soudure ordinaire 4 Iétain, si
T'on prend la précaution d'argenter préalablement le tube de
verre, de le cuivrer et I'étamer, ce qui se fait aisément. L’ar-
genture chimique convient trés bien pour cela.

Enfin, dans un laboratoire, l'opérateur doit aussi avoir
sous la main de la soudure 4 I'étain avec un fer a souder, car
souvent il aura 4 s’en servir et il doit s'exercer 4 acquérir une

certaine habileté qui lui sera utile dans maintes occasions.

{1) Variété de gras ou de psammite.
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Un genre de manipulations qui a pris singuliérement
d’extension dans les recherches de chimie organique est celui
qui consiste & renfermer les corps réagissants dans des vases
(tubes de verre scellés ou autres), qu'on chauffe sous pression
4 une température plus ou moins élevée.

On emploic aussi le chauffage sous pression pour le dosage
du chlore, du brome, de Yiode, du soufre, etc., dans les com-
posés organiques (méthode de Carius), pour celui de 'oxyde
ferreux en présence de l'oxyde ferrique, de la fécule, etc., ct
égalcment pour la production artificielle de certains minéraux.

On a utilisé, depuis fort long-
temps, la marmite de Papin (fig. 266)
dans laquelle on peut chauffer un
corps a une température supérieuare
a son point d’ébullition normal.
Mais cet appareil est dangereux i
employer, quand il n'est pas muni
de manométre. Il offre 'inconvénient
de ne pas étre 4 température con-

stante et d’avoir des joints fort diffi.

ciles 4 rendre étanches. La tempéra _
ture peut étre mesurée par des thermomeétres placés dans des
trous ménagés dans I'épaisseur du métal; quand on chauffe
de Teau, la température correspond a la pression réglée par
la soupape et indiquée au manométre. Les paroi-s métalliques
sont d’ailleurs attaquées par les liqueurs acides.

Cette méthode des vases clos est surtout employée pour

obtenir un contact prolongé, méme entre des substances vo-
Chimie 14
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latiles et, par suite, des réactions plus vives et plus complétes
sous l'influcnce plus ou moins prolongée de la température
et de la pression intérieure.

Pour réussir dans cet ordre d'idées, il a donc fallu
employer des vases clos qui continssent les corps réagis-
sants et un chauffage par intermédiaire, dont la température
fut maintenue constante (bain-marie, bain
d'huile, bain de plomb, blocs et étuves
munis de régulateurs). -

Les tubes de verre, quon utilise pour
ce genre d'opérations, doivent étre assez so-
lides pour résister a la pression qui se déve-
loppe dans leur intérieur; ils sont donc a
parois épaisses et de diameétre assez faible :
mieux vaut mettre la matiére dans deux tubes
plus étroits, .quc dans un plus large qui
résisterait moins bien & la pression. Souvent
ces tubes sont de cristal qui, plus fusible, se
laisse plus aisément sceller.

Le tube est d’abord fermé a une extré-

mité et parfols aminci vers lautre, en ¢

(fig. 267). Aprés lintroduction des corps

Fig. 267.

réagissants, le tube est étiré en une pointe a
paroi épaisse et assez longue pour qu'on puisse ouvrir et
refermer le tube a plusieurs reprises. On scelle ensuite la
partie effilée, préalablement bien desséchée. (Voir ce que nous
avons dit en parlant du travail du verre.) Il faut pour cela que
la pression intérieure ne s'éléve pas, ce qui aménerait un bour-
souflement du verre chauffé et par suite une grande diminution
dans la résistance de I'appareil. On doit dong, sil s'agit de li-
quidefort volatil, prendre des précautions spéciales pourqu'au-
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cun échauffement du tube ne se produise sous l'influence de la
flamme du chalumeau, ou méme de la chaleur de la main. On
fera méme bien dans certains cas, de faire le vide en scellant.

Au lieu de tubes, on fait aussi parfois usage de solides
ampoules de verre, plus ou moins grosses, dont le col est
gcellé de la maniére ordinaire.

On a aussi employé des vases de fer ou de cuivre;
ces vases sont utilisés dans T'industric sous le nom d’auto-
claves ; on ne doit s'en servir dans le laboratoire, qu'avec les
plus grandes précautions et pour des opérations bien connues.

Danscertains cas, les tubes scellés peuvent étre remplacés
par des vases bouchés. Les petites bouteilles a eau de Seltz,
les bouteilles & champagne, munies dun bouchon ficelé,
peuvent supporter d'assez hautes pressions et rendre de grands
services, quand le bouchon peut résister 4 I'action de la tem-
pérature employée ou des corps contenus dans la bouteille,

Le mode de chauffage de ces appareils est fort variable,
suivant le degré de température que l'on doit atteindre.
Un des points importants est la constance de la tempé-
rature pendant tout le temps que dure le chauffage. Quand
la températurec de roce suffit, on se contente de placer
les tubes dans un bain-marie que Yon chauffe; sil faut un
degré plus élevé, on remplacera l'eau du bain-marie par
des solutions salines saturées et, dans ce cas, il faudra pren-
dre les précautions nécessaires (alimentation continue, etc.)
pour éviter 'évaporation a siccité.

On pourra aussi avoir recours aux bains d’huile, de suif,
de métal fondu, au bain de sable, au bloc de fonte de Wies-
ncgg (fig. 268). Enfin, on peut chauffer dans les étuves & air
(fig. 26¢). La masse (huile, métal, etc.), chauffée ainsi, est
assez grande pour emmagasiner beaucoup de chaleur et le
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Fig. 209,
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tube n'est pas soumis aux variations plus ou moins rapides
que peut subir la source de chaleur,

Comme le chauffage doit étre longtemps prolongé, il est
désagréable d'étre incommodé par l'odeur provenant du
«chauffage des corps gras; on mettra alors le bain dans une
niche en relation avec une bonne cheminée ou bien on em-
ploiera les solutions salines saturées, Si l'on fait usage du
bain de métal fondu, du bloc de fonte ou d'une étuve a air,
il sera nécessaire d’adapter aux becs de chauffage au gaz
les régulateurs spéciaux dont nous avons parlé page 88,
pour assurer la constance dans la terﬁpérature.

Nous ne nous étendrons pas davantage sur
la description de ces appareils, mais nous devons
prémunir l'opérateur contre les accidents qui
peuvent se produire : - '

1° pendantlechauffage, par suite de la haute
tension des vapeurs ou de la forte pression que
peuvent développer des gaz permanents produits
par les réactions mémes;

2°¢ au moment ou l'on ouvre les tubes.

Pendant le chauffage, la pression peut briser
les tubes; aussi fera-t-on bien de régler la quan-
tité de matiéres réagissantes, d'aprés la résistance
des appareils et le volume supputé des gaz qui

doivent se produire, de maniére & ne pas obtenir
& de pression supérieure A 10 ou 15 atmosphéres. On
Fig. z70. fera bien aussi d'introduire le tube de verre dans
un tuyau protecteur ou fourreau de fer forgé, fermé aux
deux extrémités par des bouchons taraudés de mé&me métal
(fig. 270). On évite par ce moyen beaucoup d'accidents .pro-
venant de l'explosion des tubes, et I'on obtient un chauffage
Chimie 14.
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plus régulier. On fera bien d'interposer entre le tube en verre
et la gaine métallique du sable ou de la magnésie blanche.
Ces fourreaux métalliques sont surtout nécessaires quand on
doit chauffer aux bains métalliques de plomb ou d'étain.

Nous recommanderons aussi la plus grande prudence
pour rctirer le tube de verre du fourrcau en fer, aprés refroi-
dissement complet et pour U'ouvrir. En effet, aprés le chauffage,
les tubes sont souvent devenus trés cassants, a la maniére des
larmes bataviques et les accidents peuvent étre bien graves,
Pour ouvrir le tube scell¢, on fera bien, si 'on s'est servi du
tuyau protecteur, de tourner d’abord l'orifice vers un mur, de
ne sortir du fourreau de fer que l'extrémité effilée du tube de
verre, d'y faire le trait de lime avec 1égéreté et de ne casser
la pointe qu'aprés l'avoir entourée de plusicurs doubles de
linge solide et mouillé; car il n'est pas rare de voir l'appareil
de verre se briser en mille morceaux projetés avec force. On
peut aussi chauffer la pointe effilée 4 1a lampe.

Si la réaction donne lieu a des gaz et qu'on doive pro-
longer longtemps la réaction, on pourra ouvrir de temps en
temps les tubes, pour les refermer ensuite aprés la sortie des
gaz qui se sont dégagés. Si I'on désire étudier ces gaz, aprés
y avoir fait le trait de lime, on pourra placer, sur l'extrémité
effilée un tuyau de caoutchouc relié a un tube de dégage-
ment, dont I'extrémité débouche sous une cloche pleine d’eau
ou de mercure pour recueillir le gaz : cela fait, on cassera la
pointe par un coup sec, donné a travers le caoutchouc sur
Textrémité effilée. On pourra aussi plus simplement intro-
duire le tube scellé dans une éprouvette pleine de mercure
et posée dans une cuve hydrargyro-pneumatique. Cela fait,
de petites secousses ménagées contre le déme de 'éprouvette

améneront la rupture de la pointe,
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Préparation, purification, conservation
el manipulation des gag.

Tubes de streté. Lcs opérations pneumatiques sont
sujettes 4 des causes d'accidents qu’il importe d'éviter. En
effet, le gaz produit peut ne pas trouver un orifice suffisant
pour sortir; la pression du gaz augmente alors, parfois assez
pour provoquer la rupture ou lexplosion de l'appareil.
D'autre part, il peut arriver que cette pression vienne a
baisser en dessous de la pression atmosphérique : le vide
ainsi produit peut lui-méme causer le bris de l'appareil ou,
ce qui se passe le plus souvent, fait entrer dans celui-ci le
liquide dans lequel plonge le tube de dégagement. Ce der-
nier phénoméne, connu sous le nom d'abserpifon, peut occa-
sionner des accidents plus ou moins graves, par suite du
contact d'un liquide froid avec unc paroi de verre chaufiée,
ou des réactions, parfois fort vives, qui peuvent se produire
quand le liquide absorbé vient au contact des matiéres
réagissantes. .

Clest pour éviter ces inconvénients que 'on doit utiliser
dans les opérations pneumatiques des ubes de sirelé, qui
servent d'abord de manomélres indiquant les variations de
pression et aussi de soupapes de suveté, souviant du dedans
au dehors ou du dchors au dedans, -suivant que la pression.
intérieure devient plus forte ou plus faible que la pression
atmosphérique.
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Ces tubes sont souvent terminés par un entonnoir et peu-
vent alors servir pour l'introduction des liquides, sans quon
ait besoin de rien démonter ni d'interrompre l'opération.

Les tubes de sfireté les plus usités sont le tube drost simple,
le tube droit d entonnoiy (fig. 271), le tube en S (fig. 272), le fube
de Welter (fig. 273), le fube de Durand (fig. 274), le tube plon-
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Fig. 271. Fig. 272. Fig. 273. Fig. 274. Fig. 275.
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gewr i boule (fig, 276) ot parfois des fubes 4 soupapes séches,
rodéss (fig. 275).

Le tube droit, le tube a entonnoir et le tube de Durand
doivent toujours plonger dans le liquide de l'appareil. Quel-
quefois, pour éviter les obstructions, on les fait plonger
dans un bout de tube d’essai dont le niveau dépasse celui de
la matiére en réaction (fig. 277).

Le tube en S, portant en lui-méme sa fermeture hy-
draulique, ne doit pas, par conséquent, plonger dans le
liquide, Il peut d'ailleurs étre 4 une ou & plusieurs boules
sphériques ou cylindriques.
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Le tube de Welter est un tube en S fixé sur celui de
dégagement., Il semploie quand l'appareil producteur ne
peut recevoir le tube de stireté, soit parce qu'il ne portc pas
de tubulure pour le recevoir, soit parce que il y aurait des

Fig. 276. Fig. 277.

accidents 4 craindre si le liquide du tube en S venait 4 &tre
projeté sur lés matiéres réagissantes. La figure 278 montre
la disposition utilisée.

Le tube plongeur 4 boule est fixé aussi sur celui de
dégagement. Comme l'indique la figure 276, l'eau, dans la-
quelle il plonge, est contenue dans un vase @ de largeur con-
venable et la grosseur de 1a boule 5 doit ttre telle que I'air
puisse rentrer dans l'appareil avant que la boule soit pleine,

Les tubes de sireté 4 soupapes séches (fig. 275) portent

deux: soupapes de verre rodées, 'une s'ouvrant vers le de-
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hors, l'autre vers le dedans. Ces tubes sont seulement cm-
ployés quand une fermeture hydraulique préslente des incon-
vénients,

Fig. 278.

La pression du gaz est d'ailleurs indiquée par la hauteur
de la colonne liquide du tube de sfireté droit ou du tube en S.
Si cette pression doit étre considérable, ces tubes devront
étre d’assez grande hauteur, & moins d’obtenir la fermeture

hydraulique par un liquide de forte densité, le mercure, par
‘exemple.

Préparation des gaz,

La production d’un gaz est, en général, le résultat d'une
décomposition chimique, qui peut se faire a la température
ordinaire ou bien nécessiter le concours de la chaleur.

Nous aurons donc 4 distinguer les appareils utilisés pour
les préparations 4 froid, de ceux qui servent pour les prépa-
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rations d chaud. Les premiers sont plus robustes, pour
résister aux chocs, tandis que les seconds, pour pouvoir étre
chauffés, devront étre, s'ils sont de verre, & parois minces et
d'épaisseur bien réguliére.

Pour le montage de ces divers appareils, le percement
des bouchons et le faconnage des tubes, nous renvoyons & ce
que nous avons dit, en parlant du travail du verre et du
montage, voir p. 29. Nous appelons spécialement I'attention
sur la nécessité absolue d’avoir de bons bouchons, de les
percer avec soin, de les ajuster de méme et de ne jamads mettre
un dﬁ[:areil en marche avant de sétve assuré qu'tl est bien élanche.

Pour s'assurer de cette étanchéité, on vérifiera tour a tour
les différentes parties dont il se compose. 11 suffit, si l'appa-
reil comporte un tube de slireté, de le garnir d'eau, de fer-
mer les orifices des autres tubes ou goulots au moyen du
doigt ou de bouchons et d'insuffler un peu d’air pour aug-
menter la pression intérieure. L’eau montera dans le tube de
siireté et si elle se maintient 4 ce niveau, c'est quil n'y a pas
de fuite, Si la disposition ne comporte pas de tube de siireté,
on peut boucher les orifices des tubes ou goulots et aspirer
en laissant la langue appliquée contre 'ouverture. Y a-t-il une
fuite, l'air extérieur rentrera, le vide diminuera et la langue
ne sera plus retenue, ce que 'on reconnaitra aisément,

On ne doit avoir recours au lut qu'a la derniére extré-
mité, quand des fuites se produisent au cours de l'opération.
Un appareil bien monté ne doit pas étre luté avant d’étre
en marche.

Dés qu'il fonctionne, des fuites peuvent se manifester,
et leur recherche se fait en se basant, en général, sur des
réactions chimiques du gaz qui s'échappe; ainsi, une fuite
de chlore sera reconnue par les fumées blanches que ce corps
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développe au contact d'une baguette mouillée d'ammoniaque,
etc., etc. Chaque gaz aura une réaction spéciale utilisée pour
la recherche des fuites dans les vases ol il circule,

Parmi les appareils que l'on emploie 4 la température
ordinaire, citons les flacons ovdinatyes (fig. 279) et ceux 4 large

Fig. 279. Fig. 28o. Fig. 281. Fig. 282.

goulot (fig. 280), les flacons Durand (fig. 281 et 282), les flacons de
Woolf & deux tubulures (fig. 283) et parmi ceux qui peuvent étre
chauffés, les cornues simples ou tubulées (fig. 286 et 287), les
ballons ovdinaires (hig. 28q), les balloms tubulés (fig. =291), les
matras, les vases d Evlenmeyer (fig. 290), les ballons Durand (fig.
292) et les tubes-covnues. )

Les flacons ordinaives, les bouteilles et fioles, peuvent servir
dans bien des cas. Si le goulot est suffisamment large,
le bouchon pourra recevoir deux tubes, l'un de sireté et
I'autre de dégagement, de sorte que la production du gaz se
fera sans encombre. Mais, le plus souvent, le goulot est
trop étroit pour qu'on puisse y monter ces deux tubes et I'on
n'en adapte quun seul. Avec cette derniére disposition,

on n'est renseigné sur la pression intérieure que par le
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dégagement méme du gaz et l'on est forcé de surveiller de
trés prés et de ne pas quitter 'appareil.

Le flacon de Durand (fig. 281), a un col aminci, qui permet
de fixer aisément, a l'aide d'un bout de tuyau de caoutchouc,
le tube de Durand (fig. 284}, qui comporte un tube de siireté
et un autre de dégagement. Il présente parfois la forme repre-
sentée figure 282. Cet appareil est fort commode, dun mon-
tage rapide et aisé et ne présente que l'inconvénient de la
fragilité et du prix un peu élevé de ce tube spécial.

Fig. 285.

Fig. 283. Fig. 284.

Parfois, le flacon de Durand est & fermeture hydraulique
{fig. 285), ce qui rend le montage encore plus facile.

Le facon de Woolf 4 deux tubuluves (fig. 283), recoit a sa
tubulure centrale un tube de stireté droit a entonnoir, ser-
vant A I'introduction du réactif. Ce tube plonge de quelques
millimétres dans le liquide de 'appareil. La seconde tubulure
est munie d'un tube coudé pour le dégagement du gaz. Il ne
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pénétre dans le flacon que d'un centimétre environ en des-
sous du bhouchon. Cet appareil est trés solide et d'un bon
usage, mais il demande assez de temps et un peu de soin
'pour le montage, le choix et le percement des bouchons.

Passons en revue les appareils utilisés pour les prépara-
tions de gaz qui exigent le concours de la chaleur,

La cornue simple (fig. 286), nc peut recevoir de tube de
stireté, sauf celui de Welter et le tube plongeur a boules (v:
fig. 276), qui sont adaptés au tube de dégagement. Pour

Fig. 286. Fig. 287.

atténuer les inconvénients d’une absorption d’éau, on fera
bien d’incliner légérement le col de la cornue de maniére que
U'eau, & son entrée dans Pappareil, doive remplir tout le col
avant d’arriver dans la panse.

La cornue tubulée (fig. 287) cst d’'un usage plus sir. La
tubulure est munie d’un bouchon traversé par un tube droit
4 entonnoir, plongeant légérement dans le liquide de la
cornue, ou par un tube S, qui ne doit pénétrer dans Yappa.
reil que de quelques centimétres en dessous du bouchon.

S'i] y avait & craindre que le tube droit, ainsi employé,
vint & s’'obstruer par les matiéres trop peu fluides qui résul-
tent de la réaction, ou que le liquide froid du tube en S
occasionnit des accidents en pénétrant dans la cornue trop
chaude, on pourrait les éviter en remplacant la cornue

par un ballon et en adoptant une disposition fort sim-
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ple, qui consiste 4 faire plonger le bout du tube droit dans
un petit tube fermé a une
extrémité et assez élevé pour
dépasser de quelques centi-
métres le niveau de la ma-
tiére dans lappareil (fig.
288). Clest le liquide tou-
jours clair de ce petit tube
qui forme la fermeture hy-
draulique du tube de sii-
reté, de sorte quil n'y a
pas d'obstruction a craindre,
Nous recommandons spé-
cialement cette disposition
dans la préparation de l'oxy-
géne al'aide du bichromate

et de l'acide sulfurique, cte.

Fig. 28q. Fig. 2go.

Les balions (fig. 288 et 28g), les matras simpies, les wvases
@ Evlenmeyer (fig. 290), peuvent servir avee un simple tube de
dégagement, ou étre munis de bouchons & deux trous pour

recevoir un tube de slreté et un tube abducteur.
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Les ballons tubulés (fig. 291), et les matras tubulés, recevront
un tube de sireté fixé au bouchon qui ferme le goulot et la
tubulure servira pour le dégagement. Ces appareils sont trés

commodes et trés rapidement montés,

Fig 29:1. Fig 2g2.

Il en est de méme du ballon Durand (fig. 292}, soit celui &
goulot rétréci disposé de maniére & recevoir le tube de Durand
figuré p. 221, soit celui o le tube est fixé par un bouchon
de liége, ou celui & fermeture hydraulique.

Les tubes-cornues présentent beacoup d'avantages quand
on n'a 4 opérer que sur de minimes quantités de matiére.
Le diamétre en est souvent fort petit, de sorte qu'on pourra
v fixer le tube de dégagement, non par un bouchon, mais a
T'aide d'un bout de tuyau de caoutchouc, ou bien, la matiére
© ayant été introduite, on pourra étirer le tube et lui donnerla
forme convenable pour le dégagement du gaz.

Dans les diverses dispositions que nous venons de passer
en revue, le gaz produit sort par un tube de dégagement, appelé
aussi abductewy, qui doit le conduire jusqu’aux apparcils ulté-
rieurs. Le fube de dégagement sera le plus souvent un simple
tube auquel on fixe, a laide d'un caoutchouc, celui qui
pénétrera dans le flacon suivant. Ce mode donne plus d’élas-

ticité et est bien plus commode que celui qui consiste a
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employer, au lieu de caoutchoue, un unique tube reliant
directement les deux parties consécutives, L'appareil est alors:
tout d'une piece et le moindre mouvement améne la rupture
d'un tube ou le dérangement d’un joint. -

Il arrive que, dans les laboratoires, on ait 4 se servir
fréquemment d’un gaz déterminé, hydrogéne sulfuré, etc. Au
lieu d’en préparer une provision, il est souvent préférable de

L "

U

. Fig: 293. Fig. 204.

le preduire au moment méme. On peuat alors employer une
éprouvette de Dumas (voir fig. 306}, remplie du sulfure de fer
et renversée dans une large éprouvette remplie d’acide étendu.
Un bouchon percé de quelques trous permet 4 V'acide de re-
monter au contact du réactif, lc gaz se dégage et sort par la
tubulure supérieure munie d'un tube a robinet. Il existe aussi
de nombreux gazogénes spéciaux, ceux de Kipp (fig. 293), de
Von Babo, de Pisani, de Deville (fig. 294), etc., qui remplissent
Chimie 15
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plus ou moins bien leur but, mais dont nous dirons un mot,
sans entrer cependant dans le détail de la description. Tous
ces appareils sont fondés sur ce méme principe : st 'on vient
4 fermer le rohinet de sortie du gaz, celui-ci sTamoncelle au.
dessus des.matiéres qui le produisent et refoule sous lui le
liquide qui, par sa réaction avec un solide (zinc, sulfure de
fer, etc.), donne lieu a la production du gaz. Le contact entre
les matiéres n'existant plus, Ic gaz cessc de se produire. Dés
que 'on ouvre le robinet de dégagement, le liquide revient
au contact du réactif solide et la production gazeuse recom-
mence. L'opérateur a ainsi constamment sous la main le gaz
dont il a besoin. Ces appareils doivent étre tenus en parfait

état de propreté, sinon leur fonctionnement laisse 4 désirer.

Lavage, dessication et purification des gaz.

La purification des gaz peut ne consister qu’en un simple
lavage, destiné a retenir les matiéres mécaniquement entral-
nées, ou en une dessication pour enlever l'eau qu'il contient;
elle devient plus complexe quand le gaz 4 obtenir, mélangé
4 d'autres gaz qu'il s'agit d’éliminer, doit subir une véritable
epuration.

Cette élimination ou épuration s'obtient par laction
chimique de réactifs qui, mis en contact avec le mélange,
retiennent successivement I'un ou l'autre composant et laissens
intact le gaz, qu'il s'agil de wecueilliv. On comprend que ces
réactifs doivent varier dans chaque cas, suivant la nature de
I'impureté i enlever,

D’autre part, qu'il s'agisse d’'un lavage, d'une dessication
ou d’'une épuration, le contact entrele gaz et le réactif (laveur,
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dessicateur ou épurateur), doit &tre bien sutime ef sufisammeni
prolongé pour que l'action soit compléte.

Ces divers réactifs sont dailleurs solides ou liguides, ce
qui influe sur le choix des vases 4 employer,
Les appareils de lavage, de dessication ou d'¢puration,

destinés & contenir des' réactifs liquides, sont : le facon

ordinaire muni dun -
bouchon avec deux
tubes, le facon avec
tube spécial de Durand
(fig. 295, 296, 297),
le flacon de Woolf i deux
tubulures (fig. 298),
ou 3 ftrois tubulures
(fig. 299); ces appa-
reils peuvent présen-
ter une surface d’é-
puration trés grande

si Yon prend la pré-

Fig. 2g97. Fig. 298.

Fig. 29g.

caution, aprés avoir recourbé l'extrémité du tube d’introduc

tion du gaz qui doit arriver jusqu'au fond, de remplir com
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plétement les flacons de bouts de tubes de verre placés
verticalement sur toute la hauteur, comme cela existe dans
Tabsorbeur d’Orsat. Enfin il y a aussi toute une
série de barbofeurs d boule (par exemple : ceux de
Cloez (fig. 3oo et 3o1), de Mohr (fig. 302), de Lie-
big (fig. 303), dans lesquels une petite quantité
de réactif présente une surface considérable au
gaz qui traverse l'appareil.

Les réactifs solides sont surtout employés,
pour la dessication ct I'épuration, dans les tubes
droifs, simples ou a boules, dans les tubes en U
(fig. 304, 305 et 306) et les éprouveies dites A dessé-
cher, ou de Dumas (fig. 307).
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Ces divers appareils ne présentent guére de difficulté
dans leur emploi. On n'oubliera pas que les liquides, traversés
par le gaz, occasionnent une augmentation de pression et
que, sous ce rapport, les réactifs solides sont plus avanta-
geux, et ne nécessitent aucun tube de stireté.

Quand on se sert de 1'éprouvette a dessécher, on' fait
pénétrer le gaz par la tubulure du bas et il sort sec par celle
du haut,

Pour le lavage, c’est habituellement 'eau qui est utilisée
dans les flacons laveurs, & moins qu'elle n'ait une réaction
sur le gaz ou ne le dissolve en trop grande quantité. Dans le
cas de gaz soluble, on ne met que le moins d’eau possible

dans le laveur.

Fig. 308

Pour la dessication, on pourra souvent employer l'acide
sulfurique concentré dans des flacons laveurs, ou de la pierre
ponce imbibée de ce corps ou des perles de verre mouillées
du réactif, ou bien encore du chlorure de calcium, etc., dans
des tubes en U ou dans des éprouvettes de Dumas.
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Pour 'épuration, la nature des impuretés déterminera
le choix du ou des réactifs & utiliser. La préparation de
I'hydrogene pur (fig. 308), pour la synthése de l'eau, nous
montre un exemple intéressant de 'emploi de réactifs, placés

Fig. 309. Fig. 310,

dans plusieurs appareils consécutifs. (Voir
cette préparation plus loin.)

11 est souvent utile, méme parfois né-
cessaire, d'adapter des tubes de siireté aux
laveurs et aux épurateurs. Le flacon de
Woolf a trois tubulures est parfaitement
disposé pour cela (fig. 30g) : on munitd'un
tube droit ¢ la tubulure centrale; le gaz
arrive en &, traverse le liquide et s'¢échappe
par ¢; ainsi arrangé, il constitue un des
meilleurs appareils de lavage; il ne pré-
sente que les ennuis d'un montage assez
long. Pour diminuer ces inconvénients,
nou . ~rployons un flacon (fig. 3ro) dont
la tubulure centrale est d'un diamétre plus
grand qua l'ordinaire et dans laquelle
nous fixons un gros tube de verre au
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moyen d'un tuyau de caoutchouc, faisant office de bouchon.
Ce gros tube de sfreté plonge jusque dans le liquide; il
recoit dans son intérieur un petit tube ¢ de dégagement qui
reste libre et dont le bout, légérement recourbé, assure le
dégagement du gaz dans lintérieur du flacon; la deuxiéme
tubulure sert comme d’habitude pour la sortie du gaz lavé.

' On a voulu perfectionner le tube de Durand en le mu-
nissant d’'un tube de siireté (fig. 311), mais 'appareil est alors
tout a fait fragile et cofite, en outre, fort cher, raisons suffi-
santes pour expliquer le peu d'usage que P'on en fait dans les
laboratoires. :

_On n'emploie guére les petits tubes & boules que dans
les analyses. On peut méme adopter des dispositions qui

permettent de constater la quantité de gaz absorbée par cer-

Fig. 312, Fig. 313.

tains réactifs, 4 l'aide de pesées faites avant et aprés 'absorb-
tion. On peut aussi déterminer la quantité de gaz dégagée
pendant une opération, par la différence de poids, avant et
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.aprés, de lappareil producteur disposé pour ne laisser
s'échapper que du gaz sec et pur, Il faut, pour ce genre de
détermination, des barboteurs en verre soufllé, de formes
variées (fig. 312 et 313), et de poids trés faible.

Dissolution, conservation et manipulation
des gaz.

Le gaz lavé et épuré, qui est sorti indemne et pur des
laveurs et des épurateurs, peut étre destiné 4 étre counservé
tel quel dans des appareils que nous allons bientét étudier

Fig. 314.

“ou bien on peut le faire dissoudre dans l'eau et I'utiliser a
T'état de solution. Ainsi Fammoniaque liquide, lacide chlor-
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hydrique de nos_laboratoires ne sont autre chose que des
solutions du gaz ammoniaque ou du gaz acide chlorhydrique
dans de l'eau.

Les apparcils en usage pour les solutions de gaz sont les
mémes que ceux que pous venons de passer en revue, pour
I'emploi des réactifs liquides dans le lavage et I'épuration.
Les flacons de Woolf a trois tubulures, notamment, sont des
plus utiles et on en dispose un certain nombre en série, les
uns a la suite des autres, afin d'éugmenter la surface de con-
tact et d'assurer une dissolution compléte. La tubulure du
milieu de ces flacons scra munie d'un tube droit de streté
#, ¢, ¢", (ig 314) et comme chacun de ces flacons occasionne
une augmentation de pression, il arrive qu'a 'appareil pro-
ducteur, celle-ici devient assez grande pour qu'il faille prendre
un tube en S, suffisamment haut ¢, ou qu'il faille garnir
la boule de ce tube de stireté d'un liquide fort dense, tel que
le mercure.

La figure 314 ci-contre représente ]a disposition com-
pléte de lappareil employé fréquemment pour faire des
solutions de gaz. Pour ne pas laisser répandre dans l'atmos-
phére le fluide qui ne serait pas dissous, on terminc le
dernier flacon par un tube qui conduit & une cheminée ou
qui plonge dans un verre a pied v, contenant un liquide
capable de l'absorber.

11 arrive que Ton doit parfois régler le passage du gaz
et pour se débarrasser du gaz trop abondant on munit le
laveur d'un tube de bifurcation avec deux robinets R et
R/ (fig. 315), ce qui passe par R va vers les appareils de réac-
tion et R' est fermé ; quand le gaz est trop abondant on le

-dirige vers la cheminée ou ailleurs en ouvrant le robinet R,
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Les gaz que T'on a préparés et purifiés doivent le plus

souvent , pour servir aux expériences auxquelles on les

Fig. 315.

destine, &tre recueillis et
conservés i 1'état de gaz.
' Pour en remplir un
vase, on devrait d'abord
avoir ce vase débarrassé
de tout corps, méme de
lair qui remplit tous les
apparcils que, dans le
langage vulgaire , nous
disons vides.

On parvient & enle-
ver l'air d'un vase a l'aide
d'une pompe pneumati-
gque ou dune pompe

Sprengel. Cest un moyen peu pratique et qui cst rarement

employé.

Si le vase est 4 parois flexibles, comme l'outre de la fig.

315, on peut en expulser lair par le rapprochement des

parois. Cest ainsi que 'on vide unc vessie, une outre, etc.,

de Yair qu'elles contiennent.

Fig. 316.

Pour les vases 4 parois non flexibles, généralement on

chasse d’abord l'air dont le vase est rempli, en le remplagant

par un liquide dans lequel le gaz soit insoluble et sur lequel
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il n'ait nulle action, puis on fait arriver ce gaz qui monte
vers le haut en refoulant le liquide sous lui.
On utilise, dans ces différents cas, les appareils suivants]:
10 les ballons @& vobinets, dans lesquels on peut faire et
maintenir le vide, et les appareils 4 parois flexibles, wvessies,
ballons de caoutchouc vulcanisé, outves de peau ou de fotle caoulchoutée.

Ces outres C (fig. 317), munies d’'un robinet sont placées

entre deux planches D a charniéres. Quand l'outre étant
gonflée par le gaz produit en A et lavé en B, on veut se servir
du fluide qu'elle contient, il suffit de charger d’'un poids la
planche D pour obtenir un courant qu'on réglera a volonté
au moyen du robinet S. .

20 Ceux qui peuvent étre remplis de gaz par déplacement
d'air : ce sont des flacons de tous genres, qu'on laisse parfois
tout ouverts, le tube adducteur plongeant jusqu’au fond, si

. e gaz est plus lourd que l'air: dans le cas contraire, le tube
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débouchera au haut du flacon qui sera disposé le goulot en
bas. La figure 317 représente unc préparation de gaz ou le
flacon de droite ¢ est rempli par déplacement,

Fig. 0%,

Souvent on fera mieux de fermer le goulot par un bou-
chon muni de deux tubes, I'un pour l'introduction, pénétrant
jusqu'au bas ou jusquau haut du flacon, suivant que le gaz
sera plus lourd ou plus léger que lair; l'autre, de sortie,
partira, suivant le cas, du haut ou du bas du flagon. On
pourra avec avantage disposcr plusicurs flacons a la suite
I'un de l'autre; le tube de sortie du dernier communiquera
avec un appareil disposé pour absorber le gaz, si celui-ci est
incommode ou dangereux a respirer.

- On peut aussi, comme le conseille Bunsen, quand il
's'agit de recueillir des gaz & soumettre a4 l'analyse, mettre 4
la suite de Yappareil producteur des tubes & renflement, sorte
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de pipettes & bouts effilés, qu’on peut fermer au moyen de
caoutchouc ou sceller au chalumeau.

30 Les cuves pneumatiques, servant & recevoir le gaz dans
les tubes, les eudioméives, les éprouveltes, les flacons, les cloches d
guz avec les oblurateurs;

les tubes de Kevr ct de Cowper, si 'on n'agit que sur peu
de gaz;

enfin les réservoirs assez improprement désignés sous le
nom de gazoméires.

L'cau est le liquide le plus communément employé
dans les cuves pneumatiques qui alors sont appelées cuves d
ean ou cuves hydro-pneumatigues. On peut remplacer l'eau par
d'antres liquides et spécialement par des solutions salines.
Ainsi pour recevoir du gaz chlore, qui attaque le mercure et
qui est assez soluble dans 'eau, on prend une solution saturée
de sel marin qui en dissout beaucoup moins.

La cuve d eau la plus simple est
une auge ou cuve de section rectan-
gulaire (fig. 31g), munie d'une petite
banquette perforée sur laquelle on

pose les éprouvettes ou les cloches

remplies d'eau au-dessus de Jorifice

du tube par lequel arrive le gaz qu'il

s'agit de recueillir, On a de ces cuves
en tole vernie, en bois doublé de plomb; on en a de fixes et de
portatives.

On peut aussi se servir de terrines ordinaires; l'on
pose alors la cloche sur un support de fonte grillagé ou sur
une espéce de soucoupe (fig. 320) percée au centre et entaillée
pour permettre lintroduction du tube qui améne le gaz.
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Les cuves & mercure (fig. 321, 322 et 323), sont souvent de
marbre, de grés, de porcelaine, ou de fonte. Bien des dispositions

ont été préconisées et elles sont en général peu commodes.

Fig. 322, Fig. 323.

Le mercure est employé quand il s'agit, soit de gaz secs,
soit d’expériences de précision. La cherté et Ia haute densité
de ce liquide ont obligé de construire des cuves spéciales,
cuves hydrargyro-pneumatigues, disposées de maniére a contenir
le moins de mercure possible. '

Les manipulations avec cet appareil occasionnent sou-
vent des pertes de mercure, aussi fera-t-on bien de le placer
au centre d’'une auge de bois bien joint d'oti le métal répandu
pourra étre repris.

Ces cuves doivent d’ailleurs éfre maintenues en parfait

état de propreté et le mercure doit lui-méme étre bien pur et
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exempt de poussiéres. On parvient aisément 4 purifier ce
métal sans distillation, en le mettant dans un flacon solide, -
en le recouvrant d'un peu d’acide nitrique fort étendu, puis
en agitant pendant quelque temps, pour assurer le contact de
toutes les parties du mercure avec le réactif qui dissout les
métaux étrangers, plomb, zinc, etc., avant d’attaquer le mer-
cure. On le lave ensuite & grande eau, puis on le desséche
au moyen d'un linge et de papier Joseph.

Pour le débarrasser des poussiéres, on pourra le presser
au travers d'une peau de chamois, ou mieux, le faire passer
par un entonnoir a longue douille effilée, dont la pointe va
jusqu'au fond du vase qui doit le recevoir, Toutes les crasses
restent alors dans la peau ou dans l'entonnoir.

Les éprouvettes et les tubes gradués dont
on se sert avec ces cuves sont aussi de dimensions
trés réduites.

Les gaz se recueillent d'abord dans les éprou-
vetles (fig. 324), qui, comme le nom lindique,

servent surtout pour essayer le corps qui se dé-

gage et en vérifier sans danger la pureté et les

propriétés; parfois dans les iubes gradués et les

Fig 324. eudiométres, s'll s'agit de les mesurer ou de faire
des expériences spéciales.

Les clockes servent comme récipients, il y en a de toutes
grandeurs. On les distingue daillcurs en cloches simples ou
¢ bouton (fig. 325); en cloches tubuléés pouvant recevoir un
bouchon de liége (fig. 326), ou bien de verre usé a I'émeri
(fig. 327); elles servent surtout quand il y a a introduire
Yune ou l'autre substance dans le gaz obtenu; en clockes
¢ robimet, ou clockes 4 tramsvaser (fig. 328 et 329), sur les-
quelles on peut visser d'autres appareils munis d'une douille
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taraudée, par exemple, un ballon, une vessie d (fig, 330),
etc., que l'on voudrait remplir de gaz.

Fig. 329. Fig. 33o.
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Les tubes, les éprouvettes et les cloches graduées, servent

4 recueillir et & mesurer les gaz.

Les obturateurs servent a fermer les cloches pour pouvoir

les transporter pleines de gaz d'un lieu 4 un autre, Ce sont,

ou de simples soucoupes, ou des assiettes, remplies d’eau, ou

A

Fig. 331.

&

des disques de verre si la cloche a ses
bords rodés; on peut alors assurer la fer-
meture en enduisant les bords d'un peu de
suif.

Au lieu de ces cloches, on peut se servir
de flacons ordinaires. Quand ils sontremplis,
il suffit de les boucher pour pduvoir trans-
porter l'appareil et conserver le gaz.

On peut avec avantage, quand on n’a &
opérer que sur de petits volumes de gaz, rem-
placer les cuves par lcs fubes de Kerr ou de
Cowper (fig. 331). Ce sont des tubes recourbés
en forme de V & branches fort inégales, dont
la plus grande ecst scellée a Textrémité.

Remplis d'eau ou de mercure, la pression

atmosphérique empéche le liquide de s'écouler quand on

les place verticalement. Un tube de dégagement 4 arrivant

jusquau bas de la courbure permet au gaz de pénétrer dans

la grande branche, et le liquide est refoulé par la petite. Cet

instrument scra fixé par un support au-dessus d’une terrine

pour recevoir le liquide qui en sort. Il remplace avantageu-

sement la cuve 4 mercure.

Quand les quantités de gaz a recueillir et 4 conserver

sont relativement grandes, on a recours a des réservoirs de

Chimie 16
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plus fortes dimensions qu’on désigne sous le nom de gazo-
mitres (fig. 332 et 333).

Le gazometre qui est représenté par la figuré 332, est
d'un usage moins compliqué que celui représenté par la
figure 333. Dans une cuve G remplie d’eau plonge la cloche
C, équilibrée par un contre-poids A, lequel est attaché &
une corde P qui roule sur les poulies RR. Cette cloche
est garnie d'un robinet B par ou se fait l'introduction du
gaz : celui-ci souléve la cloche et dés que celleci en est
remplie, on ferme le robinet. Veut-on avoir un courant de
gaz, il suffit de charger la calotte de la cloche d'une rondelle
de plomb, ou de diminuer le contrepoids A, et d’adapter au
robinet B un tuyau qui conduira le gaz o1l on veut avoir;
e robinet B sera ouvert plus ou moins complétement, suivant
le courant que l'on désirera.

Le gazométre le plus généralement en usage, est celui
de Pepys, plus connu sous le nom de Regnault (fig. 333).
11 est composé d’'un réservoir a gaz, A, de tole vernie, muni
d'un tubeindicateur de niveau, ¢ L’introduction du gaz
dans cette partie se fait par une tubulure inclinée, ¢, fermée
par un bouchon taraudé. Un robinet 4, placé latéralement
4 la partie supérieure du réservoir permet de laisser sortir
le gaz contenu dans le gazomeétre, Une cuve B, fixée a une
dizaine de centimétres au-dessus de A, communique avec
cclui-ci au moyen de deux tuyaux munis de robinet; l'un, #,
part du fond de la cuve B et descend jusqu’au bas du gazo-
metre tandis que l’autre, 4, partant aussi du fond de la cuve B,
aboutit a fleur de la paroi du dessus du réservoir A,

Voici la maniére de se servir de cet appareil si utile.
Les robinets ¥ et & sont ouverts; le bouchon ¢ est vissé et

le tube d est fermé. On verse de 'eau dans la cuve B, de ma-
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niére a remplir tout le gazométre : elle descend par le tube x,
lair sort par & et I'on peut méme activer le remplissage en
laissant aussi sortir l'air par 4, tant que 'eau n’est pas arrivée
4 la hauteur de ce robinet. L'appareil étant tout rempli de
liquide, on ferme toutes les clefs. Cela fait, on peut alors
dévisser le bouchon ¢ sans craindre que l'eau du réservoir
A, retenue par la pression atmosphérique, s'en écoule. On

fait pénétrer alors dans la tubulure ¢ l'extrémité un peu

| HWHWI“

H\H L]

Fig. 332. Fig. 333.

recourbée du tube qui améne le gaz; celui-ci pénétre alors
bulle par bulle dans le réservoir A, en expulsant le méme
volume de liquide par ¢. Quand le gazomeétre est rempli, ou
quand le dégagement a cessé, on retire le tube, on replace le
bouchon ¢ et la cuve B étant remplic d'eau, l'appareil est
prét & servir, soit pour fournir un courant continu de gaz en
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ouvrant le robinet », qui donne la pression et le robinet
4 gaz d, par lequel le gaz sort, soit pour remplir une cloche
qui sera placée pleine d'eau dans la cuve B, au-dessus de
Porifice du tuyau central, dont le robinet & sera ouvert, de
méme que le robinct %, qui donne la pression au gaz. Dans
ces manipulations, il faut veiller a ce que la cuve B ne reste
jamais sans eau.

Les aspirateurs servent aussi parfois & recueillir et & con- .
server les gaz, souvent & les faire passer a travers certains
appareils.

Les aspivateurs simples se remplissent de gaz par suite de
I'écoulement de Veau dont ils ont été préalablement remplis;
cet écoulement est d’ailleurs réglé par un robinet fixé au bas
du réservoir ou par un tube de Mariotte par lequel entre le gaz.

Pour éviter d’avoir a4 remplir
d’eau un tel aspirateur, chaque fois
qu’il s'est vidé, on fait usage d'aspi-
ratewrs doubles, composés de deux
réservoirs superposés, dont I'un s'em-
plit quand l'autre se vide;l'cau s'est-
elle écoulée du réservoir qui a fone-
tionné, il suffitde retourner 'appareil
pour le remettre en état, ILa man-
ceuvre des robincts est simple et ne
nécessite aucune description. La fig.
334 représente une disposition sou-
‘vent employée; il y en a d'autres,
dans lesquelles tout le systéme est
suspendu 4 un bati & l'aide d'un

axe sur lequel on peut le faire bas-
Fig. 334. culer sans grand eflort.
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11 nous reste A voir une importante manipulation, c’est-
a-dire le transvasement qu'on fait quand le gaz, obtenu dans

Fig. 335.

I'éprouvette ou dans la cloche, doit étre transvasé dans une

autre éprouvette, dans une cloche ou dans un flacon, etc.
Le vasc qui doit recevoir le gaz est d’abord rempli d’eau

(si I'on opére sur la cuved eau), posé ensuite sur la banquette

Fig. 337.

de cette cuve, puis I'éprouvette ou la cloche contenant le gaz
est saisie de la main droite (fig. 335), enfoncée dans l'eau de
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la cuve et incliné de maniére 4 laisser le gaz sortir lentcment,
bulle par bulle, en dessous du récipient que l'on tient de la
main gauche par le bouton. Le transvasement se fait ainsi
sans difficulté,

Si le vase dans lequel le gaz doit étre regu est a orifice
étroit, si c’est, par exemple, un flacon ou un tube de faible
diamétre, on opérera de la méme maniére, mais aprés avoir
introduit au préalable un entonnoir dans le goulot, ainsi que
le montrent les figures 336 et 337, de maniére & ce que l'en-
tonnoir laisse entre lui et le goulot un espace suffisant pour
la sortie de l'eau.

Enfin, si l'on veut faire passer le gaz dans une vessie,
on transvasera d’abofd dans une cloche a robinet, sur laquelle
on vissera la vessie 4 (de l'intérieur de laquelle tout Vair aura
été expulsé); puis, ayant ouvert les robinets & et ¢ de la cloche
et de la vessie, on enfoncera la cloche dans l'eau de la cuve
(fig. 338):1e gaz passera dans la vessie et la gonflera. On ferme
alors les deux robincts ct l'on retire la vessic. Si on craignait
quun peu d'air ne ft resté
dans celle-ci, on ferait bien
d’expulser le gaz y contenu
et de la remplir de nouveaun
de la méme maniére.

La poire en caoutchouc
{fig. 33g) dont les soupapes
d’aspiration et de refoule-
ment sont respectivement
en ¢ et b, peut aussi servir

avec avantage. L'extrémité

du tuyau aspirant étant in-

Fig. 338.

troduit dans le gaz 4 trans-
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vaser, en pressant par saccades sur la poire I, ce gaz sera
dirigé ou on le désirera.

On peut aussi utiliser dans le méme but les pompes
Sprengel et autres, de méme que certaines pipettes spéciales.

Sl s'agit d'opérations analytiques dans lesquelles toute
perte doit étre évitée, des soins spéciaux et une certaine
habilité sont requis, surtout si 'on travaille sur la cuve a

mercure.

Supports. Il nous reste, avant de terminer la partie
descriptive des appareils, 4 dire un mot des supports qui ser-
vent a fixer des appareils divers dans la position o1 ils doivent
fonctionner,

Dans le cours des chapitres étudiés jusqu’ici, nous avons
figuré maintes fois des supports en parlant de diverses opé-
rations, Qu'il nous suffise donc de récapituler ici quelques-
uns de ces cas., Nous avons vu, par ex,, des supports pour
tenir des vases gradués (voir fig. 62 et 67); d’autres pour
soutenir les creusets au-dessus des sources de chaleur (voir
fig. 75 & 77 et fig. 157); d'autres, valets en bois (voir fig. 154
et 183), pour fixer divers tubes ou appareils; — citons aussi
les supports pour tubes d'essai (voir fig. 170); ceux pour les
tubes en U (voir fig. 308); ceux pour entonnoirs (voir fig. 1go-
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et 212); et enfin, les supports pour tubes de Liebig (voir
fig. 255, 256 et 257).

Outre ces appareils spéciaux, on a fort souvent, dans
les laboratoires, des supports articulées universels (fig. 340)

Fig. 340.

qui peuvent rendre les meilleurs services. La tige verticale
porte divers anneaux, pinces articulées a vis ou a ressort
que Ton peut fixer & diverses hauteurs et en diverses po-

sitions,
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PARTIE PRATIQUE

CHIMIE OPERATOIRE PROPREMENT DITE

OBSERVATIONS PRELIMINAIRES

A la suite de Ia publication de l'avant-dernicre édition du présent
manuel, divers desiderata nous ont été indiqués, avec priere de renseigner
dans ia future édition, sur les dispositions que nous prenions pour les
travaux de nos élves, sur les appareils dont ceux qui veulent sadonner
aux travaux chimiques, doivent se munir pour faire les préparations des
corps dont nous allons nous occuper et sur les prémiers soins & donner en
cas d’accidents. Ces renseignements, pouvant étre utiles, nous allons tacher

de signaler ici les points les plus importants, concernant ces questions,

’

Installation d’un laboratoire. Notre plus grande préoc-
cupation dans la direction des travaux de notre laboratoire, on travaillent
% la fois jusqu'd 7o éléves, a éé toujours de tAcher d'éviter toutes les
causes d'accidents et cette préoccupation se traduit bien souvent dans les
recommandations que nous indiquerons et que parfois I'on pourrait trou-
ver inutiles ou puériles. C'est encore pour faire opérer avec moins de
danger que nous faisons travailler les étudiants de 17 année par groupes
de deux, ce qui permet aussi un montage plus rapide des appareils, une
surveillance plus continue et un enseignement mutuel.

Chaque groupe de denx éléves a une place numérotée, o ils doivent
travailler constamment, sauf pour les opérations qui doivent étre faites
sous la hotte. Ils ont devant eux une étagére, sur laquelle se trouvent
placés quatre flacons bien étiquetés (acides sulfurique, nitrique, chlorhy-
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drique et ammoniaque), et ils ont & leur disposition une armoire, con-
tenant divers appareils qui leur sont confiés, dont ils sont responsables et
qu'ils doivent reproduire 4 la fin de I'année. Les cbjets perdus, cassés ou
détériorés sont remboursés.

Voici la liste de ces objets :

Une lime triangulaire pour couper les tubes.

Upne queue de rat, pour percer, et une lime plate pour ajuster les
bouchons.

Un bec Bunsen, portant le méme numéro que la table de travail.

Une toile mérallique.

Un petit bain de sable.

Une capsule de porcelaine.

Un flacon de Woolf 4 2 et un a 3 tubulures.

Deux cornues ordinaires.

Une cornue tubulée.

In tube en U ou une éprouvette A dessécher les gaz."

Une éprouvette A essayer les gaz.

Une cleche i gaz.

Une soucoupe.

Deux vases a dissolution.

Deux verres de Berlin.

Deux entonnoirs.

Trois verres & expériencoe.

Une série de quatcrze flacons avec des solutions des réactifs purs
suivants : acide chlorhydrique, acide sulfurigue, acide nitrique, soude,
caustique, ammoniaque, chlorure, carbonate, sulfhydrate et oxalate
d’ammonium, ferrocy-anure et ferricyanure de potassium, acetate de
plomb) chlorure de baryum et hydrogene sulfuré.

Un support avec 12 tubes & essali,

Quelques bouts de tuyaux en caoutchouc.

Deux agitateurs.

Quelques appareils (balances de Roberval, mortiers de porcelaine,
nombreuses cuves 4 eau, éprouvettes graduées, supports divers, briques,
etc.), placés, soit sur des tables spéciales cu sous les tables de travail,

sont 4 la disposition générale des éléves.
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Pour certaines opérations, ces divers appareils ne sont pas suffisants
et les étudiants, en donnant un bon signé par eux, regoivent tous les objets
dont ils peuvent avoir besoin. L'opération finie, les bons sont échangés
contre les objets préiés. Si, au contraire, I'étudiant ne le rend pas, le bon
reste au magasin et,  Ia fin de I'année, les comptes sont réglés. De la sorte,
I'é¢leve s’habitue 4 travailler avec soin, car il sait que, pour retirer son bon,
il doit rendre I'appareil qui lui a été confié. ou en payer la valeur. Ce
payement se fait contre un regu, tiré d’un livre & souche et déliveé par le
chef des travaux. Il peut étre assez intéresssant de savoir que, pour un
cours de 30 séances de 3 heures, la moyenne payée par nos étudiants
n'est pas de plus de 4 & 5 fr. Les produits chimiques sont donnés par
le laboratoire, de sorte que les étudiants n'ont rien 4 payer de ce chef.

Avant chaque séance, les produits sur lesquelles les éléves ont 4 opérer,
sont placés sur chaque table, sur un morcean de papier, avec le nom de la
matiére. Au tableau noir se trouve indiqué le numéro de la préparation A
faire par chaque groupe d’éléves.

La table de travail est une table épaisse en bois de sapin. Les pieds,
les tiroirs, les armoires sont peints & I'huile, mais la tablette de travail
est en bois paturel, Nous trouvons cela bien pré'[érablc aux tables ver-
nissées, aux tables de glace brute ou de phyllade qui sont d'un prix
bien plus élevé. La couleur ou le vernis se détruit, la glace se brise trop
aisément sous les lampes chaunffées, la glace et le phyllade sont trop froids
ct trop durs, et occasionnent la rupture des appareils en verre que l'on a
chauffés ou que l'on y dépose un peu trop brusquement. A celte table
sont fixés un robinet adapté a la distribution du gaz, un robinet 4 eau
ordinaire et 4 eau sous pression, plus un évier pour les eaux sales.

Un point important est 1a ventilation; elle ne pourrait jamais éire
trop grande. De bonnes cheminécs d'aérage viennent aboutir & fleur du
plafond; un fort bec de gaz est allumé sous ces cheminées et y détermine
un tirage énergique. Des vasistas mécaniques, des vitres s'ouvrant au haut
des fenétres, des vitres perforées qui donuent Pair et la lumiére, peuvent
ére utilisés 4 chaque fenétre. Des hottes vitrées, adaptées a d'actives
cheminées, servent spécialement pour les opérations plus dangereuses au
point de vue des émanaticns.

Le laboratoire doit aussi étre bien éclairé ; le nombre des fenétres est

d'zilleurs en rapport avec la bonne ventilation,
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On voit, par ce qui précéde, que le nécessaire que nous mettons a la
disposition de nos éleves, n'est pas bien colteux. Pour les personnes qui
voudraient se monter un laboratoire pour y étudier la chimie et s'occuper
des préparations de corps, nous avons & ajouter quelques considérations.

La liste des appareils que nous avons étudiés dans la premitre partie
de cet ouvrage, est bien longue et aurait pu étre plus longue encore. —
HaAtons-nous de répéter q_ixe tous ces appareils ne sont pas d'un usage
également courant ; tous ne sont pas nécessaires, et quand on connait bien
la maniére dont ils fonctionnent, on peut remplacer ceux qu'on n’a pas en
modifiant cenx que l'on a. — Nous devons méme mettre en garde le com-
mencant contre le défaut général de croire qu'on doit avoir un laboratoire
complet, monté de tout ce qu'il y a de mieux pour pouvoir travailler. I1
n'en est heureusement pas ainsi et pour répondre & une critique, bienveil-
lante d'ailleurs, qu'on a faite d'une édition précédente de ce manuel, nous
voulons indiquer ici la liste des quelques appareils qui sont suffisants pour
faire la presque totalité des opérations dont nous allons nous occuper dans
1a suite de ce livre.

Si I'on a le gaz A sa disposition, on aura pour le chanffage un bec
Bunsen ordinaire (fig. 2), un bec cintré (fig. 101), un chalumeau 4 gaz
(fig. 5), avec un petit soufflet cylindrique [fig. 8). Si I'on nc peut utiliser
le gaz, il faudra bien avoir recours a la lampe 2 alcool, dont on aura une
simple et une 4 double courant d'air {fig, 74): on aura de plus une lampe
A essence, un fourneau a manche (fig. 79) et un petit four 4 réverbere (fig.
82) et un autre pour le chauffage des tubes (fig. 83). On aura aussi quel-
ques triangles en fil de fer (fig. 77), un bain de sable, deux ou trois petits
creusets de Paris [fig. 133) autant de creusets et de capsules 4 bec, en por-
celaine. Ces pelit.'s objets de porcelaine, cotdtant assez cher, réclament
qu'on les choisisse avec soin et d’épaisseur bien uniforme. Une lime trian-
gulaire pour couper le verre, une quene de rat pour percer les bouchons,
une lime plate, un kilogramme de tubes de verre, quelques baguettes
plcines pour agitateurs, suffiront amplement. Ajoutez 2 ou 3 vases coni-
ques (fig. 176) pour dissolution 2 froid, autant de vases de Berlin (fig. 178),
quelques entonnoirs et une main de papier A filtrer, Un support avec une
douzaine de tubes A essais (fig. 170), et une série de flacons contenant des
solutions de divers réactifs purs servant & caractériser les corps, quelques
cornues ordinaires, deux cornues tubulées, un condenseur de Liebig (fig.
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255); un flacon de Woolf 2 2 et un & 3 tubulures (fig. 28 et 299), deux
ballons, deux matras, une éprouvette a sécher le gaz ou un tube en U, une
petite cuve 4 eau en zinc, une éprouvette, une cloche 3 bouton et une cloche
tubulée pour recueillir les gaz scront nécessaires, ainsi qu'une balance Ro-
berval, pouvant peser 5 kilogrammes et un petit trébuchet ordinaire (fig. 40).

Pour les pesées les plus exactes, que demandent les préparations des
corps, une balance de précision de 250 grammes, pesant au 1/2 milli-
gramme, suffirait amplement et ce n’est que pour les opérations analytiques
qu'une petite balance, pesant au 1/10 de milligramme, pourrait étre néces-
saire. La balance de précision n'est que trés rarement employée pour les
travaux crdinaires. ‘C’est une raison de plus de la mettre dans les meil-
leurs conditions pour la conserver 4 I'abri des vapeurs du laboratoire.

On se procurera aussi quelques appareils de mesurage, mais on ne
devra en prendra livraison qu'aprés en avoir vérifié la graduation (voir
page 63), car le commerce en fournit beaucoup de mal gradués. Parmi ces
appareils, d'un usage fréquent, on devra avoir :

Une burette anglaise de 200 c¢ (fig. 5q).

Une burette de Mohr a pince ou 4 robinet gradué en 1/z <¢ (fig. 62).

Un tube de 10 cc gradué en 1/10 de cc {fig. 61).

Un flacon jaugé de 500 ¢cc, un de 100 et un de 50 cc (fig. 48).

Quelques pipettes jaugées (fig. 40).

Pour les thermometres, on devra en avoir un pouvant aller jusque ~
110° et un autre jusque 3009, et il faut avoir soin de vérifier les points o
et 100° avant de s'en servir, afin de voir s'il n'y a pas de correction i faire
— et c'est souvent le cas.

Enfin, comme appareils de platine, on peut se limiter 2 un creuset de
platine de 4 centimegtres de bauteur avec un couvercle, forme capsule
(fig- 140}, et & une capsnle 4 fond plat, de 70 2 8o fnillimétrgs de diametre
sur 15 & 20 de hauteur. On y ajoutera 5o centimeétres de fil de platine,
de 5/10 de millimetre de diametre et unc petite pince & bouts de platine,
ou plus économiquement & bouts platinés, d’'un irés bon usage.

Quant aux produits chimiques, on pourra, en se basant sur les
préparations que I'on désire faire, dresser une liste des réactifs qu'il faut
commander.

Ce que nous venons de dire s'applique & un laboratoire servart

spécialement a la préparation des divers corps et aux expériences ordie

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



254. DES ACCIDENTS DE LABORATOIRE

nairesdela chimie générale. S'il s'agit de recherches chimiques spécialisées
dans telle ou telle direction, ou de laboratoires de chimie analytique
annexés 4 diverses industrics, on aura A faire face & d'autres exigences et
Von devra y installer toute une série d'appareils spéciaux, correspondant
3 la spécialité en vue. Il n’entre pas dans le cadre de ce manuel de donner
des indications particuliéres de ce genre.

Un mot encore au point de vue économique. Il faut tAcher de faire
le tout le plus économiquement possible et de se procurer les objets dont
on a besoin de bonne qualité et an meilleur marché. Pour arriver 4 ce
résultat, nous conseillerons, quand la chose en vaut un peu la peine,
de demander les prix-courants des grandes maisons ol se vendent les
appareils et de celles qui fournissent spécialement les produits de labo-
ratoire, de compulser ces listes de prix et de n'acheter qu'en connaissance
de cause. En régle générale, on ne doit pas acheter le tout & une méme
maison, mais s'adresser directement aux divers producteurs. La connais-
sance des adresses des bons fournisseurs est difficile 4 acquérir et d'autant
plus que, la concurrence sen mélant, il y a lien de se tenir toujours

au courant des variations de prix des divers articles.

Des accidents de laboratoire. Toute opération chimique
peut présenter des dangers, dont parfois la cause ne sait trouver d’expli-
cation satisfajsante.

Sans prétendre qu'on puisse prévenir tous les accidents, nous aurons
soin d'indiquer, dans les préparations que nous allons étudier, les précau-
tions spéciales 4 prendre, dans chaque cas, pour tacher de les éviter.

En attendant, nous allons rapidement les passer en revue pour donner .
quelques renseignements sur les premisres mesures 4 prendre, avant l'ar-
rivée du médecin, qui doit étre consulté pour la suite du traitement a

suivre. si le cas est un peu grave.

Coupures. Le travail du verre et le montage des appareils et des
tubes occasionnent souvent des coupures. Ces blessures, d'ordinaire,
n'ont pas d'importance ; dans quelques cas, cependant, elles peuvent étre
graves. Le premier soin est de s'assurer qu'aucun fragment L\jie verre n'est
resté dans la coupure; on lave ensuite ls plaie & grande eau et, aprés, avec
de l'eau salicylée, puis on replace les chairs dans leur position normale et

“on les maintient au moyen de baudruche adhésive, de taffetas anglais ou
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ou de sparadrap agglutinatif. Si le sang coule en abondance, on pourra
l'étancher avec de I'amadou ou de I'ouate imbibée d’un liquide astringent,
p.ex. : une solution d'alun dans quinze fois son poids d’eau, ou de perchlo-
rure de fer (4 20° Bé'. On placera par dessus de I'ouate salicylée et une
bande roulée; on asjoutera de ncuvelle ouatc imbibée du liquide astrin-
gent si le sang traverse l'appareil. Si une artere était coupée, — ce qu'on
reconnaitra 4 ’émission saccadée d'un sang vermeil, — on exercera une
compression eonvenable sur la plajie ou un peu plus haut, de maniere

4 arréter 'hémorrhagie et 'on s'empressera d'appeler un chirurgien.

Bralures. Les brilures peuvent étre d'intensité bien différente,
suivant le corps qui les a produites. Par exemple : la vapeur d’ean 1oo°
brile autrement que l'ean 4 cette température; l'eau bouillante ne
produit pas des effets aussi graves que l'huile bouillante (300°) ou qu'un
métal fondu, qui peut méme carboniser les chairs.

Les brilures produites par les agents corrosifs sont encore d'une autre
nature : car, outre la corrosion de la peau et des chairs, ces corps peuvent
agir par des propriétés toxiques spéciales, L'acide fluorhydrique demande
sous ce rapport des précautions particulitses: il faudra, notamment, se
servir de gants oun de doigtiers en caoutchouc. Les acides forts (sulfurique,
etc.), présentent aussi des dangers; mals le brome surtout est un des 1i-
quides dont il faut le plus se défier. )

Les brilures par le phosphore enflammé ontsencore un caractere
spécial et guérissent avec une lenteur désespérante.

Pour la plupart de ces brilures, faites par des acides ou par des corps
dont la combustion peut donner lieu 4 des acides, le premier soin est de
laver abondamment sous le robinet d’eau, puis de lotionner avec une eau
légérement alcaline (carbonate de soude au centiéme) ou tenant en suspen-
sion de la poudre de craie.

Si le liquide corrosif est alcalin (solutions concentrées de soude ou
de potasse caustique), aprés que la partie brilée aura été quelque temps
sous l'eau d'un robinet, on lotionnera avec de 'eau acidulée au centieme.

Enfin, pour les brilures ordinaires, le moyen le plus 4 conseiller cst

d'imbiber de liniment olév-calcaire (1) la partie briilée, qu'on recouvre

(1} On obtient ce liniment en agitant vivement de I'huile de lin avec
8 4 10 fois son volume d’ean de chaux.
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ensuite d’ouate; dans d'autres cas, la vaseline salicylée est d'un bon usage.
Dans les cas graves, on laissera au chirurgicn le soin de vérifier le premier
pansement et de le renouveler sil y a lieu.

Les brilures ordinaires étendues peuvent avoir des suites facheuses
et réclament nécessairement les soins d'un médecin.

Dans les laboratoires ou beaucoup d'opérateurs travaillent ensemble,
les projections de certains liquides en ébullitien peuvent occasionner des
brilures. non seulement 4 I'cpérateur, mais aussi aux voisins. Ainsi, quand
on chauffe un tube 4 essai, il faut toujours avoir la précaution de le diriger
vers une partie du laboratoire o1 les projections puissent se faire sans at-

teindre personne. Nous ne saurions trop recommander d'en agir ainsi.

Empoisonnements. Les empoisonnements par asphyzie sont extré-
mement rares. Il faut craindre cependant le gaz oxyde de carbone, qui se
dégage quand on travaille avec les petits fourneaux ol 'on brile du char-
bon de bois ou du coke, et cela d'autant plus que ce gaz ne se déctle pas
par l'odorat et que l'asphyxie, qu'il produit, est extrémement difficile &
combattre.

Le chlore a souvent pour résultat des effets qui trahissent plutét nne
action irritante qu'un empoisonnement, irritation des voies respiratoires,
quintes de toux et jusqu'a des crachements de sang.

Les vapeurs nitreuses produisent des effets du méme genre, Elles
incommodent moins en apparence, mais les effets intérieurs sont graves
et perfides.

On ne peut trop ‘recommander de s’abstenir de respirer de l'air chargé
de ces gaz irritants; et méme, en général, quand on veut reconnaitre
Yodeur d'un corps, 7l ne faut l'aspirer qu'avec précaution-et pas plus qu'il
ne faut pour le caractériser.

Que faire quand on a respiré de ces corps? — Tout d’abord, aller &
T'air pur, puis, prendre les antidotes les plus convenables pour chaque
gaz. Le sujet est trop étendu pour étre traité ici et le médecin consulté
indiquera le traitement dans chaque cas particulier.

L'inhalation dair enrichi d'oxygéne bien pur peut souvent rendre
de bons services.

Pour prévenir les intoxications par les gaz, le meilleur moyen est
d’opérer dans un laboratoire largement aéré.

Certains gaz doivent étre tout particuliérement évités, et en nommant
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T'hydrogene arsénié, nous aurons cité un des plus déléteres, qui a déja
donné lieu 4 plus d'un accident mortel, L'acide cyanhydrique présente &
peu pres les mémes dangers. Pour des préparations de ce genre, le labora-
toire bien aéré devient insuffisant et le mieux est d'opérer en plein air.

L'hydrogéne sulfuré est moins a craindre, mais il exige aussi certaines
précantions; heurcusement, son odeur désagréable le décele de suite.
Un bon antidote est le chlore gazeux : on place sous les narines une com-
presse imbibée d'eau chlorée; on lotionne légérement le nez avec une
dissolution étendue de chlore, de chlorure de chaux ou d'eau de Javel. On
asperge la figure avec de I'eau vinaigrée froide, on couvre les extrémités
de sinapismes.

Il est rare que, daps les laboratoires, on soit victime d’accidents
d'empoisonnement par ingurgitation de liquides corrosifs ou vénéneux.
§i la chose arrivait, le premier soin serait de provoquer un vomissement,
soit par des titillations de la gorge avec une barbe de plume, soit par
I'administration d'un vomitif, par ex. : dix centigrammes d'émétique,
divisés en deux doses, que I'on donnera a4 dix minutes d'intervalle. Pour
les liquides corrosifs, on fait boire au malade de l'eau albuminée (un blanc
d'cenf bien battu dans un verre d'eau qu'on réitérera plusieurs fois), ou
méme de I'ean savonneuse (dix grammes de savon blanc pour un litre
d’eau), ou de l'eaun tenant en suspension de la magnésic calcinée {quinze
grammes par litre}, puis on donnera le vomitif.

Explosions. Ici surtout les soins préventifs ont des résuliats pluos
directs. — Nous avouns indiqué, dans ce qui précéde, des causes d’explo-
sions évitées par l'emploi des tubes de sureté et par celul des tubes
protecteurs en fer dans les opérations sous pression. Si 'on ignore les
propriétés d'un corps suspect, on peut, si on a 4 l'expérimenter, prendre
la bonne précaution de mettre le masque en fil de fer et de n'opérer d'abord
que sur de petites quantités.

La trituration des meélanges susceptibles de détonner occasionne
souvent des explosions, gqu'on aurait prévenucs en réfléchissant aux réac-
tions des corps en présence. — Quand on a 2 faire des mélanges, on doit
éviter de broyer dans le mortier des sels fortement oxydés (chlorate, azo-
tate de potasse) avec des substances organiques, ou bien avec des sulfures

facilement oxydables, tels que le sulfure d'antimoine, etc. Quand on mani-

Chimie 17 .
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pule des fulminates. des picrates et autres agents explosifs, il faut, autant
que possible, les travailler humides et ne pas oublier que le moindre choc,
le moindre frottement méme, peut déterminer une explosion désastreuse.
Certains mélanges gazeux sont aussi explosifs — la combustion se
propage A travers les tubes les plus minces et avec une vitesse inouie.
Qu'on ne l'oublie pas quand on préparera I'hydrogéne, que les commen~
~ gants enflamment généralement trop vite, avant que l'appareil de produc-
tion ait été complétement débarrassé de I'air qui le remplissait au début
dela préparation. Dans ce cas, unc bonne précaution est de ne pastravailler
avec un mélange explosif fait 4 I'avance et conservé dans un gazometre,
ce qui est toujours dangereux; il faut faire le mélangc, A mesure du besoin,
par I'écoulement des deux gaz séparés, A travers des robinets réglés, ainsi
qu'on le fait pour l'alimentation du chalumeau oxy-hydrique.

Les manipulations des liquides peuvent aussi donner lieu & des explo-
sions ; elles sont cependant plus rares.

Nous aurons lieu d'appeler l'atiention spéciale de 'opérateur quand
les préparations a faire présenteront un danger particulier; nous indique-
rons autant que possible alors, pour chaque cas, les premitres mesures 2

) prendre, en attendant V'arrivée du médecin.

Il est d'ailleurs & conseiller d'avoir toujours sous la main une boite
de secours contenant les principaux objets a utiliser sans perdre une mi-
nute en cas d'accident. Voici le contenu de celle que nous avons A notre
laboratoire : des bandelettes roulées, du vieux linge, une bobine defi], un
paquet d'épingles, du taffetas anglais, de la baudruche adhésive, du
sparadrap agglutinatif, quelques feuilles de sinapisme Rigollot, quelques
barbes de plume, quelques doses de cinq centigrammes d'émétique. de
la poudre de crale, de la magnésie calcinée, de l'eau additionnée de
15 gr. de magnésie calcinée par litre et de l'eau additionnée de poudre
de craie, des flacons contenant du liniment oléo-calcaire, de la vaseline
salicylée, du chlorure ferrique en solution A 2o0°0®k, une solution d’alun
(1 alun pour 15 eaun; de l'eau vinaigrée, fle 'eau acidulée d'un centiéme
d'acide chlorhydrigue pur, une solution de carbenate de soude au cen-
tieme, de J'ean savonneuse (10 gr. savon blang par litre).

Maniere de travailler, IL.es exercices de chimie pra-
tique inscrits, au veeu de la loi sur I'enseignement supérieur,
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dans le programme des études actuelles sont certes destinés
4 produire les résultats les plus avantageux au point de vue
des connaissances chimiques,

Mais, pour qu'on en retire toute I'utilité désirable, il est
une condition indispensable que Vétudiant ne doit jamais
perdre de vue : cest que tout exercice pratique doit étre
précédé de l'¢tude théorique des opérations qu’il s'agit d'en-
treprendre. Aussi, nous ne pouvons trop engager les jeunes
gens qui vont suivre les travaux du laboratoire, a étudier
avec soin, avant chaque séance. les principes de chimie générale
relatifs aux préparations qu'ils vont avoir a faire. Clest la
marche rationnelle & suivre pour fixer les faits dans l'esprit,
cest le meilleur moyen pour réussir unc préparation chi-
fni@ﬁe, c’est ]la condition nécessaire pour les faire servir &
élﬁcider la théorie et pour manipuler sans danger, tant pour
l'opérateur que pour ses compagnons de travail.

La partie descriptive qui précéde fournira & I'étudiant
un résumé des connaissances les plus indispensables pour
lemploi rationnel des divers appareils que l'on trouve dans
un laboratoire. Nous‘y avons étudié les différentes opérations
de la chimie pratique et les appareils (iui servent a les réaliser;
nous recommandons 1'étude spéciale de cette partie, qui faci-
litera singuliérement la réussite des travaux que nous allons
passer en revue dans la suite de ce livre et la table alphabé-
tique que nous avons dressée permettra & l'opérateur de
trouver de suite tel renseignement dont il aura besoin quand
il sera en train de faire I'une ou l'autre des préparations qui
vont suivre, ’

Les excrcices dont nous allons nous occuper, consiste-
ront spécialement dans la préparation des divers corps de la
chimie, Pour chacun de ces travaux, l'étudiant devra en
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outre s’exercer au maniement de la table des poids atomiques
et calculer, d'aprés la formule qui rend compte de la réac-
tion, les quantités exactes des différents corps qu'il va mettre
en présence, et celles, en poids ou en volume, des corps
produits,

Pour 'exécution de ces calculs, nous donnons ci-dessous

les poids atomiques des principaux corps simples :

Aluminium Al 27.5 HvyDrOGENE H 1.
Antimoine Sb 120. ITode Io 127,
Argent Ag 108. Lithium . Li 7.
Arsenic As 73. | Magnésium Mg 24.
A yote Az 14. | Manganese Mn 55.
Baryum Ba 137. | Mercure Hg 200.
Bismuth Bi 210. Molybdene Mo 92.
Bore Bo 11. ;‘ Nickel Ni 5.
Brome Br 8o. Or Au 196.3
Cadmium Ccd 112, Oxygéne o 16,
Calcium Ca 40. Phosphore . Ph 31.
Carbone C 12, Platine Pt 197.
Chlore Cl 35.5 Plombd Pb 207.
Chrome Cr 53.5 Potassium K 3q.
Cobalt Co 58.7 Silicium Si 28,
Cuivre Cu 63.5 |' Sodium Na 23.
E‘tain Sn 118. Soufre S 32,
Fer Fe 56. 1| Strontium Sr 88.
Fluor Fl 19. Zinc Zn 65,

Voici un exemple de calcul de ce genre,

I.a préparation de I'hydrogéne, ainsi que nous allons le
voirbientdt, peut se faire en décomposant, par le zinc, l'acide
sulfurique étendu. La réaction qui se passe est réglée par
la formule suivante ;

H,50, + Zn 4 aq = ZnS0, 4+ H, + aq.
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Traduisons cette formule en poids :

Le poids moléculaire H,SO, est donné par la somme
des poids atomiques des éléments constituants (en tenant
compte du nombre d’atomes).

Hy= 1 X2at. = 2
S =32X1at. = 32
O, =16 X 4at. = 64

Le poids moléculairede H,SO, = 98
Le poids atomique du Zn est = 65
Celui de Zn SO, est:
Zn =65 Y 1 at. = 65
S =32 1at. = 32
O‘=16X4z}t.=64

Poids moléculaire de ZnSO, = 161
Le poids atomique de H = 1 d’ou
Hy=1Xz2at.= 2
La formule de la réaction étant :
H,S0, + Zn = ZnSO, 4+ H,
nous Posons en dessous O8Er - 6567 — 16187 - 280
les poids correspondants
et le volume de Thydrogéne gazeux est celui de 2 atomes-
grammes ou 2 fois 11lit163, soit 2211326 qui est le volume
gazeux de la molécule-gramme, c'est-d-dire du peids dela molé-
culeH,, ou 2 grammes, en supposant que les chiffres indiqués
dans la table des poids atomiques représentent des grammes.
Cela connu, nous pouvons résoudre facilement, par une
simple proportion, ou par la régle d'unité, divers problémes,
entre autres :
Combien-n parties dacide sulfurique peuvent-clles produive de
parties A) de sulfate de zinc on B) d'hydvogine? — Combien de ko3 de
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zinc dotvent étve consommés pour pvoduive n kos d’hydrogéne ou 1 litves
de ce gaz ou 11 koS de sulfate de zinc, — Etc,

Nous allons résoudre un de ces problémes :

On demande combien de litres d'hydvogéne (sous pression et
température no}males) cent grammies de zinc pewvent produive en
réagissant suv Uacide sulfuvique étendu.

Des données ci-dessus, nous concluons que 65 gr, de
zinc servent & produire 2 gr. dhydrogéne.

1 gr. de zinc servira 4 produire % gr. de H.

100 gr. de zinc serviront a produire ”é%) gr. == %)
== 3,08 gr. d’hydrogénec.

Or, la densité de 'hydrogéne rapportée a I'air étant 0,069
et le litre dair pesant 1 gr. 293 4 0% et 0,76 de mercure de pres-
sion, nous voyons que le poids d'un litre d’hydrogéne est :

1 gr. 293 ¥ 0,069 == 0 gr. 0,8q.

Les 3 gr. o8 ci-dessus seront donc le poids de 3,08

0,08g

= 34,6 litres d’hydrogéne.

100 gr. de zinc pourront donc produire 3 gr. o8 ou 34
litres 6 d’hydrogéne, a la température de zéro et a la pression
de o m. 76 de mercure,

Au lieu de chercher le volume en partant de la densité
du gaz, on peut plus commodément faire usage du volume
de la molécule-grammes qui, pour tous les gaz, est de 221it326,
le volume de I'atome-grammes étant 11lt163, la formule s'écrit
alors, en remarquant que H, est une molécule ou 2 atomes :

H,SO, + Zn =ZnSO, -+ II,
oB88r 4 658T = 1618r -} 28T .
Or, 2 gr. dhydrogéne, soit une molécule H,, occupent un
volume de 22lit326; donc, |
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65 gr. de Zn produisant 221it326,

< . lit326
18 Zn servira 4 produire 2_16’51—
li .
10087 de zinc » 22 1L322§>~<B == 3416 d’hydrogéne

4 la température o° et & la pression normale.

Voici un autre exemple de ces calculs :

Déterminer la quantité en poids el en volume d'anhydride cavbo-
nique que l'on peut obtenty en attaquant 150- grammes de calcaive pay
de lacide chlovhydrigue.

La formule qui rend compte de la réaction est

CaCO, + =2HCl = CaCl, 4 2H,O 4+ CO,
404+1243X 16 +2(1+35,5)=40+ 2X35,5 +2(2416)41242X1I
1008° + 738 = II118T + 368 4 4487

or, le volume de la molécule-gramme de CO, est 221it326; done,
100 gr. de calcaire produisant 44 gr. ou 221t326 CQO,,

. sr 221326
avec 187decalcaireonaura 447 est CO, ou —-—
100 . 100
. 150 22,326% 150
avec 1508’ de calcaireon aura ﬁ;go—— = B6ET ou -———IOOA—-—

= 331488 de CO,.

Nousdirons, en terminant ces observations préliminaires,
qu'une expérience de plus de vingt ans nous permet d’assurer
que si on veut bien travailler avec les précautiond que nous
indiguons, les 6pérationg marcheront bien, et sang le moindre
accident,

Avant d'entreprendre la préparation d'un corps, nos
éléves feront bien de lire aussi ce que nous indiquons, ¢'il y
a lieu, sous la rubrique accidents. 11 gagneront ainsi rapide-
ment les habitudes de prudence et la sécurité des gens qui
travaillent en pleine connaissance de ce qu’ils font. .
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HYDROGENE.

1. On prépare I’hydrogéne en décomposant a froid
T'acide sulfurique dilué au moyen du zinc.

La réaction est H,SO, + Zn+aq=2ZnS0, 4- H, 4 aq.
Cette réaction se faisant a froid, on pourra prendre pour
appareil producteur du gaz un flacon de Woolf a deux tubu-

lures (fig. 341), ou un flacon A une tubulure munie d'un tube

Fig 341.

de dégagement de Durand (v. page 220); on lavera le gaz

y

dans de l'eau mise en petite quantité dans un laveur, par
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exemple, dans un flacon de Woolf a trois tubulures, et le
gaz sera recu sous une cloche placée sur une cuve i eau.
Souvent quand le gaz doit étre recueilli sur 'eau, on pour-
rait se dispenser d’employer un flacon laveur, mais l'eau de
la cuve devient alors plus ou moins acide et pourrait corroder
la paroi de cette cuve, si celle-ci est de métal, — Le gaz
seva préalablement essayé au moyen de V'éprouvette a gaz et on
ne le recueillera sous la cloche qu'aprés s'étre assuré qu'il
est suffisamment pur. — Pour éviter tout accident, rappelons
qu'il ne faut pas essayer d'enflammer directement I'hydrogéne
a l'extrémité du tube de dégagement, avant de s'étre assuré
que ce gaz n'est plus mélangé d’air.

Pour la production de l'hydrogéne, on devra d’abord
diluer l'acide sulfuriqué concentré du commerce ; cette dilu-
tion se fera avec précaution, en versant, sous un mince filet,
10 pour cent en poids ou un volume d’acide dans dix-huit
volumes d'eau (et non pas l'eau dans l'acide car il 'y aurait
danger de projections), on agitera et on laissera refroidir.

Un acide trop concentré pourrait donner lieu 4 une pro-
duction d’hydrogéne sulfuré provenant de la réduction de
T'acide sulfurique & I'état d'hydrure.

On versera I'acide dilué par I'entonnoir du tube de siireté
du flacon producteur et seulement quand tout est monté et aprés
que Pon o vévifié st les joints sont bien élanches (voir page 219).

Ainsi que la formule lindique, le résidu qui reste dans le flacon
producteur, est du sulfate de zinc; il est mélé de zinc on d’acide sulfu-
rique en excés. Il y a souvent aussi un résidu noir léger, qui est formé
de diverses impuretés du zine commercial (C, Pb, Sb, etc.). En filtrant,
évaporant et faisant cristalliser, on peut obtenir des cristaux incolores
de ce sulfate ZnSO,-F 740,
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Si le zinc employé & cctte préparation contient du S,
de l'As, etc., 'hydrogéne dégagé contiendra de I'hydrogéne
sulfuré, arsénié¢, etc. Ne pas oublier ce fait quand il s'agit
d’utiliser cette réaction dans lappareil de Marsh. Le zinc
laminé, qu'on emploie habituellement, ne contient pas assez
de soufre ou d'arsenic pour qu'on ait besoin, dansles cas

ordinaires, de purifier de ce chef I'hydrogéne qu'il produit.

2. Méme préparation en remplagantle zinc parle ter.

Méme appareil, mémes précautions qu'au n° précédent, sauf en ce qui
concerne la dilution de ['acide, qu'on ne diluera qu'au sixiéme (1 volume
d’acideet 5 vol. d'eau) pour montrer Ia réduction de l'acide sulfurique en
hydrogéne sulfuré; on refroidira le mélange avant de s'en servir. Dans
ces conditions la préparation marche ascez vite et 1'on devra metire dans
le flacon laveur uve solution d'acétate de plomb pour purifier 'hydrogene;
elle retiendra sous forme de sulfure de plomb, I'hydrogéne sulfuré qui ne

manquera pas de se produire.

3, L’hydrogene se prépare aussi en décomposant
T'eau par le fer a haute température.

Quand on fait passer de la vapeur d’eau sur du fer porté
au rouge, le métal s'oxyde et '’hydrogéne est mis en liberté :
41,0 4+ Fe; =Te,0, + 4H,.

Pour réaliser cette réaction, on vaporise de l'eau con-
tenue dans une petite cornue munie d’un tube de sfireté a
entonnoir plongeant trés peu dans l'eau ou bien dans un
petit ballon % (fig. 342), et on fait passer cette vapeur a
travers un tube de fer 2 & rempli de rognures de fer ou de
petits clous et placé dans un fourneau a tubes. Il est chauffé
au rouge, en ayant soin de rafraichir les extrémités a et &
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pour ne pas laisser carboniser le liége des bouchons. On
recoit le gaz sur l'eau,

Les premiéres éprouvettes de gaz recueilli contiennent
toujours un mélange d'air; il faut donc essayer le gaz avant

de le recueillir pour les expériences.

Données numérigues. La densité de T'hydrogéne est 0,00g par
rapport a l'air. A o° et sous o0 m. 76 de pression, un litre d’hydrogéne,
pése o gr. 0895, il en faut donc 11 lit. 173 pour peser 1 gramme.

Le poids atomique de H est pris pour unité, H =1.

Probleme. Un ballon cnbant 1200 meétres cubes doit étre rempli
d’hydrogene; indiquer les quantités de zinc et d’acide sulfarique a 660 Be
pécessaires pour celte opération.

Expériences a faire. Légetreté spécifigue : emploi des cloches,
bulles de savon, petits ballons; difusidilité, combustibilité, harmonica
chimique, mélanges explosifs (précautions spéciales, surtout ne pas faire
de trop grands volumes de mélange explosif).
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CHLORE.,

4. Préparer le chlore par la réaction du peroxyde
de manganese sur l'acide chlorhydrique. Faire une so-

lution de chlore dans I'eau.
’
IL.a formule de la réaction est :

MnO, 4 4HCl = MnCl, + 2H,0 + Cl,.
La moitié seule du chlore des matiéres réagissantes se
trouve mise en liberté, I'autre moitié reste a I'état de chlorure

dans le_résidu. — I.a réaction exige le concours .d’une cha-

Fig. 343.

leur modérée, on la fera donc, soit dans un ballon, un matras
ou une cornue munie d'un tube de stireté, e peroxyde sera
utilisé en grains de la grosseur d'un pois, afin de faciliter la
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circulation du liquide jusqu’au fond de V'appareil et de régu-
lariser 'échauffement, L’'introduction de ces grains dans le
ballon, pouvant provoquer la rupture de celui-ci, on fera
bien de remplir d’abord le ballon g (fig. 343) avec de l'eau,
on introduira ensuite les grains de peroxyde et on videra en-
suite l'eau avec précaution. On chauffera soit directement,
soit au bain de sable ou au bain-marie.

Le chlore sera lavé dans trés peu d'eau en / et on pourra
l'utiliser pour en faire une solution dans l'eau distillée. Cette
eau sera placée dans des flacons de Woolf 4 trois tubulures
fetf'; le chlore en excés sera absorbé dans un verre a pied o,

contenant de la soude caustique en solution.

Ce qui reste dans la cornue, comme résidu de cette préparation, est
du chlorure manganeux, mélangé de peroxyde de manganése ou d'acide
chlorhydrique. Pour obtenir ce chlorure manganeux, on peut saturer
I'excés d’'acide avec de la craie qui précipite aussi les impuretés ferri ques
a l'état d’bydroxyde ferrique. La solution filtrée contient du chlorure
manganeux et du chlorure de calcium; on peut précipiter le calcium
par de l'acide sulfurique jusqu'a cessation de précipité. On filtre, puis on
évapore a sec ct I'on obtient ainsi du chlorurc manganeux assez pur.

Observations. On prendra toutes les précautions dans le
montage de 'appareil et on vérifiera, avant de Uutiliser, si tous
les joints sont bien hermétiques. Si, pendant l'opération et
malgré ces soins, on s'apercevait qu'il y a des fuites, on les
rechercherait en approchant de chaque joint un tube trempé
dans Yammoniaque. En présence du chlore, il y a alors
formation d'un nuage blanc de sel ammoniac. Dés que la
fuite est reconnue, on la bouche avec du lut 4 la farine de
lin (voir page 206), qu'on a soin, aprés la pose, de bien
lustrer avec le doigt mouillé d’eau.
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5. On prépare le chlore en décomposant le chlo-
rure de sodium meélangé intimmement de peroxyde de
manganese par l'acide sulfurique. Le recueillir gazeux.

Ce procédé, trés sntévessaut au point de vue théorique, west
guére pratique, et on préférera habituellement la méthode
du no 4,

La réaction se traduit par la formule :

MnO,+ 2NaCl+42H,50,=Na ,50,4MnSO,+2H,0+4Cl,.

Aprés avoir pesé des quantités de chlorure de sodium
{3g gr.) et de peroxyde de manganese (29 gr.) (1) répondant
4 la formule ci-dessus et avoir réduit en poudre- et mélangé
tntimement le tout, le mélange est introduit dans une cornue
ou un ballon. On prendra de lacide sulfurique concentré
dont on versera un volume dans un volume d'eau (et non
linverse!). Cet acide sera introduit dans l'appareil par le
tube de sirété, on chauffera au bain-marie et il se produira
du chlore.

Ainsi que la formule l'indique, on obtient, de la sorte,
tout le chlore contenu dans les matiéres réagissantes. L’'acide
sulfurique sera ajouté 4 mesure que l'opération avance; un
petit excés de ce corps ne nuirait d'aillenrs pas 4 la bonne
réussite de Fopération.

Cette préparation, exigeant le concours d'une chaleur
modérée, on chauffera au bain-marie; on agitera aussi, de
temps en temps, le ballon ou se produit le gaz.

Le chlore attaguant le mercure et étant assez soluble
dans l'ean, ne pourra &étre recueilli sur ce liquide. On le
desséchera donc en le faisant traverser un flacon de Woolf 5,

(x) 11 faut, dans cette pesée. tenir compte de ce que le MnQ,du

commerce ne renferme en moyenne que 8o ofo de MnO, pur.
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contenant de l'acide sulfurique & 660 B¢, ou bien, aprés
Tavoir Javé dans un flacon qui ne contient que peu d'eau,
on le fera ensuite passer & travers de la pierre ponce imbi-
bée d'acide sulfurique concentré, placée dans un tube en U
ou dans une éprouvette a pied. On le recueillera ensuite
par déplacement dans un {lacon ¢ La couleur verditre du
gaz indique que lappareil est rempli. On fera bien de
mettre plusieurs flacons ¢, ¢’, 4 la suite l'un de lautre (fig.

344); le gaz sortant du dernier sera absorbé par une solution

Fig. ) 344.

de soude caustique, en 7, afin que le chlore n: se répande
pas dans 'atmosphére du laboratoire.

On pourrait cependant, si on ne tenait pas a avoir le
gaz sec, e recueillir sur de l'eau chaude ou bien saturée de
sel marin, en ayant soin d’ajouter, au tube de dégagement, un

prolongement relié par un joint en caoutchouc et pénétrart
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jusqu'au haut de la cloche pour diminuer, autant que pos-
sible, le contact entre le gaz et 'eau. '

Ce qui reste dans 'appareil producteur, contient du sulfate manga-
neux et du sulfate de sodium dissous avec un excés d'acide sulfurique.

On peut aussi produire du chlove en utilisant Uaction du sulfate
de cuivre chauffé sur un mélange d'acide chlovhydrique sec et datr.
C’est la méthode de production du chlore par le procédé Deacon,
qu'on a proposé pour l'industrie, mais qui n’est point utilisée
dans les laboratoires.

Données numérigues. La densité du gaz par rapport 4 I'air est 2,45.

A la température de o° et 4 la pression de om,76 de mercure, un litre
de chlore pese 3 gr. 165. Il se liquéfie & 12,50 C sous une pression de
8 1|2 atmosphéres.

Un litre d’eau dissout environ 8 volumes de chlore.

Probleme. Quel volume de chlore (supposé A la température de a°
et 4 la pression normale) peut-on obtenir de 100 ko8 de peroxyde de man-
ganése MnO, pur.

Expériences. Brtler de I'H dans du Cl — et inversement, du Cl
dans de I'H — briiler du gaz de I'éclairage dans du Cl (noir de fumée) —

action du Cl sur le S, le Ph et les métaux — blanchiment — désinfection.

Accidents. Le chlore est trées dangereux 4 respirer et provoque de
la toux et méme, si la dose est un peu forte, des crachements de sang. Si
du gaz se dégage en trop grande abondance d’un appareil mal monté, il
faut retirer le fen de dessous le ballon producteur, cuvrir d'abord les
fenétres, les tenir larges ouvertes, et ne sapprocher de I'appareil que si
I'atmosphere est bien aérée.

Daus le cas ot l'on a absorbé trop de chlore, il faut respirer un peu
d’'ammoniaque étendue, un peu d'alcool fort, avaler méme un morceau
de sucre imbibé d'alcool, ou bien encore aspirer A fortes gorgées de la
vapeur d’eau chaude.

Onp peut boire aussi avec avantage du lait, du blanc d'ceuf battu, ou
de l'eau savonnée.
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IODE.

6. On prépare l'iode en décomposant un iodure
alcalin par de 'acide sulfurique concentré.

On prend une cornue simple bien séche, on y introduit
Ilodure alcalin, puis, au moyen d'un tube a entonnoir (voir
page 193), la quantité correspondante d'acide sulfurique con-
centré, en ayant bien soin de ne pas salir le col de 1a cornue.
Pour 3 p. d'iodure de sodium il faut 2 p. d'acide.

On introduit ensuite ce col dans le goulot d'un récipient
qu'on maintient & basse température en I'immergeant dans
de 'eau froide (fig. 345).

Fig. 345,

On chauffe ensuite la cornue, l'iode mis en liberté va se
sublimer dans la partie froide de Vappareil.

La formule de la réaction est la suivante :
2Nalo + 2H,S0, = Na,SO, + 2H,0 4 SO, + Io,.

Chimie 18
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Sil'on veut ne pas étre géné par le gaz sulfureux, on
munira l'appareil figuré ci-contre d'un récipient condenseur
tubulé pour conduire 'anhydride sulfureux 4 une cheminée
ou & un flacon de Woolf 4 trois tubulures contenant une

solution de soude caustique capable d’absorber ce gaz.

En comparant cette préparation 4 celle du n* 7, on voit que, dans les
mémes circonstances, lacide sulfarique agissant sur un chlorure donne,

- non du chlore, mais de 'acide chlorhydrique.

On prépare cependant aussi licde en faisant agir de
l'acide sulfurique additionné de 3 parties d’eau en poids sur
un mélange intime d'iodure de potassium et de peroxyde de
manganése. Il n'y a pas alors de dégagement de SO,.

Expériences. Fusion, sublimation, solution de 'iode dans les divers

dissolvants, réaction avec I'amidon.

ACIDE CHLORHYDRIQUE.

7. On prépare l'acide chlorhydrique par l'action
de I'acide sulfurique sur le chlorure de sodium.

L’action de 'acide sulfurique sur le chlorure de sodium
peut étre regardée comme se faisant en deux phases succes-
sives, d’aprés les formules suivantes :

1° H,SO, + NaCl = HNaSO, + HCl
2 NaCl +4 HNaSO, = Na, 50, + HCI.

La premiére partie de la réaction a déja lieu a froid, la
seconde exige le concours de la chaleur.

On prendra 20 gr. de sel qu'on mettra dans un ballon
ou une cornue tubulée, on y ajoutera par le tube & entonnoir
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de sfireté un mélange fait préalablement, de 30 gr. d’acide
a 660 avec 10 gr. d'eau.

Seulement, au lieu d’'un tube en S, on fera bien d’em-
ployer la disposition simple et fort commode (voir page 217)
que nous représentons ci
contre (fig. 346); on évite
ainsi toute obstruction de
I'extrémité de l'appareil de
sireté,

Le gaz sera lavé dans
un peu d'acide chlorhydri-
que ordinaire ou dans #és
peu d'eaw. Quant on veut
avoir le gaz HCIl sec, le
chlorure de sodium doit
avoir été fondu et on utili-
sera de l'acide non mélangé
d’'eau; on pourra aussi se
dispenser du lavage et on

Fig. 346. ' séchera dans un tube &
chlorure de calcium.

Le gaz chlorhydrique étant fortement soluble dans I'ean
ne peut étre recueilli que sur le mercure, ou par déplacement,
comme nous l'avons fait pour le chlore.

Nous préparerons une solution de ce gaz dans leau :
lappareil employé sera celui de la fig, 343, '

Le résidu dans l'appareil producteur est du sulfate de sodium, que
I'on peut obtenir en faisant évaporer 2 siccité pour enlever 'excés d'acide,
on reprend ensuite par l'eau et on fait cristalliser ; on obtient ainsi du sal-
fate hydraté Na,SO, - 10AQ contenant 55,g /s d'ean.
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Si la solution, d'ou se déposent ces cristaux, a une température supé-
rieure 4 330, le sulfate qui cristallise est alors anhydre.
Le sulfatc hydraté chauffé fond d'abord (fusion aqueuse), se déshy-

drate, puis se fond de pouveau sans se décomposer (fusion ignée).

8. On obtient aussi le gaz acide chlorhydrique
en taisant bouillir I'acide chlorhydrique ordinaire ou
esprit de sel du commerce. En faire une solution dans
I'eau.

Le gaz HCI est dissous en trés grande quantité dans
l'acide brut que fournit le commerce et que 'on appelle vul-
gairement esprit de sel, marquant 21 4 220 B* (35 ¢/, en poids
de HC], soit prés de 250 litres par litre d'esprit de sel). Si T'on
vient A chauffer, ce gaz, qui ne peut rester en solution a

chaud, se dégagera en abondance.
Eau

Fig. 347.
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Ce procédé de préparation est assez commode, sauf
quand on doit avoir du gaz scc; il est souvent utilisé dans
les laboratoires. Il suffira de mettre de esprit de sel dans un
ballon (fig. 347) assez volumineux et muni d’un tube de sireté;
laver le gaz dans de l'acide chlorhydrique en I. et le dissoudre
en feten f'.

On fera bouillir modérément. Le dégagement se fait
trés réguliérement et commence avant 'ébullition, Il se fait
plus aisément encore si l'on ajoute, aprés un certain temps
de chauffage et petit & petit de l'acide sulfurique concentré a
lacide chlorhydrique dans le ballon producteur.

Données numériques. La densité de lacide chlorhydrique, par
rapport 3 l'air, est de 1,247. Ce gaz se liquéfie 2 o° par une pression de
26 atmospheres.

Le poids d'un litre de HCI & O° et 0,76 de pression est 1 gr. 612.

Une solution de ce gaz dans 'eau, d'unc deunsité de 1,17, margue 220
a l'aréometre Baumé, clle renferme 34 1/3 ¢/ de gaz chlorhydrique sec;

cette solution constitue ce que l'on appelle vulgairement lesprit de sel.

Probleme, Quelle quantité d'acide chlorhydrique.d 220® peut-on
obtenir par la transformation en sulfate de 1co kilogrammes de sel marin,
contenant g5 ©/, de chlorure de sodium.

Expériences. Grande solubilité dans 'eau ; fumées A l'air — extinc-
tion des corps enflammés — action surles métaux — eau régale —
action de H, SO, sur le sel marin et sur l'esprit de sel — rechercher les

principales impuretés de I'acide brut, etc.

ACIDE FLUORHYDRIQUE.

g. On prépare 'acide Huorhydrique par la décom-
position du fluorure de calcium au moyen de l'acide
sulfurique, Gravure sur verre,

La formule de la réaction est
CaFl; + H,SO, = CaSO, + 2HFI.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



248 ACIDE FLUORHYDRIQUE

Le gaz HF] attaquant le verre, on se servira d'un appa-
reil en plomb. Cette préparation nous montrera l'action de ce
gaz sur le verre,

Le fluorure de calcium se mettra dans une cuvette en
plomb; l'on y mélangera Yacide sulfurique. Sur une plaque
de verre, échauffée avec précaution au-dessus d’'une lampe,
on enduira un vernis de cire (cire 4 p., térébenthine 1 p.),
on tracera un dessin en mettant le verre bien 4 nu au moyen
d’'une pointe de fer ect, avec cette plaque, on couvrira la
cuvette, On chauffera alors a une température modérée,
en placant la cuvette sur une brique préalablement échauffée;
l'acide fluorhydrique se dégage, attaque le verre et lopalise
dans les traits ou il est mis 4 nu; on a ainsi la gravure sur
verre qui peut étre terminée en dix minutes. L’excés de cire est
enlevé 4 chaud, puis par de la térébenthine ou du naphte.

Une gravure transparente sur verre peut aussi étre obte-
nue au moyen de la solution d’acide fluorhydrique, ou mieux
au moyen d'une bouillie épaisse de fluorure de calcium en
poudre fine et d’acide sulfurique concentré, On placera cette
bouillie sur la plaque de verre préparée comme ci-dessus et
garnie sur les cOtés d'un petit bourrelet de cire de maniére
A former une petite cuvette retenant la bouillie corrosive ;

aprés une heure, le verre est gravé.

Accidents. Ne pas oublier, pour ces préparations, que I'acide fluor-
hydrique est trés dangereux a respirer et que la solution produit des
* ulcéres qui se cicatrisent avec difficulté. Il faudra donc se placer, soit sous
la hotte d'une bonne cheminée ou mieux opérer en plein air. Il faut
manipuler avec des gants ou doigtiers de eaoutchouc ou de peau suiffée
ou enduite de vaseline. Si la main est atteinte, il faut lotionner avec de

I'ammoniaque un peu diluée d’abord, puis avee beaucoup d’eau.
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ACIDE IODHYDRIQUE.

10. Préparation de l'acide iodhydrique en solution
dans I'eau. )

Si 'on veut avoir une solution d'acide sodhydvigue dans 'eau,
on fera passer un courant de gaz hydrogéne sulfuré dans de
l'eau tenant en suspension de l'iode en poudre et 'on agitera
jusqu'a disparition de celui-ci. Le soufre, qui se précipite,
opalise la liqueur qu'on devra laisser reposer pendant un
certain temps, pour pouvoir I'obtenir claire par filtration.

11. On préparera l'acide bromhydrique par la
réaction du brome sur la naphtaline.

Le brome se combine a la naphtaline, carbure d’hydro-
gene C, H, et s'en détache a l'état d’acide bromhydrique.

Cette opération se fait 4 froid.

Fig. 348

On prendra un flacon de Woolf, & deux tubulures a

(fig. 348), que l'on remplira de naphtaline en paillettes. A
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la tubulure sera fixée un entonnoir # 4 robinet dont la douille
pénétre de 2 2 3 centimétres dans la naphtaline. La 2¢ tu-
bulure recevra un tube conduisant le gaz qui se dégage a
travers un flacon épurateur de Durand b a bouchon a l'émeri;
ce flacon est complétement rempli de pierre ponce im-
bibée 4 chaud de naphtaline fondue. Le gaz bromhydrique
qui sort de a est chargé de vapeurs de brome qui seront
retenues en b par la ponce naphtalinée, de sorte que le gaz -
HBr pur passera dans un flacon Durand ¢ disposé a4 envers,
cest-a-dire que le gaz arrivera par le tube latéral et s’échap-
pera par le tube central pour aller se réunir sous une cloche
posée sur le mercure 4. Ce flacon ¢ sert ainsi de flacon de
sfireté et permet de voir si le gaz est bien exempt de vapeurs
de bréme,

Accidents. Se défier du brome qui est trés corrosif et dont les va-
peurs sont dangereuscs 4 respirer.

OXYGENE.

12. On préparera l'oxygéne par la calcination
d’un peroxyde, MnO, par ex.

La réaction est traduite par la formule :
3MnO, = Mn,O, + O,.

La calcination se fait au rouge dans une cornue de grés,
chauffée dans un four & réverbére et munie d'un tube de
Welter (fig. 349). Sil'on veut purifier 'oxygéne, on pourra le
laver dans un flacon de Woolf a 3 tubulures, contenant une
solution étendue de soude caustique, et le recevoir sous une
cloche sur l'eau. Cette soude a pour but de retenir 'anhydride
carbonique qui, souvent, souille le gaz par suite des 1mpuretés

du peroxyde de manganése naturel.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



OXYGENE 281

L’oxygéne n'est recueilli que quand il posséde la pro-
priété de rallumer une allumette présentant encore quelques
points en ignition,

Probleme. Combien de litres d’oxygéne peut-on retirer par la calci-

nation de 100 ker de peroxyde de manganéte pur.

Fig. 349.

13. La calcination de l'oxyde rouge de mercure
donne aussi de T'oxygene.
HgO = Hg + O,
Ce procédé est surtout intéressant au point de vue
théorique.

La calcination au rouge de l'oxyde mercurique placé dans une petite
cornue ou un tube fermé assez solide, muni d'un tube de dégagement,
donnera de 'oxygéne. Le col de la cornue se recouvre d'un enduit miroi-
qui n'esttant autre que du mercure.

On p'emploiera aucun tube de stireté, mais on surveillera constam-
ment pour éviter tout accident d'absorption ou autre.
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14. Production de 'oxygeéne par la décomposition
du chlorate de potassium.

Clest le prot;édé habituellement employé.

Le chlorate de potassium, fortement oxydé, céde tout
son oxygéne quand on le soumet 4 une température élevée.
Cette décomposition peut étre assez brusque et présenter des
dangers d’explosion ; on la régularise en mélangeant intime-
ment au sel & décomposer un poids égal de peroxyde de
manganése, ou d'oxyde ferrique, ou mieux, un peu d'oxyde cui-
vrique calcinés préalablement ; ces corps d’ailleurs, ne prennent
point part 4 la réaction. Il faut éviter avec soin toute présence
de matiéres organiques ou de sulfures : le carbone, le soufre
et T'hydrogéne de ces matiéres pouvant donner lieu a des
déflagrations.

La décomposition du chlorate seul est une opération
que P'on doit surveiller avec soin : le chlorate se fond d’abord,
de l'oxygeéne se dégage et il y a formation de chlorure et de
perchlorate ; par une augmentation de température, celui-ci
se décompose lui-méme assez brusquement, souvent avec explo-
sion ; 4 la fin, il ne reste que du chlorure :«

KCIO; = K1 + O,.

On se servira avec avantage d’un ballon, d'une petite
cornue ou d'un vase conique d’Erlenmeyer a fond plat; si
T'on ne met pas de tube de siireté de Welter, la préparation

sera surveillée de prés et chauffée avec précaution.

En reprenant par l'eau chaude le produit qui reste dans l'appareil,
on obtient une solution d'ot T'on peut faire cristalliser du chlorure de

potassium en cristaux cubiques,
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Ce procédé de la calcination du chlorate, mélangé
d'oxyde cuivrique, de peroxyde de manganése ou d'oxyde
ferrique, préalablement calcinés, est celui que l'on suit
généralement dans les laboratoires pour l'obtention de l'oxy-
géne. Quand on a & préparer d’assez grandes quantités de ce

Fig. 350.

gaz, on se scrt habituellement de la cornue en fonte A
(fig. 350), un flacon de Woolf 4 deux tubulures B servira de
laveur; le tube amenant le gaz & laver, pourra, avec avan-
tage, étre muni d'un tube de siircté de Welter C.

15. On pourrait préparer aussi I'oxygeéne en dé-
composant le bichromate de potassium par l'acide
sulfurique concentré.

Nous faisons cette préparation en considération de son
intérét théorique, car ce procédé n'est pas @ conseilller dans
la pratique.
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* Cette réaction exigeant le concours de la chaleur, on
prendra pour appareil producteur une cornue tubulée ou un
ballon muni dun tube &
entonnoir par lequel on
pourra introduire lacide
sulfurique ; l'on utilisera
avec avantage la disposition
représentée (fig. 351), pour
éviter l'obstruction du hout
du tube. L’emploi du tube
de sureté en S est a dé-
conseiller. Dés la tempéra-
ture ordinaire, l'acide sul-
furique a une action sur le
bichromate et déplace V'an-
hydride chromique en don-

nant du sulfate de potas-
Fig. 351, sium; cet anhydride, sous
l'influence de la chaleur et de 'acide sulfurique, donne de
Poxygéne et du sulfate chromique.
La formule de la réaction est la suivante :
K,Cr, 0, + 4H,SO, = K,SO, + Cr,(S0,), + 4H,0 + O,.
Les deux sulfates, se combinant, forment 'alun chromique,
résidu de Yopération. On obtient ainsi la variété verfs, inso-
luble. (Voir plus loin la préparation de l'alun violef).

16. Obtenticn de l'oxygeéne par l'action de l'acide
sulfurique concentré sur un peroxyde, MnQO, par ex.
MnO, + H,SO, = MnSO, + H,O0 4 O.

La réaction se fait a chaud. L’appareil producteur du gaz sera un
ballon, un matras ou une cornue muni d'un tube & entonnoir; on utilisera
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le peroxyde en grains; le gaz passera dans un flacon laveur contenant de
la potasse caustique pour enlever I'anhydride carbonique qui provient de
ce que le peroxyde naturel contient souvent des quantités notables de
carbonates divers. Le gaz sera ensuite recueilli pur I'eau.

Le residu, aprés avoir été filtré, est évaporé & sec pour chasser l'acide

sulfurique en excés; on reprend par de l'ean chaude, on filtre et 1'on a
ainsi une solution de sulfate manganeux qu'on peut faire cristalliser.
Données numérigues. La densité de l'oxygéne = 1,106 par rapport
3 l'air. Le poids d'un litre d'oxygéne — 1 gr. 430 @& o0 et o m. 76 de
pression). Liquéfié bout & — 181° sous pression normale.
L'air contient en volume 4/5 d'azote et 1/5 d'oxygéne. L'eau est com-
posée, en poids, de 8/g d'oxygéne et 1/g d"hydrogene.

Expériences. Combustions dans I'oxygene, soufre, phosphore, fer;
rallumer du charhon; lancer de l'oxygéne dans la flamme de I'hydrogene,
dans celle du gaz de I'éclairage; lumiére Drummond. Combustion inverse
de l'oxygéne dans V'hydrogéne. Absorption de l'oxygéne par lacétate
chromeux additionné d'acide chlorhydrique; idem par le pyrogallate de

potasse.

EAT.
SYNTHESE DE L'EAU.

17. L’eau peut étre obtenue par la réduction de
loxyde cuivrique, CuO, au moyen de I'hydrogéne.

L’oxyde noir de cuivre est facilement réduit par hy-
drogéne :

CuO + 2H = Cu 4 H,O0.

Cette réaction, réalisée comme suit, permet de détermi-
ner les quantités pondérables suivant lesquelles 'hydrogéne
et l'oxygéne se combinent pour former l'eau.

Il s’agit de prendre un poids, exactement déterminé,
doxyde de cuivre, qu'on placera dans le tube a boule F
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{fig. 352) et qu'on réduira par de ’'hydrogene bien pur et bien
sec, puis de recueillir et de peser 'eau formée, La quantité

Fig. 352.

d’oxygéne contenue dans ce poids d’eau est donnée par la
perte de poids de I'oxyde aprés réduction.

La préparation de P'hydrogéne se fait comme mnous
I'avons vu : on emploiera du zinc et de l'acide sulfurique
aussi purs que possible. Pour purifier 'hydrogéne, on le fera
passer 4 travers divers tubes en U remplis de pierre ponce

- imbibée de solutions : 19 d’azotate de plomb en C, pour fixer
I'’hydrogéne sulfuré, 2° de sulfate d'argent en D, pour retenir
I'hydrogéne arsénié qu'il pourrait contenir, On desséche alors
parfaitement, en E, le gaz au moyen de chlorure de calcium,
ou de pierre ponce imbibée d’acide sulfurique.

L'eau produite se condense, a l'état liquide, dans un
ballon G, dont on a constaté préalablement le poids, et que
Ton refroidit; les vapeurs d’eau qui ne se seraient pas con-
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densées sont retenues par un tube H également pesé qui
contient du chlorure de calcium et qui termine l'appareil.

18 Combinaison directe de l'oxygéne et de I'hy-
drogeéne.

On peut obtenir 'eau par la combinaison directe de
2 volumes d’hydrogéne et de 1 volume d'oxygéne, spéciale-
ment au moyen de l'eudiométre,
sous l'influence de 'étincelle élec-
trique,

On peut aussi recueillir 'eau
que donne la combustion d’'un jet
d’hydrogéne, en condensant les

gaz de la combustion appelés par
i

il un appareil aspirateur. Cette con-

Fig 353. densation se fera en surmontant

la flamme de Thydrogéne d'un

entonnoir froid spécial (fig. 353), prolongé par un tube plus

ou moins long, en guise de cheminée aspiratrice. La vapeur

d’eau produite se condensera contre les parois et I'eau con-
densée sécoulera par p.

ANALYSE DE L'EAU,

19. La préparation no 3 a été utilisée par Lavoisier
pour analyser l'eau, c’est-d-dire en déterminer la composition.

Une méthode plus simple et plus exacte est celle de la
décomposition ¢électro-chimique de l'eau par le courant
d'une pile.

L’eau pure, assez mauvaise conductrice de I'électricité,

exigerait un courant voltaique énergique; quand on prend
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la"précaution de Paciduler, la décomposition peut se faire au
au moyen du courant de quelques couples Bunsen.

On emploie pour cette
opération le voltamétre (fig.
354), appareil décrit au cours
de physique,

L’hydrogéne se dégage
sur I'électrode de platine du
pole négatif et 'oxygéne sur
I'électrade du péle positif;
ces gaz sont recueillis sé-
parément sous deux éprou-
vettes et 'on constate que
le volume de Yhydrogéne

recueilli est double de celui

de l'oxygeéne.

EAUX NATURELLES.

I'eau que l'on rencontre & la surface du sol n'est jamais
complétement pure. L’eau de pluie bien recueillie, ne con-
tient que des traces de matiéres minérales, mais renferme
beaucoup de gaz en solution. Les eaux de source, de
riviére, etc. sont moins pures et contiennent des quantités
variables de divers composés que les eaux ont enlevés, soit
a l'air atmosphérique, soit au sol, dans leur circulation sou-
terraine ou dans leur cours a la surface de la terre.

La quantité et la nature des mati¢res dissoutes dans
T'eau sont donc fort variables, suivant la nature du sol, et

cette diversité de composition permet de classer les eaux en
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eaux potables, en eaux non potables et en eaux mindrales, alcalines,
sulfurées, chlorurées, ferrugineuses, acidules, etc. etc.

L'eau potable doit étre fraiche, limpide et sans odeur,
d'une saveur trés faible, bien aérée et ne contenir quune
petite quantité de matiéres salines en solution :
de o gr. 13 4 o gr. 50 par litre au maximum;

soit : 0,04 gr. 2 o,17 de carbonate de calcium,

0,04 4 0,15 de chlorures alcalins ou alcalino-
terreux, surtout de sodium,

0,03 a 0,27 de sulfates,

0,02 4 0,05 de silice, silicates, alumine, etc.

En évaporant avec précaution une goutte d’eau sur un
verre de montre, on observe, aprés évaporation compléte, un
résidu plus ou moins considérable sulvant l'eau employée :
les eaux potables ne doivent pas laisser plus de o gr. 5 de
résidu séché a 1700 par litre.

L'eau qui contient de plus fortes quantités de matiéres
minérales, ne peut plus étre considérée comme potable; elle
est dite crue, sélénileuse, salée, minérale, ctc,

L’eau potable doit étre aussi exempte que possible de
matiéres organiques, spécialement de matiéres organisées.

Elle ne doit contenir ni ammoniaque, ni acide nitreux
et 4 peine des traces d’acide nitrique ou de nitrate,

Elle ne doit contenir aucune trace d’acide sulfhydrique
ni de plomb.

EAU PURE.

20. Pour obtenir de I'eau pure, il faut distiller 'eau
naturelle avec les précautions nécessaires (voir p, 200); cest

une opération qui se fait souvent dans les laboratoires. On
Chimie 19
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utilise les alambics quand il faut en obtenir des quantités
considérables (voir p. 189).

On peut en préparer une quantité suffisante pour la vé-
rification des caractéres de 'eau pure, en employant comme
appareil distillatoire une cornue munie d'un réfrigérant de
Liebig. '

La figure 355 suffit pour indiquer la maniérc de monter

le tout, seulement, au lieu de lampe & alcool, on se servira

d'un bec Bunsen.

Pour que l'eau distillée soit bien pure, il faut apporter
quelques précautions 4 la distillation : la premiére partie de
l'eau distillée (premier dixiéme) et la derniére partie (dernier
dixiéme) recueillies ne sont point conservées, parce que des
impuretés peuvent s’y trouver : ainsi, les gaz dissous se retrou-
vent dans la premiére partie recueillie et quand les eaux
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contiennent du chlorure dec magnésium, si celui-ci vient &
se trouver trop exposé a la chaleur, il peut se former de
l'oxyde de magnésium et de I'acide chlorhydrique qui passera
avec la vapeur d'eau. Une ébullition tumultueuse peut aussi
donner lieu a des projections de I'eau de la cornue vers le
tuyau ou se fait la condensation, et 'eau distillée sera ainsi
salie, Les eaux chargées de matiéres organiques ou de bi-
carbonates, peuvent aussi donner lieu a de l'eau condensée
impure. 11 y aura donc lieu de vérifier la nature de Tean

distillée d’aprés les caractéres suivants :

CARACTERES DE L'EAU PURE.
L’eau pure doit :

al Ne laisser aucun résidu quand on en évapore quelques gouttes
sur un verre de montre ou sur une lame de platine.

5) Etre neutre aux papiers réactifs (tournesol bleu et rouge).

¢) Ne pas donner de précipité ni se troubler par I'addition des réac-

tifs suivants :

Eau de chaux. Un précipité annoncerait la présence d'acide car-

bonique ou de carbonates.

Oxalate d'ammonium. Un précipité signalerait la présence de sels
de calcium.

Chiorure de baryum. Un précipité dénoterait la présence d'acide

sulfurique ou de sulfates.

Nitrate d'argent. TUn précipité dénoterait la présence de l'acide
chlorhydrique ou de chlorures.

Permanganate de potassium. Une solution trés étendue de ce sel
perdraijt sa belle couleur violette, si 'cau essayée contenait des matidres
organiques. La réaction se fait mieuxz achaud et en présence de quelques
gouttes d'acide sulfurique.

Le sulfhydrate dammoniaque, {'acétate de plomb ne doivent nom
plus d onner aucun trouble ni précipité dans I'eau distillée.

Le savon s’y dissout complétement, en donnant une solution limpide.
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AIR DISSOUS DANS L'EAU,
21, Extraction de l'air contenu dans leau.

Les eaux naturelles qui séjournent au contact de l'air, en .
dissolvent les composants O, Az et CO,. Ces gaz ne sont pas
¢également solubles dans 'eau : l'air dissous dans l'eau n'a
donc pas la méme composition que l'air atmosphérique.

On sait que la solubilité des gaz diminue quand la tem-
pérature croit. Tout l'air dissous se dégage si l'on fait suffi-
samment chauffer Peau.

Pour réussir d retirer 'air dissous dans l'eau, on prend
un ballon qu'on munit d'un bouchon armé d’un tube affleu-
rant le bouchon par le bas; ce tube aboutira sous une cloche
pleine d’eau, maintenue sur une cuve i eau. On remplit
complétement cet appareil d'eau, sans en excepter le tube de
dégagement, puis on chauffe jusqu'a l'ébullition : lair se dé-
gage et va se rendre au haut du ballon, puis sous la cloche.

Voici la composition de l'air extrait de l'eau, mis en
regard de celle de l'air atmosphérique :

AIR AIR
EXTRAIT DE ATMOSPHE-
L'EAU RIQUE

a) Composition en poids :
Azote. . . . . . . . 64,5 76,9
Oxygéne. . . . . .\. 33,7 23,1
Anhydride carbonique . . 1,8 0,05

b) Composition en volumes :
Azote. . . . . . . . 67,3 volumes 79 volumes
Oxygéne, . . .. 31,7 21
Anhydride carbonlque .. 1 0,03
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Cette différence de composition est la meilleure preuve
que l'air est un simple mélange d'azote et d'oxygéne et non

une combinaison de ces gaz.

ACIDE SULFHYDRIQUE.

22. On prépare l'acide sulfhydrique par la réac-
tion de I'acide sulfurique étendu sur le sulfure ferreux.

La réaction se fait a froid, d’aprés la formule :
FeS 4+ H,S0, + ag = FeSO, 4 H,S + aq.

Le sulfure de fer sera en petits morceaux et I'acide sul-
furique, étendu de 8 a 10 fois son poids d’eau (1 vol. acide
et 18 vol. eau). Si l'acide est trop concentré, la réaction
sarréte par suite de I'insolubilité du sulfate ferreux dans une
liqueur trop chargée d’acide; il se forme ainsi une sorte d'en-
duit de sulfate qui isole le sulfure d’avec lacide réagissant.

L'hydrogéne sulfuré étant fort délétére (il suffit qu’une
atmosphére en contienne 1/1500 pour qu'un oiseau y périsse;
avec 1/200, un cheval ne peut y vivre), il est nécessaire
d'apporter tous ses soins au montage de l'appareil et il
importe de ne pas commencer U'opération avant de s'étre assuré
que les joints sont bien étanches.

L’appareil employé est tout a fait semblable a celui de
la préparation de I'hydrogéne (voir fig. 340).

Le gaz H,S est assez soluble; c’est une raison pour
mettre peu d'eau dans le flacon laveur. — On le recueille

cependant sur ce liguide, parce qu'il attaquerait le mercure
mais on fera bien d'utiliser de 'eau chaude ou salée.

Le résidu qui se trouve dans l'appareil producteur est du sulfate fer-
teux. Pour en retirer ce sulfate, il suffit de faire bouillir et de filtrer la
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solution, puis d'évaporer; on obtient ainsi des cristaux vert de mer de
sulfate ferrenx Fe30 -7a0.

Si on veut faire une solution d'acide sulf hydvique dans leau,
Pappareil laveur devra étre suivi de flacons de Woolf 4 trois
tubulures, pleins d’eau distillée préalablement bouillie; le gaz
excédant absorbé sera par de la soude caustique en solution,
comme on I'a fait pour le chlore (voir fig. 343).

On fait souvent usage, dans les laboratoires, de gaz acide
sulf hydrique pour précipiter les métaux a I'état de sulfures,
et, pour en avoir toujours sous la main, on utilise diverses
dispositions d’appareils producteurs ot le dégagement peut,

4 volonté, étre interrompu en fer-

S‘S?i-“ " mant le tuyau abducteur, ce qui se

d fait soit en tournant un robinet,

soit en abaissant un flacon, soit en

adaptant au tube de sortie un tuyau
de bon caoutchouc au milieu duquel
se trouve un bout de baguette de
verre plein qui I'obstrue. A ce tuyau
se fixera un tube de verre pour con-
duire le gaz dans le liquide a
précipiter. Pour que Thydrogéne
passe, il suffit de presser le caout-
chouc autour de la baguette entre
le pouce et lindex, Cette disposi;

tion est plus simple, moins couteuse

Fig. 356.

et fonctionne mieux qu’un robinet.
L’appareil Kipp (fig. 356), est souvent utilisé dans les labo-

ratoires pour avoir constamment sous la main un courant

d’acide sulfhydrique.
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Observations. Comme le sulfure de fer cmployé contient souvent du
fer métallique, I'hydrogene sulfuré qui se dégage contient alors de Fhydro-
géne. Si V'on veut avoir de I'acide sulfhydrigue bien pur, il est préférable
de le préparer an moyen du sulfure d'antimoine, d’aprés le n® suivant.

N. B. Pour faciliter la recherche des fuites d’un appa-
reil ol se dégage du H,S, on peut faire usage d'un papier
Joseph blanc, imprégné d’acétate de plomb : ce papier noircit
sous Vinfluence du gaz sulfhydrique.

23. On prépare aussi l'acide sulf hydrique par la
réaction a chaud de I'acide chlorhydrique sur la sti-
bine {Sb,S,).

La formule de la réaction est :

Sb,S,+6HCl=2SbC(l; +3H,S.
Laréactionse faisanta chaud exige que l'apparecil produc-

teur soit une cornue, un ballon, etc. — On pourra donc utiliser

P A B C

==z

Fig. 359.

la disposition de la figure 357, analogue 4 ce que nous avons
vu pour le chlorc et on fera une solution du gaz H,S dansl'eau.
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Le gaz préparé dans le ballon P sera lavé dans un peu
d'ecau dans le laveur A et dissous dans l'eau distiliée, bouilli
préalablement et placée dans le lacon de Woolf B. En C on
pourra aussi mettre de l'eaun, ou bien y absorber l'excédant
de H,S par une solution de soude caustique. _

On doit employer de l'acide chlorhydrique concentré.
On remarque souvent, aprés que le éaz H,S sest dégagé
pendant un certain temps, que le flacon laveur contient un
précipité couleur orange; ce précipité m'est autre que du
sulfure d'antimoine : du chlorure d’antimoine a été entrainé
et l'acide sulfhydrique agissant sur lui, en grande masse,

dans le flacon laveur, le transforme en sulfure d’antimoine.

Le résidu du ballon ayant été filtré et recu dans une capsule, si I'on
évapore l'exces d'acide chlorhydrique qui peut sy trouver, il restera du
trichlorure d’antimoine SbCl trés concentré, d’apparence butyreuse,

Données numériques. La densité du gaz est 1,19 par rapport a l'air;
le poids d'un litre H,S (0°; 0,76 p.) est 1 gr. 64. — A 10°, un volume
d’ean absorbe 3,6 volumes de gaz H S. Ce gaz se liquéfie 4 o° sous une

pression de 16 atmospheéres,

Expériences. Solubilité, combustibilité, extinction des corps en
combustion ; mélange détonnant avec I'oxygéne; réduction du permanga-
nate, des sels ferriques; réaction avec le chlore, avec l'anhydride sulfu-

reux, avec I'acide nitrique et avec les diverses solutions métalliques.

Accidents. L'hydrogéne sulfuré est trés dangereux 4 respirer. Heu-
reusement sa mauvaise odeur le décele de suite et de petites quantités,
assez fortes pour infecter I'air, ne présentent que peu d'inconvénients, si on
ne les respire pas trop longtemps. La présence de ce gaz dans les fosses

‘d'aisance a souvent causé la mort de vidangeurs ; on doit donc, avant de
faire pénétrer dans ces fosses, absorber l'hydr.ogéne sulfuré par des asper-
sions de lait de chaux, ou de lait de chlorure de chaux, ou d’eau chlorée.

En cas d'asphyzie, asseoir le malade 4 lair frais, desserrer tous les
vétements de maniére A faciliter la respiration; lotionner le nez et les levres

avec de l'eau chlorée ou tenir un peu de chlorure de chaux sous les narines
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— frictionner vivement et mettre des sinapismes aux extrémités en atten-
dant 'arrivée du médecin qu'on doit mander de suite. Des inhalations
d'air chargé d'oxygéne purifié peuvent étre fort utiles.

ACIDE HYPOCHLOREUZX.

24. On prépare l'acide hypochloreux en solution
dans l'eau en faisant réagir le chlore sur l'oxyde
mercurique en présence de l'eau.

On remplit de chlore, par déplacement, avec les précau-
tions indiquées au ne 5, un grand flacon ¢ (fig. 358); puis,

Fig. 338.

ayant délayé de 'oxyde rouge de mercure dans un peu d'eau,
on introduit cette bouillie dans le flacon, on bouche et 'on
agite vivement.
La formule de la réaction est la suivante ;
2HgO+2Cl,4-H,0=2HCIO 4+ Hg,OCl,.
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On doit mettre un excés d'oxyde rouge, afin de per-
mettre la formation de l'oxychlorure de mercure inscluble,
La couleur verditre du gaz du flacon disparait et la bouillie
passe du rouge au brun foncé; on laisse reposer, puis on
filtre le liquide; la solution claire contient I'acide hypochlo-
reux jaune verditre.

Expériences. Décoloration de 'encre ordinaire, blanchiment.

CHLORURES DECOLORANTS.

La réaction du chlore sur les alcalis et les terres alca-
lines libres ou carbonatés, a basse température et en présence
dun exces de Dase, donne lieu aux chlovaves décolovants, ap-
pelés aussi chlovures doxydes. Ces produits mixtes peuvent
étre envisagés, d’'aprés leur composition, comme des mélan-
ges d'hypochloriie et de chiorure.

L'eas de Javel est la solution du chlorure décolorant &
base d'oxyde de potassium. — L'ean de Labarrague est celle i
base d'oxyde de sodium. — L.e chlovure de chaux est le plus
important, au point de vue de ses usages comme décolorant
et comme désinfectant. Les deux premiefs ne sont connus
gu’en solution,

La réaction qui se passe est traduite par :

2KHO 4+ Cl, = H,04 KCIO + KCI.
K CO; 4 Cl, = CO,+4+ KCIO -+ KCl.
2Call,0,; 4 Cl, = 2H,04Ca(Cl0), 4 CaCl,.

25. On préparera le chlorure de chaux en solution
(chlorure de chaux liquide) en faisant réagir le chlore
sur un lait de chaux.

On dirigera un courant de chlore, obtenu ainsi qu'on'a

vu précédemment (n° 4), a4 travers un flacon de Woolf con.
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tenant du lait de chaux froid qu'on agitera de temps en temps;
Texcédant de chlore sera absorbé par une solution de soude
caustique. Il n'est peut-étre pas inutile de remarquer que
si cette derniére solution est un peu ¢étendue, le chlore sy
combine a Valcali, en donnant lieu A de Veau de Labarrvague.

Pour avoir le lait de chaux, il faut préalablement éfeindre
la chaux vive. Cette extinction se fait en projetant des gouttes
d'eau sur les fragments de chaux vive : il faut attendre que
leau projetée soit bien absorbée, ‘avant d’en ajouter de

nouvelle. On a ainsi de la chaux éteinte, CaH,0,, en poudre.

1
On y ajoute de l'eau jusqu'd avoir une bouillie blanche,
étendue, dans laquelle 'hydrate de chaux, légérement dis-
sous, est tenu en suspension. Clest cette bouillic plus ou
moins claire qu’on désigne sous le nom de lait de chaux. Ce
lait de chaux, par le repos, se sépare en deux couches : la
supérieure, limpide, forme ce que l'on appelle ean de chanx.

Pour avoir le cklorure de chaux solide, on doit faire absorber
le chlore par la chaux éteinte (hydrate de chaux). Il faut
éviter toute élévation de température, sinon 'hypochlorite se
convertirait en chlorure et en chlorate.

Le chlorure de chaux solide contient a peu prés le tiers
de son poids de chlore actif,

ANHYDRIDE SULFUREUX.

L'anhydride sulfureux qui, dans lindustrie, s'obtient
par le grillage des pyrites ou d'autres sulfures ou par la
combustion du soufre a l'air, se prépare dans les laboratoires
par la réaction de certains corps réductifs sur l'acide sulfu-
rique, par exemple, de’certains métaux, cuivre ou mercure,

ou bien du charbon.
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26. Preparer I'anhydride sulfureux par la réaction
du cuivre sur l'acide sulfurique concentré et chaud, En
faire une solution dans l'eau.

La réaction est celle-ci :
2H,50, 4 Cu = CuSO, + 2H,0 + SO,.
Dans le ballon g, qui doit étre assez spacicux, se place-
ront le cuivre en rognures et 'acide sulfurique concentré en
exces (fig. 35q).

Fig. 359.

Le gaz SO, étant trés soluble dans l'eau, ne pourrait
étre recueilli que sur le mercure. Nous en ferons une solu-
tion aqueuse en laissant passer le gaz, lavé en ! dans trés peu

d’eau, dans un ou plusieurs flacons de Woolf f et f' 4 trois
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tubulures et remplis d'eau. L’excés de gaz sera absorbé par
une solution alcaline en v,

On fera bien, auliendu
ballon p de la fig. 359 avec
tubeen S, d’utiliser pour I'ap-
pareil producteur la disposi-
tion ci-contre (fig. 360).

L'opération doit étre
surveillée de prés, L'appa-
reil, placé sur une toile
métallique, sera chauffé len-
tement et avec précaution,
on retirera la lampe quand
la production du gaz est en
bonne marche. Si la tempé-

rature devient trop forte, il

est malaisé de maitriser le

Fig 360

dégagement.

Il reste comme résidu, dans la cornue, du sulfate de
cuivre, insoluble dans l'acide en excés.

En décantant I'acide, puis redissolvant le résidu dans I'eau, on obtient
upe solution qui, par évaporation, donnera des cristaux de sulfate de
cuivre. Pour avoir ces cristaux, bien privés d'acide, il faut les ch auffer
jusqua ce qu'il ne se dégage plus de vapeurs acides, reprendre par l'ean
et faire cristalliser de nouveau.

L'opération est plus facile et plus réguliére quand on
fait réagir du- mercure, au lieu de cuivre, sur lacide sul-
furique.

On fera aussi réagir du charbon de bois sur l'acide sulfurique con-

centré, Le gaz SO, obtenu ainsi est mélangé a du gaz CO,.
2H,S0, 4- C = 250, ~}-2H,0 -}~ CO,.
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On obtiendra une solution de gaz sulfureux en faisant passer ce mé-
lange gazeux A travers un flacon de Woolf 4 3 tubulures contenant de I'eaun.

Le gaz carbonique passera sans étre dissout.

Données numérigues. L’anbydride sulfureux a une densité de 2,23
par rapport & l'air. — Un litre de ce gaz (o® et 0™76 de pr.) pesc 2gr. q.
— A 159, un volume d'eau dissout 50 volumes de gaz SO,. ]l se condense

en un liquide & 10° sous la pression normale.

Expériences. Ce gaz, de densité cousidérable, peut étre transvasé
comme un liquide. Extinction des corps epnflammés. Grande solubilité
dans l'eau. Décoloratiofl des couleurs végétales. Réduction du perman-

ganate de potassium.

Accidents. Ce gaz est irrespirable, et provoque la toux. Son odeur
suffocante fait que les accidents sont rares. Quand l'atmosphére en con-
ticnt, il est bon de respirer par le nez et lentement, afin de permettre au
gaz d'étre dissous et de ne pas étre entrainé dans les voix respiratoires.

On peut neutraliser une atmosphére chargée de SO, par de I'ammo-
niaque, il se produit des vapeurs blanches trés denses, mais assez in-
offe nsives.

ACIDE SULFURIQUE.

27. L’acide sulfurique se produit quand on {ait
réagir de I'anhydride sulfureux sur des vapeurs d'acide
nitrique et d’eau en présence de l'air.

On prend un grand ballon, on y met de l'acide nitrique
étendu de la moitié de son volume d’eau, on munit ce ballon
d’'un bouchon, armé de trois tubes dont deux pénétrent dans .
le ballon jusque prés du liquide; par 'un, on fait arriver un
courant de gaz sulfurcux et par l'autre, de l'air au moyen
d'un petit soufflet (fig. 361), (voir p. 246) ou autrcment. Le
troisiéme tubc ne pénétre presque pas dans le ballon et sert
pour la sortie des gaz qui n'ont pas pris part 4 la réaction.

On chauffe le ballon de maniére a produire des vapeurs
d’acide nitrique et d'cau et on fait arriver le gaz sulfurcux et
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l'air : on voit alors des vapeurs rutilantes. On continue l'opé-
ration pendant un certain temps. On peut alors constater la

présence de l'acide sulfurique dans l'eau du ballon,

Si l'on opérait avec de I'acide nitrique, non étendu d’eau,
on observerait bientdt la formation de cristaux tapissant les
parois du ballon. On les connait sous le nom de erisiaux des
chambres de plomb.

Les réactions qui se sont passées dans le ballon sont
formulées comme suit :

2HAzO; 4 SO, = H,S50, - 2Az0,.
3A2z0, 4+ H,0 = 2HAzO; 4 AzO.
AzO 4 O = Az0,.

Ces formules montrent bien que la transformation du
gaz sulfureux en acide sulfurigue a lieu aux dépens de l'oxy-
géne de l'air et que l'acide azotique ne sert qu'a produire
AzO qui s’approprie T'oxvgéne de I'atmosphére pour le fixer
sur l'acide sulfureux; aussi une quantité fort limitée d'acide
azotique suffit-elle pour la fabrication d’une quantité théori-
quement illimitée d’acide sulfurique.

28, On préparera aussi l'acide sulfurique en fai-
sant réagir 'anhydride sulfureux sur l'oxyde azotique
mélangé d’air et de vapeur d’eau.

On prendra un ballon spacieux A (fig. 362), dont lc large
goulot sera muni d'un bouchon percé de cing trous. Quatre
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tubes traversent ce bouchon et pénétrent jusqu'aulcentre du
ballon; un cinquiéme n'y entrera que fort peu et servira
& lévacuation des gaz en excés.

Par le premier de ces tubes, on fera arriver un courant
de gaz anhydride sulfureux préparé en B comme il est dit
au no° 26.

Par le deuxiéme tube arrivera un courant d’oxyde azo-
tique obtenu en C ainsi qu'il est indiqué au n° 2g.

AR AR S N P AL BALLAE S AN
’ Fig. 362.

Le troiséme tube permettra & la vapeur d'eau, pro-
duite dans une petite cornue, de pénétrer dans le ballon.

Par le quatriéme on insuffira de Yair comme on l'a fait
au neé 27.

L’appareil ainsi disposé permettra de suivre la forma-
tion de lacide sulfurique qui se condensera sur les parois
du ballon. On pourra aussi y former les cristaux soyeux des
chambres de plomb en interrompant l'arrivée de la vapeur
d'eau : ces cristaux disparaitront d’ailleurs, si, diminuant
larrivée de SO,, on active celle de 1a vapeur d'eau.
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On pourra aussi observer qua chaque insufflation d'air
il y a formation de vapeurs rutilantes. Au bout d’'un certain
temps, on pourra recueillir I'acide réuni au fond du ballon
et constater que c'est de Yacide sulfurique.

Données numérigues. L'acide du commerce, que I'on connait sous
le nom d'acide sulfurique anglais (parfois sous celui d'huile de witriol,
rappelant le mode employé anciennement pour l'obtenir) se produit
dans des chambres de plomb, d{oﬁ on le retire 4 une densité de 1,530; il
marque alors Soc & I'aréomeétre Baumé et ne contient, A cet état, que 62,5
d'acide H, SO, p. 100. Par 1'évaporation, on peut le concentrer dans des
appareils en plomb jusque 600 B¢ ; il contient 78,1 de H,SO, p. 100
et a une densité de 1,711; I'évaporation peut étre poussée plus loin en se
servant de vases en verre ou en platine, on finit par obtenir l'acide normal
H,SO, marquant alors 66¢ Bé ¢t ayant une densité de 1,842; cet acide
bout 4 3380,

Un litre d’acide H,SO, & 15° C, pese donc 1 ke 842 gr.

Expériences. L'acide sulfurique est trés avide d'eau : production de
chaleur quand on introduit de l'acide normal dans de l'eau; coloration
noire produite par cet acide réagissant sur les hydrates de carbone, cellu-
lose, sucre, etc.

Accidents. L'acide sulfurique concentré produit des brilures qui
peuvent étre graves si la partie atteinte est délicate, ainsi le visage, les
yeux surtout doivent étre spécialement préservés, Il ne faut donc jamais
approcher la téte d'un appareil contenant de I'acide qu'on est en train de
chanffer et il faut étre constamment sur ses gardes quand on utilise ce corps.

En cas de brilure, placer immédiatement la partie briilée sous le robi-
net 4 eau, laver complétement et placer de suite du liniment oléo-caleaire.

ACIDE DISULFURIQUE.

29. On peut préparer Yacide sulfurique fumant de
Nordhausen, par la calcination du sulfate ferreux ou
mieux du suliate ferrique.

On prend des cristaux de sulfate ferreux FeSO, -} 7aq,

que l'on desséche & peu prés complétement, en chauffant &
Chimie 20
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I'air dans une capsule : ce sel se déshydrate en grande par-
tie et se transforme partiellement en sulfate ferrique. On
introduit ce produit, privé de la plus grande partie de son
eau, dans une cornue de grés munie d’un récipient a long
~col. On chauffe la cornue dans un four a réverbére et on
condense les vapeurs blanches d’acide sulfurique.

Le sulfate ferreux déshydraté se décompose avec forma-
tion d’anhydride sulfurcux et d'anhydride sulfurique. Le
sulfate ferrique se décompose directement en anhydride sul-
furique,

Dans les deux cas, le résidu de la cornue est rouge;
cest du pecroxyde de fer, connu sous le nom de colcothar ou
rouge anglas.

Comme le sel que I'on décompose n’est pas tout a fait
anhydre, ce n'est pas de 'anhydride sulfurique qui distille,
mais bien un mélange d’acide sulfurique normal et d’anhy-
dride sulfurique, ou de l'acide disulfurique, mélangé dacide
sulfurique. Ce mélange fume 4 l'air et est connu sous le nom
d'acide sulfurique fumant ou acide sulfurigue de Nordhausen ou de
Saxe; il y a une densité de 1,8q.

Expérience. Dissolution de I'indigo dans 'acide fumant.

AZQOTE.

30. Retirer l'azote de l'air.

L’air sera conduit d'abord a travers un flacon de Woolf
a trois tubulures, contenant une solution de potasse caustique
pour absorber I'anhydride carbonique, puis a travers une
éprouvette remplie de chlorure de calcium, pour le débarras-
ser de toute humidité. Il traversera, ensuite, lentement, un
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tube de fer contenantde la rognure de fer ou des clous et chauffé
au rouge intense dans un four a réverbére figuré page 79.

On pourrait aussi faire passer l'air au travers d'un tube
en verre peu fusible, contenant de la tournure de cuivre et
chauffé au rouge sombre sur la grille 4 gaz (v. fig. 103).

L'oxygéne sera absorbé par le métal; 'azote seul sortira’
du tube et sera recueilli sur V'eau. Le courant d'air devra étre
assez lent pour que tout 'oxygéne soit absorbé.

On peut aussi absorber T'oxygéne de 'air par certains sels qui en song
fort avides. La solution d'acétate chromeux dans de 'acide chlorhydrique,
par ex., absorbe l'oxygéne aussi bien que la potasse caustique absorbe 1'an-

hydride carbonique. 11 en est de méme de l'acide pyrogallique dissous dans
une solution de potasse caustique.
Données numériques. Densité de I'azote : 0,97 par rapport a I'air,
Poids d'un litre: 1 gr. 26 (0°; 0om76p.). Liquéfié, bout 4 —194® & la pr. ord.
Problémes. Quel est le volume de l'azote contenu dans le gaz
sulfureux produit par la combustion A I'air, 1° du zoufre, 2° de la pyrite
FeS?, — en supposant qu'il n'y ait pas d'exces dair?

AMMONTIAQUE.

31. On préparel’ammoniaque gazeuse par la décom-

position d’'un sel d'ammoniaque au moyen de la chaux.

2AzH HCl 4+ CaH,0, = 2H,0 + CaCl, + 2AzH,.

2AzH, HCl 4 CaO = H,O + CaCl, + 2AzH,.

Nous prendrons le sel ammoniac, chlorure dammonium,
chlorhydrate d’ammoniaque, que nous décomposerons, en
chauffant, par un excés de chaux éteinte ou vive en poudre.
Le sel ammoniac sera d’abord pulvérisé, puis mélangé dans
un mortier avec de la chaux en poudre. Ce mélange intime
sera introduit dans un ballon muni d'un tube de dégagement.

Sion veut avoir le gaz sec, on achevera de remplir le ballon
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producteur avec des fragments-de chaux vive; cela suffit habi-
tuellement, sinon on fera passer le gaz a travers une éprouvette
A dessécher les gaz et remplie de fragments de chaux vive. Le
chlorure de calcium ne peut étre employé dans ce but. Le gaz
sera recueilli sur le mercure. Pour la plupart des expériences,
on peut se contenter d’en remplir, par déplacement de l'air,

des flacons retournés, le goulot étant dirigé vers le bas.

32. On prépare 'ammoniaque en solution par la
réaction d’une bouillie de chaux éteinte sur un sel

d’ammoniaque.

La chaux éteinte est mélangée 4 du sel ammonique en

poudre avec assez d’eau pour avoir une bouillie épaisse, qu'on
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introduit dans un ballon p muni d'un tube en S, dans la boule
duquel on placera un peu d'ammoniaque liquide, puis on
chauffe. Le gaz sera lavé dans un flacon / tenant trés peu
d’eau, ou mieux de 'ammoniaque liquide; enfin, le gaz sera
dirigé au fond d'un ou de deux flacons de Woolf fet f' (fig.
363), pleins d'eau distillée et maintenus a basse température.
L'excés d'ammoniaque scra, s'il y a lieu, absorbé par de l'eau
acidulée.

En reprenant le résidu du ballon par de I'eau, on obtient
une solution de chlorure de calcium que Ton peut faire
cristalliser,

L’ammoniaque liquide employée dans les laboratoires
marque 2I 4 22° B¢ et contient 18,64 ¢/, de son poids, ou
174 grammes par litre, de gaz ammoniaque, On peut obtenir
trés aisément le gaz AzH, qui y est contenu en la chauffant
jusqu’a I'ébullition. L’ammoniaque gazeuse n’étant plus rete-
nue en solution se dégage. On prendra l'appareil figuré ci-
contre, on lavera le gaz dans une solution d'ammoniaque. Ce
procédé fort simple est souvent utilisé dans les laboratoires
quand le gaz ne doit pas &tre sec.

La décomposition des matiéres organiques azotées, peut
aussi donner lien 4 de 'ammoniaque, soit par la putréfaction,
soit par la calcination de ces substances, seules ou mélangées
d'alcali.

Les eaux recueillies dans la fabrication du gaz de I'éclai-
rage (calcination de la houille) contiennent beaucoup d’'am-
moniaque et forment la source la plus employée pour la
préparation des sels ammoniacaux.

Données numériques. L'ammoniaque AzH, a une densité de 0,6
par rapport & l'air. Un litre de ce gaz pese o gr. 77 (oo; 0976 de p.).
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Liquéfié bout & — 34° 4 la pression ordinaire. — L’eau 4 la température.
ordinaire dissout prés de 8oo fois son volume de ce gaz.

Expériences. Dissoudre le gaz AzH_ dans I'eau — réaction alcaline
avec la teinture de tournesol — le faire briler dans l'oxygéne,“dans le
chlore — fumées blanches de sel ammoniac avec le chlore ou avec I'acide

chlorhydrique — réactions sur les solutions métalliques.

HYDROGENE PHOSPHORE.

33. On prépare I'hyd rogéne phosphoré gazeux en
faisant réagir du phosphore sur une solution concentree
de potasse caustique, a la température de 1'ébullition.

La réaction se fait d’aprés la formule :

4Ph+43H,0 4+ 3KHO = 3KH,PhO, 4+ H,Ph.

On prend une solution de potasse caustique (1 partie de
potasse caustique pour 3 parties d'eau), on remplit de cette
solution un petit ballon et on y introduit un morcean de
phosphore. — On mu-
nit le ballon d’'un tube
de dégagement affleu-
rantle bouchon et rem-
pli d'eau, de sorte que
le tout est bien com-
plétement rempli de
liquide. Le tube de
dégagement  plonge

dans 'eau d'une cuve

4 eau; puis, 'appareil

Fig. 364.

étant ainsi installé,

comme l'indique la figure 364, on commence & chauffer avec
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précaution et I'on continue jusqu'a obtenir le gaz, qui, en se
dégageant, senflamme souvent spontanément dés qu'il vient
au contact de l'air. L’hydrogéne phosphoré H_ Ph n'est pas
par lui-méme spontanément inflammable, mais l'action du
phosphore sur la solution alcaline donne lieu aussi a de
I'hydrogéne phosphoré liquide, H,Ph, et il suffit de traces
de ce phosphure liquide dans le phosphure gazeux pour
rendre celui-ci spontanément inflammable : chaque bulle
senflamme en venant crever dans l'air et produit, en briilant,
des anneaux réguliers de fumée blanche d’anhydride phos-
phorique.

On aura soin de modérer l'action de la chaleur et, des
que l'opération sera terminée, on retirera la lampe et on
laissera refroidir I'appareil sans rien démonter; l'eau de la
cuve remontera petit a petit dans le ballon qu’on n'ouvrira
quaprés complet refroidissement. Cest le meilleur moyen
d’éviter une explosion qui peut étre d'autant plus dangereuse
que le phosphure s'enflammerait au contact de lair.

Le gaz obtenu par ce procédé est généralement mélangé
d'hydrogene libre, ce qui s'explique par la décomposition de
I'hypophosphite :

KH,PhO, + 2KHO = K,PhO, 4 H,.

Si T'on remplacait dans cette préparation la potasse
caustique par la chaux éteinte, on écartcrait une des causes
qui fournissent ’hydrogéne libre, Phypophosphite de chaux

ne se décomposant pas comme celui de potassium.

Données numérigues. Le gaz a une densité de 1,184 par rapport
& l'air, Un litre d'hydrogeéne phosphoré H, Ph pese 1 gr. 53 (0°; o m. 76
de pression barométrique). Ce gaz est soluble dans 8 fois son volume d'eau
froide.
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HYDROGENE ARSENIE.

On prépare 'hydrogene arsénié par la réaction de
T'acide sulfurique étendu sur l'arséniure de zinc.

AsgZn, 4 3H,S50, = 3ZnSO, 4 24AsH,.

La réaction marchant & froid, on utilisera le méme appa-
reil que celui employé pour la préparation de l'hydrogéne.

La plus grande prudence est recommandée pour ce tra-
vail, que les commengants s abstiendvont de faire.

On opéreva en plein aiy.

Remarquons que ce gaz se produit toujours quand on
dégage de 'hydrogéne en présence des combinaisons oxydées
ou chlorées de I'arsenic. Cest un des gaz les plus vénéneux
que l'on connaisse et 'on doit prendre fouies les ps écautions pos-
sibles pour ne pas en respirer.

Aprés qu'on se sera assuré que le gaz ne contient plus daiv,
on pourra terminer 'appareil par un tube effilé et enflammer
le gaz a la sortie; il briile avec une flamme d’une couleur
blanc livide, et produit des fumées blanches en dégageant
une odeur d’ail(1r). On obtiendra, sur une soucoupe froide,
des taches arsenicales plus ou moins brillantes; de plus, si
l'on chauffe le tube par ou le gaz séchappe, on obtiendra
un anneau miroitant dans la partie froide de ce tube.

Accidents. En cas d'empoisonnement, faire vomir, sans retard, avec
les doigts, une barbe de plume, etc., — administrer & hautes doses, avec
de I'eau sucrée, du sesquioxyde de fer hydraté, conservé sous i'eaun, —
ou de la magnésie gélatineuse, — on de Yeau de savon (1 de savon pour

4 d’eaun), et répéter les vomissements en attendant l'arrivée du médecin.

{1) Ces fumées sont également dangereuses & respirer; I'on doit s’en
-deéfier beaucoup et n'opérer que sur de trés petites quantités de matiére.
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HYDROGENE ANTIMONIE,

35. L’hydrogene antimonié se preparera de méme
en faisant réagir l'acide sulfurique étendu sur l'antimo-
niure de zinc.

Ce corps est beaucoup moins dangereux & manipuler que
le précédent; il faut cependant éviter d'en respirer.
On produira aussi, de la méme maniére, des taches

antimoniales et des anneaux miroitants.

36. AprpPsrEIL DE MARsH. — DISTINCTION DES TACHES.

Quand, dans un appareil produisant de I'hydrogéne par
la réaction du zinc sur I'acide H,SO, dilué, on vient 4 ajouter
l'une ou 'autre combinaison oxydée ou chlorée d’As ou de
Sb, il y a production de AsH, ou SbH, qui se mélange &
Ihydrogéne. Ce mélange peut donner lieu & la formation
danneaux et de taches caractéristiques.

La disposition employée pour la recherche de P’arsenic
est généralement connue sous le nom dappareil de Marsh. On
montera cet appareil comme suit,

Un flacon A producteur d'hydrogéne est muni d’'un tube
d entonnoir et d’'un tube D rempli d'ouate; de 1i le gaz passe
dans un tube E ordinaire de 20 a 25 centimétres de longueur,
effilé & son extrémité (fig. 365).

L'appareil étant ainsi disposé, on fait d'abord marcher 4
blane, C'est-d-dire, produire simplement I'hydrogéne, sans
ajouter les substances contenant de l'arsenic ou de l'anti-
moine : et dés qu'il s'est dégagé suffisamment d’hydrogéne

[y

pour quune explosion ne soit plus & craindre, on essaye
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d'obtenir des anneaux ou des taches. — Les réactifs employés
étant purs, on ne doit obtenir ni anneaux en chauffant le

tube E, ni taches en enflammant 'hydrogéne a l'extrémité

effilée du tube et en approchant de cette flamme une sou-
coupe troide H, C'est un point important & constater.

Cela fait, on introduit par B une petste partie du liquide ar-
senical ou antimonial dans le flacon producteur ; on apergoit
alors un changement dans la production du gaz, qui devient
plus rapide ; en chauffant le tube, on peut décomposer une
partic du gaz qui le traversc et obtenir un ammean brillant
qui se dépose dans la partie froide du tube. Le gaz étant
enflammé a l'extrémité effilée du tube, la flamme prend un
aspect livide ; on en approche une soucoupe froide, que
Ton applique au 1/3 cnviron de la longueur de la flamme,
pdur briser celle-ci; de l'arsenic ou de l'antimoine se dépose
sous forme de fackes sur la soucoupe, tandis quune autre
partie de ces corps briile en donnant naissance 4 des fumées
blanches On évitera de respirer ces gaz et fumées. #

Si, au lieu d’enflammer le gaz A l'extrémité du tube, on
le faisait passer a travers une solution de nitrate d'argent,
tout I'hydrogéne arsecnié serait retenu en réduisant le nitrate

d’argent.
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L'examen de ces anneaux et de ces taches permettra de

distinguer l'arsenic de l'antimoine aux caractéres suivants :

As.

1. Les anneaux d'arsenic
sont brillants, d'un brun noir,
volatils (on peut les déplacer en
chauffant).

Le tube portant l'anneau,
ouvert aux deux bouts et chauffé,
laisse percevoir I'odeur arsenicale.

2. Si T'on fait passer un
courant de H,S, A travers le tube
portant 'anneau et qu'on chauffe
légérement, I'annean brun noir se
transforme en anneau jaune de
sulfure d'arsenic.

Un courant de HCI, passant
sur ce sulfure, n'altére point cet
anneau.

3. Les taches déposées sur
la soucoupe de porcelaine blanche

sont brillantes d’un brun noir.

Trés minces, elles sont
brupes,

L'aspect des taches n'est guere
caractéristique.

4. Latachearsenicaledispa-
rait sous quelques gouttes d'acide
nitrique.

Sb.

L'anneau d'antimoine est bril-
lant, gris et a éclat métallique
prés du bord voisin de Ia flamme;;
plus loin, il est noir; relativement
fixe (on ne peut le déplacer en
chauffant modérément).

Dans les mémes circonstan-
ces, 'annean d'antimoine se trans-
forme en anneau orangé ou noir

de sulfure d’antimoine,

Si on fait passer & travers ce
tube un courant de HCJ, le sulfure
d‘antimoine disparait; les gaz pas-
sant 4 travers un peu dean y
laisseront I'antimcine & l'état de
chlorure.

Les taches de Sb ne sont pas
brillantes, offrent souvent au cen-
tre une teinte blanchatre; elles
sont noires ou noir gris.

Tres minces, elle sont d'un
gris de fer.

La tache d’antimoine dispa-

rait également.
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Si l'on évapore a sec, on L'évaporation 4 scc donne un
obtient un petit résidu qui, touché résidu qui, avec le nitrate d'argent
avec du nitrate d'argent ammonia- ammoniacal, ne donne lieu 2a
cal, montre vne couleur rouge aucune coloration,

brigue (arséniate d'argent).

5. Une dissolution de chlo- Le chlorure de chaux ne dis-
rure de chaux dissout de suite les sout pas les taches d'antimoine.
taches arsenicales. ‘ '

6. La tache d'arsenic se dis- La tache d'antimoine est dis-
sout /entement dans le snlfhydrate soute immédiatement par le sul-
d'ammoniaque. En évaporant 3 fure d'ammonium. En évaporant
siccité, avec précaution, on a 4 sec, on a un résidu orange
un résidu jaune de sulfure d'ar- de sulfure d’antimoine, soluble
senic, insoluble dans une goutte dans une goutte d’acide chlorhy-
dacide chlorhydrique. drique.

Si Tanneau conticnt 4 la fois de 'arsenic et de Panti-
moine, en faisant passer d'abord un courant d’hydrogene
sulfuré, puis un courant d'acide chlorhydrique, on peut
opérer assez aisément la séparation des deux corps.

CHLORURES DL PHOSPIIORE.

37. On prépare le trichlorure de phosphore en
faisant passer un courant de chlorure sec sur du phos-
phore en exces.

Le chlore réagit fort vivement sur le phosphore et, sui-
vant les quantités relatives des deux corps en présence, il se
produit du trichlorure ou du pentachlorure de phosphore.

On prendra une petite cornue tubulée bien sécke 4 col
assez large D (fig. 366), on y mettra une couche de quel-
ques centimétres d’épaisseur de sable blanc sec et sur ce sable
on déposera quelques petits fragments de phosphore séché;
cela fait, on fera arriver par la tubulure un faible courant de
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chlore bien sec, préparé comme nous avons vu précédemment
(v. p. 268). La figure montre que le chlore est desséché dans
un tube horizontal, on fera mieux d’employer pour cette des-
sication une éprouvette de Dumas. Le tube amenant le chlore
sec dans la cornue doit étre ajusté de maniére 4 pouvoir des-
cendre jusque prés du phosphore ou a &tre relevé suivant les
besoins de l'opération.

¢

pient E bien sec (v. fig. 10) pour la condensation du trichlorure

de phosphore. Ce liquide bouillant 4 769, le récipient est
maintenu froid; sa tubulure est pourvue d'un tube qui con-
duit les vapeurs non condensées soit 4 la cheminée, soit dans
un appareil d’absorption contenant de I'eau. L'eau décompose .
de suite le chlorure de phosphore d’apreés la formule :
3H,0 + Ph{ly = 3HCI 4 H_ PhO,.

C'est pour cela que gaz et appareils doivent étre parfaitement
desséchés.
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On pourra purifier le produit en le rectifiant sur quel-
ques fragments de phosphore.

Vu les propriétés dangereuses du chlore ou des vapeurs
irritantes du produit chloré, cette préparation devra étre faite
dans un appareil monté, avec lout le soin possible, sous la hotte
d’une bonne cheminée ou en plein air.

Le méme appareil peut étre employé pour la prépara-
tion du pentachlorure, en faisant passer du chlore sec, e
excés, sur du trichlorure de phosphore. Cest un corps solide,
bouillant 4 1409, que l'on emploie souvent dans les réactions

de la chimie organique.

OXYDE AZOTEUX.

38. On prépare I'oxyde azoteux en décomposant
par la chaleur l'azotate d’ammoniaque.

La formule de la réaction est :
AzH[HAzO, = 2H,0 + Az,0O.

On prend une petite cornue simple, on y introduit de
Pazotate d'ammoniaque en cristaux ou préalablement fondu
et concassé, puis on la munit d'un tube de dégagement en
inclinant le col de la cornue pour se garer des mauvais effets
d'une absorption. '

Celle-ci sera chauflée directement avec un bon bec Bun-
sen, et 'opération devra étre surveillée de prés pour éviter la
rentrée de l'eau de la cuve dans la cornue, ce qui pourrait
amener la rupture de I'appareil, Le sel fond d’abord, puis se
décompose réguliérement quand la cornue est chauffée entre
200 et 2500, Sous une températurc de 3o0° et au dessus, le

dégagement du gaz se fait avec trop de vigueur et # faut mo-
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dérer la chalewy ou meéme retirer le bec Bunsen : car, dans
ce cas, il peut y avoir formation d’azote, d'oxyde azotique et
méme d’'oxygéne; la décomposition trop brusque du nitrate,
qui contient tous les éléments d'un explosif, d'une combustion
compléte, pourrait méme occasionner une explosion. En con-
tinuant l'opération jusqu’au bout, il ne reste rien dans la
cornue, si toutefois l'azotate employé est pur.

Malgré sa solubilité notable, ce gaz pourra étre recu sur
'eau, surtout si on met de U'cau chaude dans la cuve 2 eau.

Données numérigues, L'oxyde azoteux, appelé aussi proloxy-de
d'azote ou gay hilariant, a une densité de 1,524 par rapport a l'air. Li-
quéfié, il bout & — 8o,

Un litre de ce gaz [o° et om76 de pression) pse 1 gr. 97.

L’eau dissout 3 peu prés son volume de ce gaz 4 la température
ordinaire. a

Expériences. Rallumer une allumette présentant encore quelques
points incandescents. Combustion d'une bougie, du soufre, du phosphore
enflammés préalablement. — Distinction de cc gaz d'avec I'oxygéne au
moyen de l'oxyde azotigue.

OXYDE AZOTIQUE.

3g. On préparera l'oxyde azotique par la réaction
du cuivre sur l'acide azotique de moyenne concen-
tration.

Cette réaction se fait 4 froid et I'on pourra se servir du
méme appareil (fig. 367) que celui utilisé pour préparer 'hy-
drogéne. La formule est :

3Cu +8HAzO; = 3Cu(AzO,), + 4H,0 + 2Az0.

Le gaz qui se produit dés l'abord semble rutilant par
suite de son action sur l'oxygéne de l'air du flacon, mais ces
vapeurs rutilantes se dissolvent dans I'can du laveur.
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Pour éviter que le gaz ne soit souillé de protoxyde
d’azote, il faut avoir soin de faire la préparation a froid ct de

ne pas prendre un acide nitrique trop concentré, Un acide

Fig. 367.

d'une densité¢ de 1,2 convient trés bien : on l'obtient en éten-
dant T'ean forfe du commerce (IHAzO,; 4 3aq) de la moitié de
son volume d’eau.

Si la réaction devient trop tumultueuse et que la mousse
menace de sortir du flacon, on versera un peu d'eau parle
tube de siireté.

Le gaz est recu sur l'eau, dans laquelle il est presque
insoluble.

En évaporant 4 siccité le résidu de 'appareil productenr pour chasser
T'acide en excés, puis en reprenant par l'eau chaude et filtrant, on obtient
une solution bleue qui donne, par cristallisation, des cristaux d'azotate de
cuivre hydraté qui répondent 4 la formule :

Cu(AzO,), - 62q. ou Cu(AzO,', -~ 3aq
suivant qu'ils se sont formés i froid ou 4 chaud.
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Au lieu du cuivre, on peut employer le mercure pour
réduire l'acide azotique; mais alors la réaction demande le
concours de la chaleur et 'on doit utiliser un appareil du
genre de celui représenté par la fig. 371.

On peut aussi obtenir 'oxyde azotique en faisant réagir le chlorura
ferreux acidulé d’acide chlorhydrique sur 'azotate de potasse. On obtient
d'abord le chlorure ferreux par l'action de l'acide chlorhydrique sur du
fer, puis tout I'hydrogtne étant dégagé, on décante dans un ballon, on
ajoute du nouvel acide chlorhydrique, du nitrate de potassium et on chauffe
jusqua réaction.

6FeCl, - 2KA20, = 8HCI = 3Fe,Cl, 4 2KCl + 4H,0 4 2A20.

La réaction se fait & une température d'environ 100°. Le dégagement
une fois commencé s’achéve sans qu’il soit besoin de continuer I"action du
feu. C'est une réaction utilisée pour l'analyse des azotates.

Données numériques. La densité de ce gaz est de 1,039 par rapport
alair. Le poids d'un litre de ce gaz (0° et om76 de pression) est de 1,343 gr.
Liquéfié il bout & — 154°. Le point critique est & — g3c avec une pression
de 71 atmosphéres.

Expériences. Production de vapeurs rutilantes; distinction de ce
gaz d'avec Az,0 au moyen de l'oxygeéne. Solubilité de ces vapeurs ruti-
lantes. Ce gaz éteint une bougie enflammée et du soufre qui brile, il
entretient la combustion d'un charbon incandescent et du phosphore préa-
lablement enflammé. Saturer de gaz AzO de l'acide nitrique a différents
degrés de dilution, id. une solution de sulfate ferreux. — Bridler du gaz
Az0 qui s'est chargé de vapeurs de sulfure de carbbne (ne pas allumer tant
que I'on apergoit des vapeurs rutilantes dans le saturateur).

Accidents, 1l faut éviter de respirer des vapeurs rutilantes qui sem-
blent peu incomthodes, mais sont des plus dangersuses. Dans les voies
respiratoires, ces vapeurs peuvent se transformer en acide nitrique, dont
les effets, sur la matiere pulmonaire, sont parfois mortels.

Comme antidote, on peurt faire respirer des vapeurs d'eau chaude
ammoniacalisée, mais ces remédes sont peu actifs et il faut se défier bean-
coup de ces gaz rutilants qui se dégagent dans une fonle d’opérations. Le
mieux, pour ces diverses opérations est d'opérer sous la hotte d’une bonne
cheminée ou en plein air, : Chimie 21
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ACIDE NITRIQUE.

40. On prépare l'acide nitrique en décomposant
l'azotate de potassium ou de sodium par l'acide sulfu-
rique concentré,

Cette opération exige le concours de la chaleur et se fait

suivant la formule :
I. KAzO, + H,S0, = KHSO, 4 HAzO,.

L’acide sulfurique, moins volatil, déplace 'acide nitri-
que, plus volatil, que 'on séparera par distillation.

Cette réaction se fait déja 4 une température modérée,
Si l'on mettait une quantité double de salpétre et qu'on opérat

3 une température plus forte, on pourrait avoir la réaction
2. KAzO, 4+ KHSO, = K,SO, 4 HAzO,,

mais, & cette température, une grande partie du HAzO, serait
décomposée avec formation de vapeurs rutilantes.

11 faut donc mettre cn présence des quantités de matiéres
répondant 4 la formule 1, c'est-d-dire des poids égaux de sal-
pétre sec et d'acide sulfurique concentré, chauffé avec pré-
caution. Il est plus économique dutiliser du nitrate de
sodium qui, d'abord, cotite moins cher que le salpétre
ordinaire et dont 85 gr. remplacent 101 gr. de sel po-
tassique.

On emploiera un appareil distillatoire : (fig. 368), une
cornue simple, dont le col pénétre, sans interposition de
bouchon et sans serrer, dans la douille dun récipient. Les

bouchons en liége étant de suite corrodés par 'acide nitrique,
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Ton ne doit point en faire usage pour le montage de cet ap-

pareil. Le <alpétre sec et en poudre étant introduit dans la

cornue en ayant soin qu’il
n'en reste pas sur la paroi
du col, (fig. 36g)et sil y a
lieu, on le nettoiera ; on in-
troduit la quantité conve-
nable d’acide sulfurique au
moyen d'un entonnoir 4 lon-
gue douille coudée pénétrant
jusque dans la panse de la

cornue, de maniére de ne

pas souiller d'acide le col

Fig 3069.

contre lequel doit venir se
condenser acide nitrique préparé, (voir fig. 239 et z40). On
retirera cet entonnoir comme il est indiqué.

L'acide nitrique obtenu contient le plus souvent un peu d'acide sulfu-
rique et du sulfate de soude e: est, de plus, coloré par des vapeurs nitreuses
dissoutes. Comme les nitrates de sodium, notamment, contiennent souvent

des chlorures, I'acide pitrique contiendra du chlore. On pourrale purifier
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en distillant avec addition d’un peu de nitrate alcalin, puis changeant de
récipient quand le chlore a cessé de se dégager,

Le résidu de la cornue KHSO, étant évaporé & siccité pour chasser
Yexcés d'acide, puis redissous par l'eau chaude, donne une solution qui,
mise A cristalliser, donne des cristaux de sulfate monopotassique, de di.

sulfate ou de sulfate neutre, suivant la température de la calcination.

Données numérigues. L'acide ainsi obtenu a une densité’ de 1,52 &
159; il marque 49° & Iaréomeétre Baumé; on le désigne souvent sous le
nom d'acide nilrigue fumant ; il bout & 86° et répond 2 la formule HAzO,.
Dans le commerce on trouve un acide hydraté, Yeau forte, qui répond 2
la formule HA20, -} 3aq, a une densité de 1,34, marqué 36°5 Baumé et
contient, en chiffres ronds, 54 d'acide HA2O, et 46 d'eau; il ne bout que

vers 1150,

Expériences. Réaction sur 'hydrogéne sulfuré; oxydation du soufre;
réaction avec les métaux; réaction qui se passe quand, sur quelques
gouttes d'acide nitrique fumant placé dans -une.soucoupe, on verse une
goutte de térébenthine ou quelques gouttes de benzine. Cet acide jaunit la

peau et les fibres textiles d'origine animale {soie et laine).

ACIDES PHOSPHORIQUES.

41. On prépare lacide orthophosphorique H,PhO,
en oxydant le phosphore par I'acide azotique,

Cette réaction étant trés vive, on doit ne faire réagir sur
le phosphore ordinaive que de l'acide azotique dilué (eau
forte du commerce étendue de son volume d'eau, densité
de 1,1}, On peut aussi, dans le méme but, faire usage du
phosphore rouge avee un acide d'une densité de 1,2. Un acide
plus concentré pourrait, dans les deux cas, occasionner des
accidents fort graves par suite des projections d'acide bouil-
lant et de phosphore qui s'enflamme de suite a l'air.

L'opération se fait dans une cornue simple ol 'on intro-
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duit d’abord l'acide étendu, puis le phosphore. Le col de la
cornue pénétre dans le goulot allongé d'un récipient maintenu -
froid. Cette disposition a pour but de condenser les vapeurs
d'acide azotique et d'eau qui se dégagent pendant la réactiomn.

On se servira de I'appareil qui a servi 4 la préparation
de l'acide nitrique, .

Si, au lieu d’une cornue simple, on emploie une cornue
tubulée dont la tubulure est munie d'un bouchon en verre a
I'éméri, on peut introduire le phosphore en plusieurs fois, ce
qui est préférable.

Pour 1 partie de phosphore, on emploiera 15 parties
d’acide azotique étendu d'une densité de 1,1.

()ﬁ pourrait cependant faire la réaction oxydante en disposant la cor-
nue de maniére A faire une distillation & reflux afin de ramener Yacide
nitrique, qui tendrait 4 se distiller, en contact avec le phosphore. On
distille ensuite de Ja maniere ordinaire dés que le phosphore a disparu.
La difficulté de cette maniére de faire réside dans la jonction entre la cor-
nue et le réfrigérant & reflux. Les bouchons de Jiége doivent étre proscrits;
on pourrait luter avee le mastic gras a l'argile ou roder a 1'éméri.

On chauffera avec précaution sur un bain de sable; le
phosphore s'oxyde peu & peu et disparait dans le liquide
bouillant, d'ou se dégagent de 'oxyde azotique et des vapeurs
rutilantes qui remplissent 'appareil.

Quand le phosphore est dissous, on continue a chauffer,
pour séparer par distillation la plus grande partie de 'acide
en exces, _

On verse ensuite le contenu de la cornue dans une cap-
sule de platine (la porcelaine ou le verre seraient corrodés) et
lon chauffe jusqu'a ce que tout l'acide azotique ait été ex-
pulsé : ce que l'on reconnait au moyen d'un tube de verre
trempé dans I'ammoniaque, que 'on approche de la capsule
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et qui donne des fumées blanches, tant quil y a de Tacide
azotique dans les vapeurs qui se dégagent. On peut aussi
voir que celles-ci sont acides au moyen d’'un papier de tourne-
sol bleu et humide.

11 faut éviter une température supérieure a 188¢; sinon,
l'acide orthophosphorique se transformerait en acide pyro-
phosphorique. Pour cela, on arréte U'opération dés que tout
Pacide nitrique est chassé.

On peut priver le produit de l'eau qu'il peut encore con-
tenir en plagant la capsule sous un exsiccateur a acide sulfu-
rique, et obtenir ainsi des cristaux prismatiques, transparents,
durs et déliquescents d’acide orthophosphorique.

42. On peut préparer aussi I'acide orthophospho-
rique en traitant le phosphate de calcium des os par
Iacide sulturique.

Les os complétement incinérés laissent un résidu blanc

(cendres d'os) composé de

83 4 86 9/, de phosphate de calcium tribasique,
Ia 2 9/ de phosphate de magnésium,
et de 12 4 14 9y de carbonate ct de fluorure de calcium,

Cette cendre d’os pulvérisée est traitée dans une capsule
de porcelaine par un excés dacide sulfurique étendu, &

Iébullition.

Pour 1oo parties de cendres d’os, on prend g5 parties
dun mélange d’acide sulfurique & 66° avec 15 fois son
poids d’eau,

L’anhydride carbonique du carbonate de calcium se
dégage avec effervescence. Le sulfate de calcium se pré-
cipite.
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La réaction finale de V'acide sulfurique sur le phosphate

des os se traduit par
Ca,(PhO,), 4+ 3H,S0, = 3CaS0O, + 2H,PhO,.

On agite bien la masse et dés que P'effervescence a cessé,
on laisse reposer et I'on sépare, au moyen d'une toile, le
liquide d'avec le sulfate de chaux. La liqueur est mise dans
une capsule de porcelaine et 'on évapore jusqu'a consistance
sirupeuse, On y ajoute ensuite, 4 froid, trois volumes d’alcool
et Ton introduit le tout dans un ballon, puis on y verse
goutte a goutte de Vacide sulfurique aussi longtemps qu'il se
précipite du sulfate de calcium, On laisse déposer, puis on
filtre; le liquide filtré est distillé pour en retirer l'alcool; on
le verse dans une capsule en porcelaine, on ajoute quelques
gouttes d’acide nitrique et l'on évapore jusqu'd ce que tout
cet acide soit expulsé, Le liquide sirupeux que l'on obtient
ainsi est mis dansun creuset de platine, puis on continue &
évaporer jusqu'a siccité, On pcut aussi calciner, mais on
produit alors de l'acide metaphosphorique, qu'il suffit de faire
bouillir avec de l'eau pour le retransformer en acide orthophos-
phorique.

Ce procédé étant assez long et difficile, on peut obtenir
l'acide orthophosphorique en traitant la cendre d'os pulvérisée
par son poids d'acide chlorhydrique étendu de 4 parties
d’eau. L'effervescence étant terminée, on décante la liqueur et
I'on y ajoute une solution concentrée de sulfate de sodium,
dans le but de séparer le calcium 4 I'état de sulfate. On filtre
ensuite et on exprime le résidu, puis on neutralise la liqueur
au moyen du carbonate de sodium. On filtre de nouveau et
la liqueur est additionnée de chlorure de baryum, ce qui
précipite du phosphate avec un peu de sulfate de baryum.
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Ce précipité cst lavé, puis mis en digestion avec une
partie d'acide sulfurique étendu d'eau de 6 fois son volume.
Du sulfate de baryum insoluble se forme, tandis que I'acide
phosphorique reste en solution. On filtre et la liqueur claire
étant concentrée jusqu'a comsistance sirupeuse, etc., comme

)

ci-dessus, fournira de l'acide phosphorique pur.

Rappelons que les acides métaphosphoriques et pyrophosphoriques
représentent des degrés divers de déshydratation de l'acide orthephos-
phorique :

H,PHO, Acide orthophosphorique, appelé
aussi acide phosphorique normal ou
ordinaire.

H,PhO, — H,0 ou HPhO, Acide métaphosphorique. -

2H,PhO,—H, 0 ou H,Ph,0O, Acide pyrophosphorique.

Caractéves distinctifs de ces acides :

1 L'acide orthophosphorique et I'acide pyrophospho-
rique ne coagulent pas lalbumine, tandis que l'acide métaphos-
phorique la coagule.

20 Les deux premiers ne précipitent guw'aprés neutralisa-
tion le nitrate d’argent et le chlorure de baryum.

L’acide métaphosphorique précipite directemeni ces solu-
tions en blanc, )

30 Les orthophosphates dissous précipitent en jaune le
nitrate d’argent; les pyrophosphates et les métaphosphates
précipitent cette méme solution en blanc. .

4° Si, dans une solution de sel de magnésium, addi-
tionné d'un sel ammonique et d’ammoniaque {mixiure magné-
sienne), on verse un orthophosphate soluble, il y a formation
plus ou moins rapide d'un précipité blanc cristallin, de
phosphate ammonico-magnésique, surtout si Yon agite vive-
ment le mélange,
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55 Les phosphates insolubles dans I'eau, mais solubles
dans P'acide nitrique, donnent, apreés dissolution, un précipité
jaune avee le molybdate d'ammoniaque.

6% Les ortho- et métaphosphates ne précipitent pas le
chlorure lutéocobaltique; les pyrophosphates y produisent
des paillettes brillantes rougeatres.

ANTIMOINE.

43. On preéparera le pentachlorure d’'antimoine par
la réaction du chlore sur le chlorure d’antimoine,

Le chlore réagissant sur lantimoine métallique peut
donner lieu au trichlorure d'abord, ou au pentachlorure

guand l'action du chlore est prolongée aprés la disparition

du métal, On pourra mettre de l'antimoine en petits frag-
ments dans la cornue D (fig. 370) ; du chlore, préparé dans le
ballon A, lavé en B, puis dessécké parfaitement en passant a
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travers un tube droit ou mieux une éprouvette de Dumas '
contenant de la ponce imbibée d'acide sulfurique, arrive dans
la cornue D par un tube qui pénétre 4 peu prés jusqu'au
fond. On chauffe cette cornue D et le premier effet est de
donner du trichlorure d’antimoine. Quand le métal a disparu,
on supprime le feu et on continue & faire barboter le chlore
dans le trichlorure pour le transformer en pentachlorure.
Quand le chlore n'est plus absorbé, on a du pentachlorure
impur, qu'on purifie par distillation; on recoit le produit
dans un récipient E refroidi. Il n’est pas inutile d'ajouter que
la cornue contenant 'antimoine et le récipient E doivent étre
parfaitement secs.

Si l'on a de grandes quantités de pentachlorure 4 préparer, on peut
faire passer le chlore sec par un tube débouchant au foud d’un récipient
tubulé, dont le col recevra un bouchon traversé par l'extrémité amincie
d’un tube de 1™50 de longueur et de 3 cm. de diamétre. Ce tube est main-
tenu incliné et l'on y place, au bas, quelques fragments de pierre ponce
puis on le remplit de morceaux d’antimoine. L'autre extrémité de ce long
tube est munie d'un tuyau qui s'engage dans une bonne cheminée, car le
produit est un poison qu'il faut éviter de respirer.

Le ballon du récipient bitubulé se remplit de chlorure d'antimoine
qui se sature de chlore et devient bientét du pentachlorure. Cette dispo-
sition permet d'obtenir aisément de grandes quantités de chlorure, il suffit
d’'dter un bouchon pour remplir le tube d'antimoine quand il a été dissous
par le chlore.

L’appareil (fig. 370) peut aussi servir a la préparation et
4 la distillation du trichlorure; toutefois, dans la distillation
du produit, il ne faut pas refroidir le ballon E, mais, au
contraire, le réchauffer par de 'eau chaude tenue dans le
réservoir F, car le trichlorure, se solidifiant a 43¢, obstruerait
le col de la cornue.
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Données numérigues. Le pentachlorure d'antimoine est un liguide,
jaune & la température ordipaire, qui fume vivement a I'air.Le trichlorure
est solide, fond & 73° et bout & 225e,

Expériences. précipitation par I'eau, redissolution par une addition
de HCL

44. Caractéres distinctifs des solutions d’anti-
moine, '

a. : SELS ANTIMONIEUX.

1. L'eau ajoutée aux solutions antimonieuses, /les vend
lattenses : il y a formation d'oxychlorure insoluble; une addi-
tion d'un peu d'acide chlorhydrique ou d’acide tartrique fait
disparaitre ce trouble.

2. La potasse caustigue y détermine un précipité d'hy-
drate, soluble dans un grand excés de précipitant.

3. L'ammoniaque produit un précipité blanc d’hydrate,
insoluble dans un excés de réactif.

4. Les carbonates alcalins donnent, avec dégagement de
CO,, un précipité blanc d’hydrate, soluble & chaud dans un
grand excés de précipitant.

5. Llacide sulfhydvique forme un précipité rouge orangé,
soluble dans les alcalis; aussi, les antimonites alcalins ne
sont pas précipités.

6. Le sulfhydvate d'ammoniague détermine un précipité
rouge orangé, soluble dans un excés de réactif, surtout si
celui-ci contient un excés de soufre.

7. Une lame de zinc réduit les solutions antimonieuses
en se recouvrant d'un enduit noir d’antimoine.

8. Le chlorure d'or est réduit sous l'action de la chaleur
et l'or se précipite.

9. Le permanganate de potassium est décoloré.
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10. Le niirate dargent ammonigcal donne, sous l'influence
du temps ou de la chaleur, un précipité noir, d'argent, avec la
solution alcaline de l'oxyde d’antimoine (antimonite alcalin).

b. SELS ANTIMONIQUES,

1. Les alcalis et leurs carbonates donnent avec les solu-
tions antimoniques un précipité blanc, soluble a4 chaud dans
un excés du précipitant.

2, Le permanganate de potassium n’est pas décoloré.

3. Le witrate d'argent donne un précipité gris, soluble
dans 'ammoniaque.

c. ANTIMONITES ET ANTIMONIATES.

L.es antimonites alcalins et les antimoniates potassique et
ammonique sont les seuls solubles.

1. L'acide chlovhydrigue donne un précipité blanc dhy-
drate, soluble dans un excés de réactif,

2. L'acide wilvigue produit également un précipité blanc,

nsoluble & froid.

3. L'acide sulfhydvique y forme un précipité, si la liqueur
ne contient pas d’alcali libre.

Remarques générales. Les matiéres organiques empéchent
souvent les réactions indiquées ci-dessus. — L'acide tartrique
ne modifie cependant pas la réaction de 'hydrogéne sulfuré;
il 1a favorise, au contraire. — Il y a donc lieu de détruire
_d’'abord les matiéres organiques, s'il en existe.

Toutes les substances contenant de l'antimoine, chauf-
fées au feu de réduction sur le charbon, aprés avoir été
mélangées a du carbonate de sodium, donnent un grain
d'antimoine fondu qui, au contact de I'air, dégage une abon-

dante fumée blanche qui recouvre le charbon.
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Mentionnons aussi les réactions obtenues a I'appareil de
Marsh et que nous avons étudiées déja pour différencier
l'antimoine de I'arsenic (voir ne 36).

BISMUTH.

45. Caracteres des solutions de bismuth,

1. Solutions incolores, 4 réaction acide, précipitées
partiellement en blanc par une addition d’eau en excés.

2. La polasse caustigue et V'ammontague donnent un préci-
pité blanc d’hydrate, insoluble dans un excés de réactif,

3. Les carbonates alcalins forment un précipité blanc de
carbonate, insoluble dans un excés du précipitant.

4. Llacide sulfhydvique et le sulflydrate d'ammoniaque don-
nent un précipité noir de sulfure, insoluble dans le sulf-
hydrate f'ammoniaque.

5. Le bichromate de potassium y produit un - précipité
jaune, soluble dans Y'acide nitrique, insoluble dans la potasse
caustique. _

6. Une lame de zinc précipite le bismuth sous forme
d'une poudre noire,

FLUORURE DE SILICIUM
ET .
ACIDE HYDROFLUOSILICIQUE.

46, On préparera l'acide hydrofluosilicique par
la décomposition du fluorure de silicium au contact
de I'eau,

La formule de la réaction est :
3SiFl, 4+ 3H,0 = H,Si0, + 2H,SiFl,.
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Cet acide n'est connu qu’a l'état de dissolution aqueuse.

On préparera donc du flucrure de silicium, SiF],, gaz inco-
lore, en chauffant modérément, dans un ballon de verre,
parties égales de fluorure de calcium (spath fluor ou fluorite)
et de quartz broyé fin, de sable quartzeux ou de verre
pilé, bien mélangés, avec 6 4 8 parties d'acide sulfurique
concentré.

On se rend compte de la production du fluorure de
silicium par la formule :

Si0, + 2Ca¥Fl, 4+ 2H S0, = SiF], 4 2CaSO, 4 2H,0.

Cest pour retenir cette eau, produite par la réaction,
quon est forcé de prendre un excés d’acide sulfurique.

On produira le dégagement du gaz dans une cornue
dont le col pénétre jusau’au milieu de la boule d'un récipient
rempli d'eau au tiers; Vextrémité du col ne plongera donc
pas dans l'eau. Il faut sculement avoir soin de tourner con-
stamment le récipient afin que ses parois soient toujours
mouillées d’eau et donnent un contact suffisant avec le gaz
fluorure de silicium,

On peut aussi adapter au col de la cornue un tube de
dégagement, communiquant avec la douille d’'un entonnoir
renversé dans une bassine contenant de V'eau jusqu'a mi-hau-
teur de lentonnoir; aucune obstruction ne sera ainsi 4
craindre,

Lorsque Ton a décomposé une quantité suffisante de
fluorure de silicium, on verse le produit sur un linge, on
exprime; la silice gélatineuse reste dans le linge, on filtre
le liguide pour avoir une solution claire et limpide d’acide

hydroflucsilicique.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



CHLORURE STANNEUX 335

CHLORURES STANNiiZUX er STANNIQUE.

47. On préparera le chlorure stanneux en faisant
réagir de l'acide chlorhydrique concentré sur de 1'étain
meétallique.

Cette opération réclame le concours d'une douce chaleur.

On mettra de la grenaille d’étain dans un ballon ou dans
une coruue avec une solution concentrée d’acide chlorhy-
drique. De I'hydrogéne se dégage qu'on pourra recueillir,

Sn + 2HCI = SnCl, 4+ H,.

On ajoute de I'étain jusqu'a saturation de l'acide chlor-
hydrique, on laisse déposer, on décante et la solution limpide
cristallise en refroidissant, on obtient ainsi le sel détasn du
commerce, chlorure stanneux hydraté,

La solution de ce corps se décompose a la longue, rapi-
dement méme si clle est étendue : elle devient d’'abord
opaline, en absorbant I'oxygéne de l'air ou celui dissout dans
leau; il y a alors production d’hydroxide stanneux et enfin,
dhydroxyde stannique, insolubles, d’aprés les formules :

SnCl, 4+ H,O0 + O = H,Sn0O, + Cl,
25nCl, + H,0 4 O, = H,5n0, 4 SnCl,
cest 1a un exemple de la puissance avec laquelle ce corps

sempare de l'oxygéne. C'est un réducteur des plus énergiques.

48. On préparera le chlorure stannique en faisant
passer un courant de gaz chlore sec sur de I'étain me-
tallique chauffé,

Sn 4 4Cl = SnCl,.
Le gaz chlore bien sec sera préparé d'aprés le no 4. On
emploiera 'appareil représenté fig. 370.
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- Comme l'cau décompose le corps a obtenir, la cornue
ol l'on met I'étain et le récipient suivant doivent étre par-
faitement secs.

L'étain sera placé dans la cornue D; le tube amenant
le chlore pénétrera dans la cornue jusque tout prés de 1'étain
qu'on maintiendra en fusion. La combinaison se fait avec un
fort dégagement de chaleur et le bichlorure distille et se con-
dense dans le récipient E bien refroidi par I'eat venant de F,

Du chlore pouvant s'échapper par la tubulure du réci-
pient E, on la munira d'un tube conduisant 4 une cheminée
ou 4 un appareil absorbeur contenant un peu de soude
caustique. S

Le corps obtenu de la sorte peut contenir du chlore
dissous qu’on pourra enlever en y ajouant un peu d'étain et
en redistillant ; on a ainsi un liquide anhydre fumant & l'air,

c'est la ligueur fumanie de Libavius, qui bout a 1200,
49, Caracteres des solutions d’étain.

a. SOLUTIONS STANNEUSES.

1. Les sels stanneux solubles sont incolores, ils sont
décomposés par une grande quantité d’eau, avec formation
d'un précipité léger, qui souvent ne fait qu'opaliser la liqueur.

2. La potasse caustigue y produit un précipité blanc
d'hydrate stanneux, soluble dans un excés de réactif; par
Iébullition, ce précipité devient noir en se déshydratant.

3.  L'ammoniaque détermine un précipité blanc d’hydrate
stanneux, insoluble dans un excés de précipitant; par I'ébul-
lition, cet hydrate devient de U'oxyde stanneux brun olive.

4. Les carbonates alcalins donnent, avec dégagement
d’anhydride carbonique, un précipité blanc d’hydrate, inso-
luble dans un excés de précipitant.
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- 5. L'acide sulftydrigue donne un précipité brun, formé
de sulfure stanneux, soluble dans l'acide chlorhydrique con-
centré et dans le sulfhydrate d'ammoniaque contenant un
exces de soufre.

6. Le sulf hydrate &’ ammoniague produit le méme précipité
brun, qui ne se redissout bien dans un excés de précipitant
que si celui-ci est impur et jaune, c'est-d-dire contient un
exces de S.

4. Le fervicyanure de potassium y donne un précipité
blanc, soluble dans Yacide chlorhydrique.

8. Le chlorure mercurigue est réduit par les solutions
stanneuses, avec formation d’un précipité blanc de chlorure
mercureux; si le sel stanneux est en excés, ce précipité de-
vient gris, avec formation de mercure métallique.

9. Le chlorure dor produit dans les solutions stan-
neuses, acidulées de quelques gouttes d'acide azotique, un
précipiti de pourpre de Cassius formé d’or réduit.

10. Une lame de zinc décapé décompose les solutions en

se recouvrant d'un endulit spongieux d'étain,

b, - SOLUTIONS STANNIQUES.

1. Solutions incolores, qui précipitent parfois quand
on y ajoute une grande quantité d’eau.

2. La potasse caustigue y produit un précipité blane
d’hydrate, soluble dans un excés de réactif, ainsi que dans
les acides. )

3. L’ammoniague forme un précipité blanc d’hydrate,
peu scluble dans un excés de réactif.

4. Les cavbonales alcalins produisent un dégagement de
CO, en méme temps qu'un précipité blanc d’hydrate, peu

soluble dans un excés de précipitant,
. Chimie 22

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



338 OXYDE DE CARBONE

5. Lacide sulfhydvigue donne, surtout en chauffant, un
précipité jaune de sulfure stannique, soluble dans la potasse
caustique et dans le sulfhydrate d'ammoniaque.

6. Le sulfhydvate d'ammoniague produit un précipité
jaune, soluble dans un excés de réactif.

2. Le ferrvicyanure de polassium ne donne aucun précipité,

8. Une lame de zinc décapé plongée dans une solution
qui ne contient pas un excés d'acide, précipite de l'étain
spongieux et de 'hydrate stannique.

’ CARBONE.

On peut obtenir ce corps par la calcination des matiéres
organiques, spécialement des hydrates de carbone. Nous
préparerons plus tard, de cette maniére, du carbone, du
charbon de bois, du charbon d’os et du coke, quand nous
serons en mesure d'étudier les produits de ces distillations
séches, aussi intéressantes au point de vue théorique qu'au
point de vue des applications industrielles,

OXYDE DE CARBONE

So. On obtiendra l'oxyde de carbone par la réaction
de l'acide sulfurique concentré sur l'acide oxalique.

La formule de la réaction est la suivante =

H,C,0, + H,S0, =H,0 + H,S0, + CO +4- CO,.

Au lieu d'acide oxalique, on peut aussi faire réagir le
sel d'oseille ou oxalate acide de potassium,

Les cristaux d'acide oxalique sont placés dans un ballon
Durand (fig. 371), avec tube droit 4 entonnoir; on y ajoute
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ensuite 5 ou 6 fois autant d’acide sulfurique et l'on agite. Le
ballon’doit 4 peine étre rempli au quart. On pourrait aussi
employer une cornue avec tube droit a entonnoir.

La réaction n’a lieu qu’'en chauffant, ce qu'il faut faire

avec précaution sur une toile métallique. Les cristaux se

Fig. 371.

dissolvent et T'acide sulfurique, déshydratant l'acide oxalique,
sempare de I'eau tandis que C,0,, anhydride, qui n'existe
pas, se dédouble en CO + CO,.

Ce mélarige des deux gaz est conduit dans un laveur de
Durand ou dans un flacon de Woolf 4 trois tubulures, rempli
a moitié d’'une solution de potasse ou de soude caustique,
pour absorber 'anhydride carbonique, tandis que V'oxyde de
carbone passe et pourra étre recueilli sur l'eau.
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51. On prépare aussi 'oxyde de carbone par la
décomposition de 'anhydride carbonique au moyen du
charbon.

La réaction est simple : CO, 4+ C = 2CO; elle explique
la présence de CO dans les gaz‘ de nos foyers.

On préparera d’abord Tanhydride carbonique par la
réaction de l'acide chlorhydrique sur le marbre blanc, car-
bonate de chaux (voir ne 52). Ce gaz sera lavé puis séché sur
de la ponce imbibée d’acide sulfurique concentré et il traver-
sera ensuite un tube en fer rempli de fragments de charbon
de bois. Ce tube sera chauffé au rouge intense dans un foura
réverberespéeial (v. fig. 95) ou sur une grille 4 gaz (v. fig. 103.)
Pour garantir les bouchons contre I'action de la chaleur, on
fera bien de les entourer d'une toile qu'on mouillera con-
stamment. Au sortir de ce tube, le gaz passera dans un tube
en U, ou mieux dans une éprouvette remplie de poﬁce im-
bibée d’'une solution de soude caustique, pour absorber la
partie d'anhydride carbonique qui n’aurait pas été décom-
posée. L’oxyde de carbone n'est point absorbé, et pourra
gtre recueilli sous une cloche placée dans une cuve @ cau,
ou brulé directement dans l'air, en adaptant un tube effilé
au tube de dégagement. {Appareil analogue a celui de la
figure 376.) '

‘Données numérigues. Le gaz oxyde de carbone a une densité] de

0,97 par rapport a l'air. Le poids d'un litre de ce gaz est de 1 gr. 25 (4 o°
et 0 m. 76 de pression).

Expériences. Combustion du gaz avec production de CO,; extinc-
tion de la flamme d'une bougie; mélangé avec volume égal d’oxygene, il
est détonant; dissolution du gaz dans une solution chlorhydrique de

chlorure cuivieux. Pouvoir réducteur, sur CuO chauflé,
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Accidents. On doit se défier d'autant plus de ce gaz qu'il na pas
d’odeur et qu'il est un violent poison. Il n'y a pas d’antidote contre I'asphy”
xie qu'il produit. I suffit de faibles traces de ce gaz dans 'atmosphere
pour la rendre dangercuse, si on la respire longtemps. En cas d’empoison~
nement, il faut faire respirer de l'air pur et maintenir la sensibilité; on
frictionnera vivement le visage, la poitrine et méme tout le corps, en
attendant l'arrivée du médecin. Des inhalations de quelques litres d'oxy-

gene bien pur peuvent rendre de bons services.

ANHYDRIDE CARBONIQUE.

52 On prépare l'anhydride carbonique par la
réaction de T'acide chlorhydrique sur le carbonate de
calcium.

L'anhydride carbonique qui est le résultat de la com-
bustion directe du carbone par l'oxygéne, se retrouve aussi

parmi les produits de la respiration, de la fermentation, etc.

g, 372,

Dans les laborateires, on le produit toujours par la décom-
position des carbonates au moyen des acides et notamment
de lacide chlorhydrique.
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La formule de la réaction est :

CaCO, + 2HCl = CaCl, 4+ H,0+CO,.

La réaction se fait a froid : on peut donc employer pour
appareil producteur, un flacon de Woolf 4 deux tubulures
(fig. 375), ou bien un flacon dont le goulot sera muni d'un
tube Durand. :

Le carbonate employé sera du marbre blanc réduit en
fragments, mais non pulvérisé. Il ne faut pas en mettre trop
dans le flacon, sinon leffervescence est telle que la mousse
est emportée jusque dans l'appareil laveur. Le gaz sera lavé
dans un flacon 4 trois tubulures ou recueilli sur l'eau; on
pourrait aussi, vu sa grande densité, le recueillir par dépla-
cement.

Le résidu du flacon producteur est du chlorure de calcium, quon
peut évaporer pour chasser l'excés d’acide et faire cristalliser CaCl -}-6aq.
Ces cristaux soumis & la chaleur (vers 200°), perdent 4 molécules d'eau
et donnent une masse trés poreuse qui est souvent utilisée dans les labora-

toires pour dessécher les gaz; chauffée au rouge, cette masse subit la fusion
ignée. On a ainsi le chlorure de calcium fondu et anhydre.

53. On préparera I'anhydride carbonique par la
décomposition du bicarbonate de sodium NaHCO, au
moyen de la chaleur,

La réaction finale cst :
2NaHCO, = Na,CO, 4+ H,0 4 CO,
mais, quand on opére par voie humide, on n'arrive que fort
lentement & la décomposition complete.

On obtient aisément du gaz CO, en chauffant une solu-
tion de bicarbonate de sodium dans l'eau. Cette solution sera
placée dans un ballon muni d'un tube de dégagement, On
portera la solution a I'ébullition et le gaz qui se dégage régu-
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liérement sera recu directement sous une cloche placée dans
la cuve 4 eau.

Données numériques. La densitié de ce gaz est 1,529 par rapport &
l'air, et un litre pése 1 gr. g8 (& oo et sous une pression de o276 de mer-
cure), — Se liquéfie par la pression, en dessous de 310 (point critigue) en
un liquide dont la densité A o° est 0,047 et qui bout & — 79° sous la pres-
sion normale. A o9, le coefficient d’absorption ou de sclubilité du gaz
carbonique dans l'eau est de 1,799; 4 15° c'est 1,002; pour la solubilité
dans l'alcool les chiffres correspondants sont 4,329 et 3,199.

La solubilité augmente avec la pression, dans la méme proportion
que celle-ci; on s'explique ainsi la forte quantité d'anhydride carbonique

tenu dans les eaux gazeuses, le champagne, les bitres en bouteille, etc.

Expériences. Ce gaz éteint les corps en combustion; agit sur la
teinture de tournesol, sur I'eau de chaux. Transvaser comme si c'était uu
liquide. Expérience de solubilité,

Accidents. En cas d'asphyxie, le premier soin est de tenir le malade
assis 4 l'air frais, de lotionner avec de l'eau vinaigrée et de faire respirer
du vinaigre fort ou un peu d'ammoniaque et surtout de l'oxygene, si l'on
en avait sous la main; frictionner vivement.

Le gaz carbonique, étant fort lourd, s'accumule au fond des places
non. aérées et si I'on doit pénétrer dans une cavité de ce genre pour en
retirer un asphyxié, on doit faire absorber ce gaz CO_ par des aspersions,
d'un effet rapide, de lait de chaux ou d'eau ammoniacale, jusqu'd ce qu'on
puisse y maintenir la combustion d'une chandelle allumée.

POTASSIUM.

K == 39. Monovalent.

Nous prendrons le carbonate de potassium comme point
de départ pour obtenir les divers composés potassiques que
nous allons préparer. Clest le carbonate de potassium que le
commerce nous fournit sous le nom de polasse de Russie, potasse
d' Amévigue, polasse perlasse, etc. — D'autres composés potas-
siques, notamment le salpétre ou nitrate de potassium et
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surtout le chlorure de potassium, que les mines de Stassfurt

fournissent en abondance, pourraient servir dans le méme but.

54. Carbonate et bicarbonate de potassium.

Les cendres des végétaux terrestres étant traitées par
I'eau fournissent une solution (lessive) contenant du carbonate
de potassium que l'on extraira comme suit : On filtrera la
lessive et I'on évaporera 4 sec. Le résidu, nommé salin, étant
chauffé au rouge, au contact de lair, devient blanc et con-
stitue ce que le commerce nous fournit sous le nom de pofasse.
Clest du carbonate de potassium, renfermant des quantités
variables d'autres sels solubles (chlorure, sulfate, silicate
-alcalins, etc.). En traitant de nouveau cette potasse par fort
peu deau, on ne redissout guére que le carbonate, tandis
que les autres sels restent indissous. On peut déja obtenir
ainst du carbonate de potassium assez pur.

En calcinant divers sels organiques potassiques, le tar-
trate monopotassique (créme de tartre), par_exemple, on pro-
duit du carbonate de potassium.

L’action de l'anhydride carbonique sur la potasse’ caus-
tique donne lieu 4 du carbonate dimétallique (neutre}, puis
4 du carbonate monométallique ou bicarbonate. Ce dernier
se précipite en petits cristaux peu solubles, On obtiendra du
carbonate neutre trés pur en chauffant entre 1000 et 1500 le
bicarbonate,

55. Réactions caractéristiques des carbonates.

1. Les carbonates, surtout pulvérisés, font effervesceuce
avec les acides dilués; le gaz qui se dégage est inodore et
trouble V'cau de chaux. )

2. Les carbonates seuls sont solubles.

3. L'eau de chaux, les chlovuves de calcium, de strowtium et

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



POTASSIUM 345

de baryum donnent avec les carbonates solubles un précipité
blanc de carbonate de calcium, de strontium ou de baryum,
soluble dans les acides avec dégagement d’anhydride car-
bonique.

4. Le nitrate d’argent, en solution bien neutre, y produit
un précipité blanc, soluble dans I'ammoniaque, soluble aussi

dans l'acide nitrique avec effervescence.

56. Potasse caustique : a) a la chaux, s) a I'alcool.

4} Une solution de carbonate de potassium est caustifiée
au moyen de 'hydroxide de calcium (chaux éteinte).

Dans une bassine de fer bien propre, on met parties
égales de carbonate de potassium et de chaux éteinte, avec
douze parties d’eau. On fait bouillir, puis on essaye si le
liquide clair {on en prend une petite quantité quon peut
filtrer rapidement, s'il y a lieu), ne précipite plus par T'zau de
chaux. S'il y a précipité, cest qu'il y a encore du carbonate
dans la liqueur et on ajoute un peu de chaux. Dés quon a
constaté U'absence du carbonate dans la solution, on laisse
déposer, on décante avec soin dans une bassine de fer bien
propre ou dans une bassine d'argent et on évapore la solution
décantée et claire, aussi rapidement que possible jusque con-
sistance épaisse. On coule sur une plaque {roide de fer poli
etl'on a ainsi la pofasse a la chaux, potasse caustique impure.

B) Cette potasse 4 la chaux contient souvent, outre
les impuretés de la potasse du commerce, du carbonate de
potassium qui s'est reformé pendant 'évaporation. Pour la
purifier, on la traite par de I'alcool & go °/o, qui ne dissout que
Ihydroxide de potassium. Ce traitement peut se faire sans
grand inconvénient dans un ballon de verre. On décante
avec soin la solution ainsi obtenue dans une capsule en
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argent et I'on évapore rapidement jusqu'a obtenir la potasse
caustique en fusion que I'on coule sur une plaque bien pro-
pre. Cest la polasse & lalcool.

Voici un autre procédé, plus facile, mais beaucoup plus
cotliteux, de préparer de la potasse caustique trés pure. On
décomposera une solution de sulfate de potassium par une
solution d’hydrate de baryum, en quantité convenable.

K,SO, 4+ BaH,0, — 2KHO + BaS0,.

Le sulfate de baryum insoluble est séparé par une filtra-
tion et I'on peut, soit se servir directement de la solution de
potasse caustique ainsi obtenue, soit I'évaporer avec les pré-
cautions indiquées ci-dessus, si 'on veut obtenir de la potasse

caustique solide,

57. Chlorate de potassium.

L’action du chlore, 4 froid, sur le carbonate de potassium
étendu nous a dé¢ja donné I'eau de Javel (voir chlorures dé-
colorants, page 2g8).

- Si Pon fait réagir le chlore sur une solution chaude et
assez concentrée (40° a 450 B¢ ) de potasse caustique, on ob-
tient la réaction :

6KHO + 6Cl = 5KCI + KClO, 4 3H,0.

Avec le carbonate de potassium on réussit moins bien.

Le chlore, préparé d’aprés la méthode du ne 4, ayant
été lavé, sera amené par un tube assez large dans une solu-
tion de potasse caustique a 45° B¢, contenue dans un ballon
ou dans une cornue quun bec Bunsen, placé en dessous,
permettra de maintenir 4 une température de 50 a4 60° C.

Le chlore ayant réagi, le chiorate de potassium formé se
dépose par suite de son peu de solubilité quand l'appareil

refroidit, tandis que le chlorure reste en solution;-celle-ci
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prend souvent une teinte verdatre ou violacée par suite de la
présence d’'une trace de manganése. On décantera le liquide
qulon fera cristalliser a part pour avoir le chlorure et, jetant
le dépot de chlorate sur un filtre, on le purifiera en le lavant
avec de trés petites quantités d'eau froide, (v. page 174).

Le procédé industriel con;iste a préparer une solution de chlorate de

calcium, que 'on décompose par le chlorure de potassium, On fera aussi

du chlorate de potassium au moyen de cette réaction.

. 58. Réactions caractéris.tiques des chlorates.

1. Tous les chlorates sont solubles et décomposables par
la chaleur. Les cristaux secs, projetés sur du charbon incan-
descent, déflagrent et fuseni plus vivement que les azotates,

2. Quelques pefstes parcelles de chlorate, introduites
dans de Yacide sulfurique comcenivé, dégagent des composés
oxydés du chlore qui colorent le liquide en jaune et ont une
odeur bien reconnaissable. Cette réaction n'est pas sans danger;
on la fera dans un verre-a pied largement ouvert pour éviter
une explosion et sur de trés petites quantités de matiéres.

3. TUne solution de chlorate, additionnée d’acide sulfu-

" rique, décolore, a U'ébullition, le sulfate dindigo. Cette décolo-
ration a liea immédiatement et 4 froid si, a la solution de
chlorate et d'indigo, on ajoute de l'acide sulfurique étendu
et, peu 4 peu, du sulfite de sodium.

Accidents, Les chlorates mélangés &2 des matiéres facilement oxyda-
bles détonent sous le choc, et méme par le frottement du pilon du mortier,

Prendre les plus grandes précautions pour les manipulations avec
le chlorate.

59. Chlorure de potassium.

En calcinant du chlorate jusqu'a fusion tranquille, on
pourrait obtenir du chlorure de potassium, ainsi que nous
lavons vau au n° 14. On peut encore obtenir ce sel par
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Taction, non du chlore, mais de Tacide chlorhydrique sur la
potasse caustique ou sur le carbonate de potassium.
On prendra une solution de carbonate (1 de sel sur
20 d'eau) qu'on saturera par de l'acide chlorhydrique étendu
au vingtiéme. Pour cela, on mettra la solution de carbonate
dans une capsule en porcelaine, on l'additionnera d'un peu
de teinture de tournesol et on chauffera jusque V'ébullition,
D’autre part, I'acide éten-
du étant mis dans une bu-
rette graduée, on le laissera
tomber par mince filet d'a-

bord, puis goutte par goutte

Fig. 373.

en remuant constamment au
moyen dun agitateur la liqueur & saturer (fig. 373).

On cesse de laisser tomber l'acide quand la coloration
bleue du tournesol vire au rouge.

On peut remplacer le tournesol par quelques gouttes de
solution alcooliq{le d’acide rosolique et alors opérer a froid.

Ce chlorure est un corps qu'on n'a pas a préparer, le
commerce le fournissant 4 trés bon compte et en abondance.
Nous n'en parlons ici que pour fournir matiére &4 une satura-

tion qu'il importe de savoir bien faire.

60. Reéactions caractéristiques des chlorures.

1. Les chlorurcs sont solubles, sauf le chlorure d’argent,
le chlorure mercureux et le chlorure de plomb.

2. Les chlorures mélangés de peroxyde de manganése et
d'actde sulfurigue donnent lieu, a chaud, & un dégagement de
chlore.

3. Les chlorures traités par Vacide sulfurique concentré
seul, dégagent un gaz acide (HCl) répandant des fumées
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blanches a l'air, surtout a I'approche d’'vne baguctte humectée
d'ammoniaque,

Si pour ces deux réactions, 2 et 3, on fait usage de solu-
tions de chlorure, on devra les prendre, trés concentrées.

4. Le nitrate dargent détcrmine dans les solutions de
chloruré un précipité blanc, caillebotté de AgCl, insoluble
dans l'acide nitrique, soluble dans l'ammoniaque, ainsi que
dans le cyanure de potassium et I'hyposulfite de sodium.
Exposé 4 la lumiére, ce précipité devient violet, puis noir.

6x. , Bromure de potassium.

Si on neutralise avec précaution une solution concentrée
de potasse caustique, chauffée & 40° C, par du brome, on
obtient du bromate et du bromure. Dans cette opération, on
sapercoit vite que la neutralisation est compléte, par la colo-
ration brunc qu'un excés de brome communique de suite a
la liqueur; une ou deux gouttes de solution alcaline feront
disparaitre cette coloration, §'il y a lieu.

On évaporera la solution a sec, puis on chauffera le tout
dans une capsule de porcelaine, jusqu’a la température rouge,
afin de transformer le bromate en bromure. On peut activer
cette transformation en y mélangeant du poussier de charbon
de bois avant de chauffer,

On s'assurera que le bromate est décomposé en vérifiant
que le sel ne fuse plus quand on le projette sur un charbon
incandescent,

En reprenant la masse par I'eau bouillante et concen-
trant la solution, on peut obtenir, par refroidissement, des
cristaux cubiques de bromure de potassium.

Ce bromure est soluble : 155 partics dans 100 parties
d'eau 3 200,
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62. Caractéres des bromures.

1. L'eau de chlove, ajoutée peu a peu, colore en jaune
rougedtre les solutions de bromures; cette coloration est
enlevée au liquide par le sulfure de carbone qui se teinte en
jaune brun.

2. En chauffant dans un tube d'essai, un bromure mé-
langé de peroxyde de manganése avec de Vacide sulfurique, il y a
production de vapeurs rouge foncé de brome,

3. Le nitrate dargent y produit un précipité blanc-
jaunatre, noircissant a la lumiére, insoluble dans lacide
nitrique, moins soluble que le chlorure d’argent d;ns lam-
moniaque, et qui se dissout dans le cyanure de potassium
et 'hyposulfite ou thiosulfate de sodium.

63. Iodure de potassium.

L'iodure se prépare tout a fait comme le bromure; en
saturant la potasse caustique, chauffée vers 40°, par 'iode, on
obtient de l'iodure et de liodate qu'une calcination trans.
forme en iodure,

Prendre les mémes précautions que ci-dessus.

On opérera aussi la transformation d'iodate en iodure
en faisant passer un courant réducteur de H,S i travers la

solution diodate.

64. Réactions caractéristiques des iodures,

1. En versant un peu d'acide nitvigue, il se forme un
précipité d’iode; il se dégage des vapeurs rutilantes si la
solution est concentrée.

Si la liqueur est fort étendue et qu'on y ajoute d’abord
un peu d’eau d'amidon, V'addition d'acide nitrigue donnera de
suite la coloration bleue caractéristique de la cambinaison
de l'iode avec l'amidon.
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Si la liqueur, tenant l'iode libre, est agitée avec un peu
de chloroforme ou de sulfure de carbome, ces corps lui enlévent
liode et deviennent violet, tandis que la liqueur se décolore.

2. Les iodures solubles donnent avec le nitrate d'argent
un précipité blanc jaunitre d'iodure d'argent, noircissanta la
lumidre, insoluble dans lammoniaque, et soluble dans le
cyanure de potassium et dans I'’hyposulfite de sodium,

65. Pentasulfure de potassium. Foie de soufre.

Si I'on fait fortement chauffer en vase clos, un mélange
de potasse caustique ou carbonatée avec du soufre en exces,
on obtient une masse rouge-brun foncé, appelée foze de soufre,
qui contient du pentasulfure et du sulfure de potassium.,

Si la température de calcination a été trop faible, le
pentasulfure est accompagné, non de sulfate, mais d’hypo-
sulfite (K,S,0,).

L'épération pourra se faire dans un petit ballon de verre
dans lequel on mettra un mélange intime de 10 gr, de car-
bonate de potasse avec 6 gr. de fleur de soufre. On chauffera
sur une lampe a gaz; le CO, se dégage, puis on obtient une
masse bien fondue, On peut laisser refroidir, puis en brisant
le ballon on aura le foie de soufre qui doit se conserver dans
un flacon bien bouché.

66. Polysulfure de potassium.

En faisant bouillir du soufre en fleurs avec une solution
concentrée de potasse caustique ou de carbonate de potas-
sium, on obtiendra une solution plus ou moins fortement
colorée par du polysulfure. Si I'ébullition est suffisamment
prolongée et si le soufre est en excés, la solution sera rouge
brun et contiendra du pentasulfure de potassium.
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67- Monosulfure de potassium,

On fera passer un courant d’acide sulfhydrique, préparé
suivant le n° 22, et jusqu'a saturation a travers une solution
de potasse caustique.

L’on peut vérifier si la potasse a dissous tout le H,S qu'il pouvait
absorber : en prenant le flacon de Woolf qui !¢ contient, puis, deux tubu-
lures étant bouchées avec des bouchons et la 3¢ avec le doigt, on agite
vivement : si Ja solution n’est pas saturée, le H,S qui forme Y'atmosphére
au-dessus de la solution se dissout et il se produit un vide que I'on percoit
aisément au doigt; si la saturation existe cette sensation du vide ne se

pergoit plus,

L'on obtient, dans ces conditions, de 'hydrosulfure de
potassium, d'aprés la formule :

KHO + H,S = KHS + H,O.

Le monosulfure se produirait d’aprés la formule :

2KHO 4 11,5 = K,S + 2H,O.

On peut facilement obtenir ce monosulfure en prenant
une solution de potasse caustique, la divisant en deux parties
égales, dont 'une est saturée d'abord complétement d’acide
sulfhydrique, puis on y ajoute l'autre partie et on mélange
parfaitement. On a ainsi une solution limpide de monosulfure
de potassium. Souvent la présence d'une trace de fer donne

a cette solution une teinte verdatre.

68. Reéactions caractéristiques des sulfures.

1. Précipitation en noir par l'acétate de plomb et par le
nitratle davgent ; une goutte de la liqueur, déposée sur une lame
dargent bien décapée, y forme une tache noire.

2. La solution additionnée d'un acide dégage de l'acide
sulf hydrique, reconnaissable 4 son odeur, ou a son action sur
du papier imprégné d'acétate de plomb.
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_Silon a affaire a un polysulfure, en méme temps que
Pacide sulfhydrique se dégage, il y a dépét de soufre.

3. Un sulfure soluble additionné de nstroprussiats de
soude donne lieu 4 une belle coloration violet-rouge. Cette
réaction est trés sensible; quelques gouttes de sulfure dans
un verre d’eau donnent lieu 4 une teinte trés marquée si on
y zjoute un peu de nitroprussiate.

4. Les sulfures insolubles, fondus avec de la potasse
caustique, donnent lieu 4 des sulfures alcalins solubles,
reconnaissables comme il vient d’étre dit.

5. Chauffés dans un tube ouvert aux deux extrémités,
les sulfures insolubles donnent lieu & de I'anhydride sulfureux

reconnaissable 4 son odeur.

69. Sulfite et bisulfite de potassium.
On préparera du gaz sulfureux en utilisant le ballon

producteur avec tube de sireté plongeant (voir fig. 277).

Chimie 23

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



354 POTASSIUM

D’autre part, on prendra une solution de potasse caus-
tique ou de carbonate de potassium, que l'on divisera en deux
parties égales; on placera une de ces partics dans un flacon
de Woolf B (fig. 374), tandis que dans le flacon C on mettra
de l'eau pour absorber le gaz qui ne serait pas retenu en B
et on vy fera passer un excés d’anhydride sulfurcux qu'on

" lavera dans le flacon de Woolf A tenant fort peu d’eau. On
vérifiera la saturation comme il a été dit p. 352. Le produit
obtenu sera du bisulfite de potassium.

K,CO; 4+ 250, + H,O0 = 2KHSO, + CO,.

Si Von ajoute alors la partie de la solution tenue en
réserve, 4 la partie saturée du flacon B, on aura du sulfite
neutre, d'aprés la formule :

2KHSO; + K,CO, = 2K,S0, 4+ H,0 4 CO,.
7o. Caracteres principaux des sulfites.

1. L.cs acides minéraux cn dégagent de P'anhydride sulfu-
reux, sans dépoét de soufre. Cet anhydride sulfureux est
reconnaissable & son odeur et a ce qu'il rougit puis blanckit un
papier bleu de tournesol.

Si 'on agit sur une solution, Teffervescence de SO, ne
se remarque que si la concentration est suffisante, car ce
gaz SO, est fort soluble.!

Les hyposulfites produisent ex outre un dépdt de soufre.

2. Le cklorure de barywm donne avec les solutions de
sulfites un précipité blanc, qu'on peut dissoudre dans l'acide
chlorhydrique bien pur avec effervescence de SO,. s'il n'y a
que peu d’cau.

3. L'acide sulfhydrigue produit un précipité de soufre
dans les solutions de sulfites,

4. Le permanganate de potassium est réduit et décolové.
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5. Un sulfite ajouté dans un appareil qui produit de
Thydrogéne pur, par laction de l'acide chlorhydrique et du
zine, donne lieu 4 un dégagement d’hydrogéne sulfuré, faci-

lement reconnaissable a son action sur les sels de plomb,
71. Sulfate de potassium; exercice de saturation.

En faisant réagir 1'acide sulfurique dilué sur le carbo-
nate, on obtient du sulfate de potassium, avec une vive effer-
vescence d’anhydride carbonique.

K,CO, + 11,50, = K,S0, + I1,0 + CO,.

Le carbonate alcalin sera dissous par 20 parties d'eau
dans une capsule en porcelaine et l'on fera bouillir. On
ajoutera alors un peu de teinture de tournesol, puis on satu-
rera en versant, d’abord sous un mince filet, puis goutte 4
goutte, de I'acide sulfurique dilué (1 vol. acide, 20 vol. eau)
contenu dans une burette graduée (voir fig. 373). L'on con-
tinuera, en faisant bouillir, jusqu’a ce que la teinture de tour-
nesol vire au rouge, ce qui indique que la neutralisation
est compléte. Au lieu de tournesol on peut prendre un peu
d'acide rosclique en solution alcoolique dont la coloration
rouge vire au jaune, méme a froid. Dés lors, on a une solu-
tion neutre de sulfate, qu'on peut faire évaporer et cristalliser.

On comprend que si le #ifve de l'acide sulfurique dilué
est connu, la determination du volume de lacide erﬁployé a
neutraliser un poids déterminé de potassé peut servir 4 doser
la quantité de carbonate de potassium pur que la dite potasse
contient, C'est ainsi que T'on opére pour les essais alcalimé-
lriques ou acidimétriques.

Dans I'industrie, le sulfate de potassium ne se prépare

pas de cette maniére, mais on l'obtient soit en traitant les
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résidus de la fabrication de 'acide nitrique (voir n° 40) ou
bien en faisant réagir l'acide sulfurique sur du chlorure de po-

tassium que les mines de Stassfurt produisent abondamment.

72. Réactions caractéristiques des sulfates.

1. L’addition du chlorure de baryum détermine dans les
solutions des sulfates un précipité blanc et lourd de sulfate
de baryum, insoluble dans les acides chlorhydrique et azo-
tique dilués.

2, L'acétate de plomby donne un précipité blanc et lourd
de sulfate de plomb, insoluble dans l'acide nitrique étendu,
mais soluble dans les acides nitrique ou chlorhydrique bouil-
lants. Ce précipité blanc de sulfate de plomb est soluble dans

le tartrate d'ammoniaque,

73. Nitrate de potassium.

On pourrait préparer le nitrate de potassium au moyen
de l'acide nilrique réagissant sur le carbonate ou Yoxyde de
potassium, d’'une maniére analogue 4 ce que nous venons de
voir pour le sulfate; mais nous allons préparer le salpétre
de conversion, comme dans l'industrie, en utilisant le chlorure
de potassium et le nitrate de sodium que le commerce fournit
cn abondance.

On prendra des quantités de ces corps exactement corres-
pondantes a la réaclion exprimée par la formule :

KCl 4 NaAzO, = KAzO, + NaCl,
soit 79,5 gr. de chlorure de potassium et 85 gr. de nitrate de
sodium, et pour séparer le nitrate de potassium du chlorure
de sodium, on traitera le mélange des sels par 40 gr. d’eau,
quantit¢ un peu plus que suffisante pour réaliser a 'ébullition
la dissolution des 102 gr. de nitrate de potassium 4 obtenir.
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Les données numériques nécessaires pour ces calculs se trou-
vent ci-dessous, On chauffe jusqu’a faire bouillir; la double
décomposition s'opére en vertu de la grande différence de
solubilité 4 chaud du nitrate de potassium et du chlorure de
sodium. On sait, en effet (v. p. 143), que le chlorure de so-
dium n'est presque pas plus soluble 4 chaud qu’a froid; il
reste donc a peu prés indissous et on le sépare du liquide;
puis on laisse refroidir et on obtient, en agitant, de petits
cristaux de nitrate de potassium & peu prés pur. — Pour
Pépurer completement du chlorure, on pourrait le laver avec

une solution saturée de nitrate de potassium,

Données numériques. Cent parties d'ean :

do0° dissolvent 13,3 partics de nitrate de potassium.

a 120 » 23,0 » » »
a 180 » 29,4 » » »
& 100° » 246,0 » » »
4 1160 (ébullition) 335,0 » » »

400 dissolvent 36 o parties de chlorure de sodium,
a 100° » 40,0  » » »

a 108° {ébullition) 40,2 » » »

Expériences. Fusion et décomposition du nitrate par la chaleur.
Pour les expériences suivantes, opérer sur de petites quantités et mélanger
les corps avec précaution, car ce sont les éléments de la poudre A tirer.
Décomposition du nitrate fondu et chaud par un petit fragment de S ou
de charbon ; enflammer une petite partie d'un mélange en poudre fine de
salpétre avec 1/3 de charbon; idem de salpétre avec 1/3 de soufre;
enflammer un mélange en poudre fine de 6 parties de salpétre, 1 de soufre

et 1 de charbon de bais.

74. Caracteres distinctifs des nitrates.

1. Ils sont tous solubles dans l'eau ; tous fusent quand on

les projette sur du charbon incandescent.
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2. Llacide sulfurique concentré mélé de limaslle de cutvye et
de nitrate, laisse dégager des vapeurs rutilantes.

3. Le permanganale alcalin n'est pas décoloré.

4. Un cristal de sulfate ferreux broyé avec de lacide
sulfurique concentré et additionné de quelques gouttes de la
solution d’'un nitrate, donne une coloration rose brun ou
Tougebtre.

5. La solution d'un nitrate, additionnée d'acide sulfu-
rique, décolore la solution de suifafe d'indigo quand on fait
bouillir.

79. Caracteres distinctifs des sels de potassium.

1. Sels généralement solubles dans l'eau, solution sncolore,
sauf quand lacide est coloré (chromate, manganate),

2. Sels fixes, communiquent une teinte wvioleite 4 la
flamme.

Les raies du potassium sont trés distinctes au spec-
troscope.

3. Llacide sulfhydrigue, le sulfhydvale &ammoniaque, la
potasse, Vammoniaque et les cavbonates alcalins ne précipitent pas
les solutions de potassium.

4. Lee perchlorure de platine ajouté a une solution concentrée,
neutre ou un peu acidulée, d'un sel de potassium y détermine
un précipité jaune cristallin de chloroplatinate de potassium,
soluble dans 'eau, insoluble dans V'alcool éthéré. Une addi-
tion d’'un peu d'alcool facilite la précipitation.

5. Unec solution neutre de sel de potassium un peu con-
centrée, additionnée d'un excés d'acide tavivique ou de fartrate
monosodigue en solution fraiche et concentrée, laisse déposer
un précipité blanc de tartrate monopotassique C,H,KO,,

cvéme de tarlye qui napparait pas toujours immédiatement et
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qui est soluble dans beaucoup d'eau, dans les acides et dans
les alcalis.

6. L'acide perchlovigue donne, dans les solutions concen-
trées, un précipité blanc de perchlorate de potassium, inso-
luble dans Yalcool.

7. Le mitvite cobaliico-sodigue donne avec les sels de potas-
sium en solution neutre ou acidulée d’acide acétique un
précipité jaune de nitrite cobaltico-potassique qui se forme
d'autant plus vite que la solution est moins diluée.

8. Avec les solutions concentrées, Vacide hydrofiuosilicique
donne un précipité gélatineux, opalin, a peine visible.

SODIUM.

Na==23. — Monovalent.

Le sel de sodium le plus abondant est le chloruve de
sodiwm, que le commerce nous présente sous les noms de
sel gemme, sel mavin et sel de cuistne.

Des gisements importants de nitrate de sodium existent au
Chili; cest dec 14 qu'on nous 'expédie sous les noms de nitre

cublque, salpétve sodique et nitve du Chili,

76. Carbonate et bicarbonate de sodium.

Le commrerce nous fournit aussi le sel de soude, carbonate
de sodium, que lindustrie produit, soit d’aprés le procédé
d Lammoniaque, soit d’aprés le procédé Leblanc, cest-a-dire en
préparant d'abord du sulfate au moyen du chlorure de so-
dium, puis en transformant ce sulfate en carbonate par une
calcination de ce sulfate mélangé de carbonate de calcium
(craie) et de charbon.

Nous ne préparerons pas du carbonate de cette maniére,
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parce que cette préparation réussit mal quand on n'opére que
sur de petites quantités. ' '

Dans l'industrie, on obtient aussi le carbonate de soude
par le procédé dit & lammoniague, appelé aussi procédé Schloesing
ou procédé Solvay, en faisant du bicarbonate de sodium et le
transformant en carbonate par calcination.

On prépare le bicarbonate de sodium en faisant passer,
sous pression de 1 4 2 atmosphéres, un courant d’anhydride
carbonique dans une solution ammoniacale de chlorure de
sodium maintenue bien froide.

AzH HO + NaCl  CO, = AzH HCO, + NaCl

= NaHCO, + AzH,Cl

Cette préparation réussit assez bien en petit. On prendra
comme appareil producteur d’anhydride carbonique et comme
appareil laveur de ce gaz, des bouteilles a champagne, qui
peuvent résister a de fortes pressions. On peut avec avantage
utiliser le gaz carbonique liquide que le commerce nous livre
dans des cylindres résistants d'ou le gaz peut sortir a telle
pression qu’on le désire, si l'on se sert dun régulateur spé-
cial. Une solution saturée de chlorure de sodium sera saturée
de gaz ammoniac et cette solution ammoniacale sera mise
dans un vase solide sous le courant de l'anhydride carbo-
nique qui viendra y barboter. Un tube de dégagement par-
tira de ce vase et plongera jusqu'au fond d'un tube fermé i
la partie inférieure et rempli de mercure sur une hauteur
d'un métre. Cest par 14 que l'anhydride carbonique pourra
sortir, dés que la solution sera saturée & la pression mesurée
par cette colonne de mercure.

Le bicarbonate de sodium, assez peu soluble, se dépose

dans la solution ammoniacale; on le recueille, on le lave ra-
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pidement avec la pompe 4 vide ct on le laisse sécher. 11 suffit
de le chauffer pour le transformer en carbonate,

Comme on le voit, dans ce procédé, le carbonate s'ob-
tient directement du chlorure de sodium, I'ammoniaque ne
servant que d'intermédiaire pour passer l'anhydride carbo-
nique au chlorure de sodium en se transformant elle-mtme
en chlorhydrate d'ammoniaque. '

Le bicarbonate de sodium peut aussi s'obtenir, et plus facilement, en
saturant d'anhydride carbonique une solution concentrée dc carbonate de
sodium; c'est méme le moyen le plus habituellement employé. On peut
rapprocher cette préparation de celle du bisulfite de potassium (me 6q).

Les diverses préparations de sels de sodium peuvent
dailleurs sc faire comme celles des composés correspondants

du potassium.

77. Caracteres distinctifs des sels de sodium.

1. Sels sncolores et solubles, comme les sels de potassium;
Jfixes, donnant 4 la flamme une coloration jaune caractéristique;
spécialement reconnaissables au spectroscope.

2. En général, les divers réactifs ne produisent aucun
précipité avec les sels de sodium.

3. Le méla-antimoniate de potasse prodyit, dans les solu-
tions concentrées, un précipité blanc, cristallin; mais, pour
que ce précipité soit caractéristique, il faut que la liqueur
soit neutre et ne contienne que des sels alcalins.

4. Le periodate de potassium y produit aussi un précipité .
de periodate de sodium.

AMMONIUM,

Am = AZH‘ = 18. — Monovalent.

On sait que, daprés la théorie de Vammonium les sels

ammoniacaux sont analogues par leur constitution aux sels
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ordinaires, dont ils ne différent que par la substitution 2
I'élément métallique, radical simple, d'un radical composé,
AzH, nommé ammontum, Ainsi, le chlorhydrate d’ammonia-
que, AzH,HCI, peut &tre considéré comme du chiorure dam-
monium (AzH )Cl, comparable a KCL.

Les sels d’ammonium sont de plus analogues aux sels de
potassium et de sodium par leurs propriétés, La solution du
gaz ammoniac AzH, dans leau, ammoniaque liguide, alcali
volatil, AzH HO, est alcaline comme la potasse caustique,
KHO.

Nous avons vu, n° 31, la préparation de l'ammoniaque

gazeuse et, n° 3z, la préparation de 'ammoniaque liquide.

78. Chlorure d’ammonium ou chlorhydrate d’am-

moniaque.

On préparcra le chlorure d’ammonium en saturant avec
précaution, par l'acide chlorhydrique dilué, I'ammoniague
en solution étendue ou a l'état de gaz; on fait ensuite éva-
porer, puis cristalliser.

SiTon agit sur de 'ammoniaque impure, telle que celle
obtenue par la distillation des eaux ammoniacales du gaz de
I'éclairage, le chlorure qu'on obtiendra sera impur. On pour-

rait purifier les cristaux par unc sublimation.

79. Nitrate ou azotate d’ammonium, nitrate am-
monique, nitrate d'ammoniaque.

On saturera 'ammoniaque étendue par l'acide nitrique
dilué. Cette saturation se fera avec précaution, pour éviter
les projections. Elle s’'opére sans difficulté si 'on emploie des
liquides dilués. La teinture de tournesol ou l'acide rosolique
indiquera le terme de la saturation (mémes précautions qu'au
ne 5g).
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En faisant cristalliser, on obtient de beaux cristaux
' d'azotate, que nous avons utilisés au n° 38 et avec lesquels
on peut obtenir un abaissement considérable de température
en dissolvant rapidement 3 parties de sel dans 3 parties d’eau.

80. Sulfhydrate d’ammoniaque, sulfhydrate am’
monique ou sulfure d’'ammonium.

On fera passer jusqu'a refus un courant d'acide sulfhy-
drique, H,S, dans un flacon maintenu froid et rempli d'une
solution d'ammoniaque étendue de deux et demie fois son
volume d’eau (voir ne 67).

AzH,HO 4+ H,S =AzH HS 4 H,O.

Le produit est tout a fait incolore, mais il se décompose
partiellement au contact de l'air et se colore en jaune par
suite du soufre qu'il dissout (soufre provenant de la décom-
position).

2AzH HS 4- O = (AzH)),S, + H,0
_en passant a 'état de bisulfure d'ammonium.

Ceest cette solution que l'on emploie habituellement dans
les laboratoires. Elle ne doit précipiter ni les sels dec magné-
sium (excés d'ammoniaque), ni les sels de baryum (présence
de sulfite ou de sulfate), ni les sels de calcium (présence de
carbonate d'ammoniaque).

Parfois, on opére comme il vient d'étre dit, mais en
prenént soin de diviser 'ammoniaque en deux parties égales,
dont on ne sature qu'une seule au moyen de l'hydrogéne
sulfuré; on obtient ainsi Thydrosulfure dont il vient d’étre
parlé. En y ajoutant l'autre partie tenue en réserve, on a la
réaction :

AzH HS 4+ AzH HO = (AzH,),S + H,0O

c'est-a-dire le monosulfure d’'ammonium.
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Comparez avec la préparation du sulfure de potassium,
ne 67.

LExpériences. Faire les réactions avec les divers sels métalliques.

81. Sulfate d'ammonium, sulfate d'ammoniaque.

On saturera un peu d’acide sulfurique dilué (1 vol. acide,
10 vol, ean) par de 'ammoniaque gazeuse, dégagée des caux
ammoniacales du gaz de l'¢clairage chauffées avec de la
chaux éteinte. On reconnait la fin de la réaction au moyen
du papier de tournesol ou de 'acide rosclique. On fera ensnite
cristalliser. Clest le mode utilisé dans Pindustrie; on remar-
quera qu'en faisant bouillir une solution neutre de sulfate il
v a dissociation partielle, de 'ammoniaque se dégage etle

liquide redevient acide.

82. Sesquicarbonate d'ammoniaque.

Ce sel, que Yon trouve plus ou moins pur dans le com-
merce sous le nom de carbonate dammoniague s’'obtient par la
sublimation d’un mélange bien sec de chlorure d'ammonium
(sel ammoniac) et de carbonate de calcium (craie).
6AzH ,Cl 4 3CaCO, = (AzH ), H,C, O, 4 2AzH , 4 3CuCl,.

On peut, en petit, opérer cette sublimation dans un
matras ou une cornue. Ce sesquicarbonate ainsi obtenu, #icar-
bonate tétraammonique dikydrigue, renferme les éléments du mono-
carbonate monoammonigue et du monocarbonate diammonigue.

Am H,C. Oy = 2AmHCO,; + Am,CO,.

On peut l'obtenir aussi en partant du carbonate du
commerce, que l'on dissout dans une solution concentrée
d’'ammoniaque. Par cristallisation, on obtient ainsi de beaux
cristaux de sesquicarhonate, qui s'altérent assez vite 4 Iair en

perdant de 'ammoniaque et de P'anhydride carbonique.
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83. Caracteéres distinctifs des sels d’ammonium.

1. Sels incolores et solubles comme les sels dc potassium
et de sodium. Genéralement volatils, avec ou sans décompo-
sition, si 'on chauffe sur une feuille de platine ou sur un
charbon & la flamme du chalumeau.

2, SiTon ajoute de la poiasse caustique, un lait de chaux
ou un Jait de magnésie & une solution d'un sel d'ammoniaque
et qu'on chauffe, il y a production d’ammoniaque, reconnais-
sable & l'odeur et aux fumées blanches qui apparaissent a
lapproche d'une baguette mouillée d’acide chlorhydrique
¢tendu et 4 Paction qu'elle posséde de ramener au bleu du
papier rouge de tournesol.

3. Les réactions des sels ammoniques sont 4 trés peu
prés les mémes que les réactions des sels potassiques. L'acide
tartrique, le pevchloruve de platine, le nitrite cobaltico-sodique don-
nent des précipités de bitartrate, de chloro-platinate d'ammo-
niaque, ou de nitrite cobaltico-ammonique dans les mémes
conditions qu'avec les sels de potassium (solutions concen-
trées ou additionnées d’alcool).

4. Avec le réactif de Nessler (iodure mercurio-potassi-
que) quelques gouttes d'un sel ammonique versées dans de
leau distillée produisent de suite un précipité brun rouge,

Hg,NH, OI. Cette réaction est extrémement sensible.
CALCIUM.

Ca = 40. — Bivalent.

C'est spécialement sous forme de cavbonate de calctum que
ce métal se présente dans la nature.
Le calcaive, le maybre, la craie ne sont que du carbonate

de calcium, et le marbre blanc est du carbonate 4 peu prés
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pur. Cest lui que nous allons prendre comme point de départ
pour obtenir les divers composés calciques.

Legypseest aussi un minéral important 4 base de calcium:

84. Oxydede calcium. chauxvive. — Hydroxyde de
_calcium, chaux éteinte. — Eau de chaux, lait de chaux.

En calcinant du marbre blanc dans un creuset chauffé
an rouge vif dans un four i réverbére, on obtient la chaux
vive ou oxyde de calcium.

CaCO, = CaO + Co,. .
Si aprés le refroidissement, on éfeint cette chaux vive en

projetant sur elle des gouttes d'eau a diverses reprises, la
chaux séchaufle, foisonne et tombe en poussiére; cette

poudre blanche est de la chaux éieinte ou hydroxyde de calcium,

En délayant cette chaux éteinte dans de l'eau, de ma-
niére a en faire une bouillie claire, on obtient ce que l'on
appelle un lait de chaux.

En laissant reposer ce lait de chaux, la plus grande
partie de I'hydroxyde se dépose; le liquide clair qui surnage
constitue Veau de chaux, cest-d-dire une solution de chaux
dans I'eau. L'oxyde de calcium n'est d’ailleurs que fort peu
soluble.

Donndes numériques. Une partie d'oxyde de calcium exige 778 par-

ties d'eau froide ou 1270 parties d'eau bouillante pour se dissoudre.

85. Carbonate de calcium. — Bicarbonate de cal-
cium ou bicarbonate monocalcique bihydrique.

L’eau de chaux est précipitée par un courant d'anhydride
earbonique et le précipité est du .carbonate de calcium,
CaCo,.
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Si on continue & faire passer le courant de CO, en
excés, le précipité disparait en se dissolvant sous forme de
CaH,(CO,),.

Cette solution soumise a I'ébullition précipite de nou-
veau, avec dégagement de CO,. .

CaH,(COy), = CaCO, 4+ H,0 + CO,.

Ce précipité de carbonate s'attache plus ou moins aux
parois du vase. Cette réaction explique la formation des
incrustations dans les vases ou l'on fait bouillir de I'eau conte-

nant du bicarbonate de calcium.

Données numeérigues. L'eau chaude dissout o,0002 et eau froide
seulement 0,00002 de carbonate de calcium récemment précipité: l'eau

saturée 4 100 d'anhydride carbonique en dissont 0,000g de son poids.

86. Chlorure de calcium, — Chlorate de calcium.

Nous avons vu {p. 298) Yaction du chlore sur la chaux,
cesta-dire la formation des chlorures décolovants, chloruves de
chaux. ‘ '
2Ca(HO), + Cl, = Ca(ClO), 4 CaCl, + 2H,0.

Mais si, au lieu d’éviter toute élévation de température,
ainsi que cela est dit page 301, on laisse le vase s'échauffer
jusque vers 45 4 50° et que le chlore soit en excés, alors
Thypochlorite formé se dédouble en chlorate et en chlorure,

3Ca(ClO), = Ca(ClO,), + 2CaCl,.

On agira sur un lait de chaux formé de 1 partic de
chaux éteinte pour 2 parties d’eau. La fin de la réaction est
généralement marquée par la coloration violette, déja ren-
seignée lors de la préparation du chlorate de potassium et
occasionnée par une trace de manganésec apporté par le
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chlore ou renfermé dans la chaux. l.e contenu du vase cst
laissé en repos; on décante la solution claire de chloraie de
calcium, qu’on peut concentrer ou utiliser pour préparer du
chlorate de potassium par double décomposition avec une
solution concentrée de chlorure de potassium. Le refroidis-
sement donnera une cristallisation de chlorate de potassium,

Le chlorure de calcium a été aussi obtcnu en faisant
réagir l'acide chlorhydrique sur le carbonate de calcium (voir

préparation de l'anhydride carbonique ne 52).

87. Sulfate de calcium

Ce scl se rencontre dans les eaux dites séléntdenses, dans
le gypse, sélenite ou pierve & platve, qui est un sulfate de calcium
hydraté, et dans ankydrite qui est le sulfate anhydre,

En faisant réagir l'acide sulfurique sur du calcaire, on
obtient du sulfate de calcium avec dégagement de CO,, mais
ce sulfate étant tres peu soluble, l'opération languit bientdt
moins toutefois si l'on ajoute un peu d’acide chlorhydritque;
aussi, emploic-t-on rarecment P'acide sulfurique pour la prépa-
ration de l'anhydride carbonique.

On pourrait encore facilement obtenir le sulfate de cal-
cium par double décomposition d'une solution d'un sel de

calcium par une de sulfate de sodium.

Données numériques. Le sulfate de calcium est scluble dans 400
parties d’eau froide ¢t dans 500 parties d'eau bouillante; il est & peu prés
insoluble dans I'eau bouillante sous la pression de trois & quatre atmos-

pheres.

Expériences. Chauffer du gypse dans un tube d'essai; recueillir

1'eau. Action de I'ean sur le gypse déshydraté ou pldtre.
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88. Sulfure de calcium.

1

En chauffant au rouge, dans un four a réverbére, un
creuset rempli d'un mélange de sulfate de calcium et de
charbon de bois, on obtient du sulfure de calctum (v. n° g1).

En chauffant, a U'ébullition, un lait de chaux additionné

de fleur de soufre on produit un polysulfure coloré (v. n° 66).

83. Phosphates de calcium.

Nous avons vu que les os étaient spécialement compo-
sés de phosphate de calcium {n° 42). On rencontre de plus
ce sel sous forme d'apatite, de phoshhorite, de coprolithes, etc.

C'est en traitant un de ces matériaux au moyen de l'acide
sulfurique 4 500 B¢, en quantité calculée, que l'on prépare le
phosphate monocalcique Ca{H,PhO,),, sel soluble qui forme
la base des engrais désignés en agriculture sous le nom de
superphosphates.

(Dans ces superphosphates, le sulfate de calcium qui se
forme pendant la réaction, reste mélangé au phosphate.)

On peut obtenir l'orthophosphate tricalcique en dissol-
vant le phosphate des os dans de T'acide chlorhydrique; si la
fiqueur n'est pas limpide on filtrera, puis on précipitera par
de lammoniaque le phosphate tricalcique, que l'on peut
séparer par filtration, laver ct sécher.

go. Caractéres distinctits des sels de calcium.

1. Les solutions de ces sels sont incolores et ne préci-
pitent ni par Uacide sulfhydrique ni par le sulfhydrate dammoniague.
2. Dans les solutions concentrées, la potasse et la soude
caustigues donnent un précipité blanc; l’ammonidqua exempte de
carbonate n'y forme aucun précipité.
3. Les carbonates de potassium, de sodium et &ammonium y
Chimie 24
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produisent un précipité blanc, insoluble dans un excés de
précipitant. .

4. Llacide sulfuvique étendu et les sulfates solubles y font
naitre un précipité volumineux, blanc, de sulfate de calcium,
sauf dans les liqueurs trés étendues; le sulfate de calcium
étant fajiblement soluble.

4. L'oxalate d'ammoniague produit dans les liqueurs
neutres ou acidulées avec de l'acide acétique, un précipité
d'oxalate de calcium, insoluble dans l'ammoniaque, mais
soluble dans les acides chlorhydrique et azotique étendus.

6. Les sels de calcium colorent les flammes en rouge
orangé.

BARYUM.
Ba = 137. — DBivalent,

Le minéral le plus commun du baryum est la bavrytine
BaSO0,. Puis vient la withérite BaCO,. Ce sont ces minéraux
qui forment le point de départ pour les préparations de
baryum.,

9x. Sulfure de baryum.

On mélange du sulfate de baryum naturel bien broyé,
ou du sulfate artificie], avec du poussier de charbon de bois
ou avec de la fécule, et ce mélange, introduit dans un
creuset brasqué fermé, sera chauffé au rouge intense pendant
1/2 heure; on obtiendra la réduction du sulfate en sulfure

BaS0O, 4+ 4C =BaS 4 4CO.

On peut aussi, si la température est plus basse, avoir la

réaction :

2BaS0, 4 7C = Ba$S, 4 BaO + 7CO
de sorte que le produit de la calcination peut contenir du
sulfure, du polysulfure et de l'oxyde de baryum,
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En traitant le produit de cette calcination par leau
bouillante, on dissout le sulfure en le décomposant :
2BaS 4 2H,0 = BaH,S, 4 BaH,0,.
11 se forme de 'hydroxide et de sulfhydrate de baryum. Le
carbone en excés reste indissous.
La solution mixte ainsi produite peut étre neutraliséc par
les acides et donner lieu & différents composés de baryum,

g2. Chlorure de baryum.

On pourrait préparer de la sorte le chlorure de baryum.
On peut aussi prendre le résidu sec de la calcination, c'est-a-
dire du sulfure de baryum mélé 4 du charbon de bois et le
traiter par de 'acide chlorhydrique étendu jusqu'a cessation
d'effervescence. Il se produit du chlorure de baryum avec un
dégagement de H,S. On fera alors bouillir jusqu’a disparition
dodeur. En filtrant le tout, on sépare le charbon ct on a une
solution qui, évaporée, donne des cristaux de BaCl, + zaq,
que l'on emploie fréquemment comme réactif dans les labo-
ratoires, Ce sel est soluble dans I'eau (moins dans [eau
chargée de HCI que dans I'cau pure),

Le chlorure de baryum peut s'obtenir aussi en traitant
du carbonate naturel ou artificiel de baryum par de 1'acide
chlorhydrique étendu.

93. Carbonate de baryum.

La double décomposition d'une solution de chlorure de
baryum par un carbonate soluble.(ammonique, sodique ou
potassique} donne lieu a un précipité de carbonate de baryum;
on filtre, lave et séche ce précipité, dont la formule est
BaCO,. Le carbonate, aprés lavage, peut étre dissous dans
de l'eau chargée d’anhydride carbonique; il se forme ainsi
du bicarbonate, d’'une maniére analogue & ce que nous avons

vu au n° 85,
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94. Oxyde de baryum, hydroxyde de baryum. —
Eau de baryte.

En prenant du carbonate, préparé comme il vient d’étre
dit, ou bien de la withérite et en calcinant au rouge intense
dans un creuset muni de son couvercle, on obtient dc l'oxyde
de baryum. L’opération marche mieux si l'on a pris la pré-
caution de mélanger du charbon au carbonate.

BaCO, 4+ C = Ba0O +4 2CO,

Si Ton traite le résidu de la calcination par de leau,

Poxyde s’y dissout en se transformant en hydroxyde de

baryum.
B20 4+ H,O0 = BaH, O,

qui est soluble et peut cristalliser, en entrainant 8§ molécules
d'eau, BaH,0, + 8aq.

Clest la solution dans 'eau de cet hydroxyde qui porte
le nom d’eau de baryte,

On peut aussi obtenir l'oxyde de baryum par la calcina-

tion au rouge vif du nitrate de baryum,

95. Nitrate de baryum.

On peut le préparer en saturant le résidu de la calcina-
tion du sulfate mélangé de charbon (n° g1) par de_l'acide
nitrique dilué. On l'obtiendra plus facilement en dissolvant,
dans ce méme acide dilué, du carbonate de baryum naturel
(withérite) ou artificiel jusqu'a cessation d’effervescence.

La solution claire de nitrate, étant mise & évaporer,
fournit des cristaux octaédriques de nitrate de baryum
Ba(AzO,),. Ce nitrate est peu soluble dans l'eau froide (1 p.
exige 12 p. d’eau & 159); plus soluble dans Teau bouillante
(1 p. exige 3 p. d’eau 4 101°); insoluble dans l'alcool et dans
l'acide nitrique concentré.
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g6. Caracteres distinctifs des sels de baryum.

Ces substances présentent beaucoup d'analogie avec les
solutions de calcium.

Elles sont incolores et ne précipitent ni par Vhydrogéne
sulfuré ni par le sulfhydrate d'ammoniague.

1. Le caractére le plus saillant consiste dans ce que
Tacide sulfuvigue et les solutions, méme extrémement diluées,
de sulfates y déterminent un précipité blanc de BaSO,, in-
soluble dans les acides étendus. Ainsi, la solution de sulfate
de calcium précipite les solutions de baryum.,

2. L'oxalate d'ammoniaque donne un précipité blanc, pul-
vérulent, insoluble dans Pammoniaque, soluble dans les aci-
des minéraux et méme dansl'acide acétique etl’acide oxalique.

Ce réactif ne donne lieu a aucun précipité dans les
solutions fort étendues.

3. Le ckvomate de potasstum y produit un précipité jaune
de chromate de baryum, BaCrO,, presqu’insolul;lc dans
Peau, soluble dans l'acide chlorhydrique.

4. Llacide hydvofiuosilicique détermine dauns.les solutions,
méme acides, de baryum un précipité blanc, gélatineux, de
fluosilicate de baryum, BaSiFI,.

5. Les sels de baryum, chauffés au rouge intense, don-

nent a la flamme une coloration vevt jaundtre,

MAGNESIUM.

Mg = 24. — Bivalent.

Outre divers silicates de magnésium (falc, stéatite, serpen-
tine, etc.), le principal composé naturel du magnésium est la
dolomie, carbonate double de magnésium et de calcium. La

giobertite, MgCO,, est beaucoup plus rare. A Stassfurt, on
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rencontre la carnallite, chlorure double de potassium et de
magnésium, qui, depuis quelques années, a acquis une im-
portance considérable. Le sulfate de magnésium se trouve
aussi dans le méme gisement ; il existe aussi dans les eaux de
diverses sources et dans celles de la mer, d’ou l'on peut le
retirer par évaporation des eaux-méres qui ont déja laissé
cristalliser le sel marin. ]

Le commerce fournit abondamment le sulfate de mag-
nésinum cristallisé (MgSO, + 7aq.), que nous prendrons pour
point de départ des quelques composés de magnésium que

nous allons préparer.

97. Hydrocarbonate de magnésium, magnésie
blanche. — Oxyde de magnésium, magnésie,

Si on prend une solution saturée et bouillante de sulfate
de magnésium et qu'on la précipite par du carbonate de
sodium®en excés, on obtient un précipité blanc en méme
temps qu’il se dégage de l'anhydride carbonique.

Suivant les circonstances dé la préparation, la composi-
tion du précipité varie, mais on peut la rapporter a celle d'un
hydrocarbonate basique de magnésium; Cest ce précipité lavé et
séché que l'on trouve chez les droguistes sous le nom de
magnésie blanche et que I'on peut utiliser pour la préparation
des divers camposés solubles du magnésium. On l'emploie
aussi comme médicament. '

En chauffant au rouge cette magnésie blanche, il reste,
par le départ du gaz anhydride carbonique et de leau, un
résidu blanc d'oxyde de magnésium, 'MgO ou magnésie calcinée.

g8. Chlorure de magnésium.

En saturant de V'eau acidulée d’acide chlorhydrique par
de la magnésie blanche, on obtient une solution de chlorure
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de magnésium qui, ‘mise a cristalliser, fournit des cristaux
MgCl; 4 6aq. Ce chlorure hydraté, méme en solution, se dé-
compose par la chaleur avec formation d’acide chlorhydrique.
MgCl, + H,O0 = MgO + 2HCL

Pour préparer le chlorure anhydre, on doit partir dun
chlorure double de magnésium et dammonium obtenu en
laissant cristalliser une solution de chlorure de magnésium
additionnée d'une quantité correspondante de chlorhydrate
d’ammoniaque. Le sel double obtenu, on le chauffe au rouge;
la décomposition a lieu : le chlorhydrate dammoniaque se
sublime et il reste un résidu fusible, incolorc et nacré, de

chlorure de magnésium anhydre.

9g. Phosphate ammoniaco-magnésien. - Pyro-
phosphate de magnésium,

Si, a une solution de sulfate de magnésium, on ajoute
d’abord du chlorhydrate d'ammoniaque, puis de 'ammonia-
que, on a ainsi une solution (mixture magnésienne) qui précipite
quand on y verse une solution de phosphate ordinaire de
sodiuin, Le précipité blanc et grenu est insoluble ; c'est du
phosphate ammoniaco-magnésien, AzH ;HMgPhO,. Cette réaction
est utilisée comme caractéristique.

Le phosphate double ci-dessus, étant chauffé au rouge,
se décompose :

2AzH HMgPhO, = 2AzH, 4 H,0 4+ Mg,Ph,O,,
le résidu est du gyrophosphate de magnésium.

100. Caracteres distinctifs des sels de magnésium.

1. Les solutions de magnésium sont incolores, de
saveur amére. Elles ne sont précipitées ni par lacide sulthy-
drique, ni par le sulfhydrvate dammoniaque, ui par les sulfaies
solubles.
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2. La potasse et 1a soude caustiques précipitent les solutions
de magnésium en blanc,

3. L’ammoniaque et le carbonate d&ammoniaque ne préci-
pitent que la moitié de la magnésie des solutions magnésiques
neutres; 'autre moitié reste soluble sous forme de sel double.

Si l'on ajoute suffisamment de chlorhydrate d’ammo-
niaque 2 la solution magnésienne, 'ammoniaque ni le carbo-
nate d'ammoniaque ne la précipitent plus.

Si la solution magnésienne est acide, l'ammoniaque
forme d’abord un sel d’ammonium et il n’y a plus aucune
précipitation. .

4. Le carbonate de sodium produit dans les solutions de
magnésium un précipité partiel blanc d’hydrocarbonate,

5. La solution de phosphate ordinaire de sodium ou d’ammo-
nium précipite les solutions de magnésium, additionnéces de
chlorhydrate dammoniaque et d'ammoniaque. Le précipité
insoluble dans 'eau ammoniacale est soluble dans les acides.

6. Les composés magnésiques infusibles, chauffés au
chalumeau aprés avoir été humectés d’'azotate de cobalt, donnent

une masse colorée en rose.

ALUMINIUM.
Al = 27,5

L'aluminium est trés abondant dans la nature. On I'y
trouve sous forme de combinaisons oxydées (émeri, corindon),
hydroxydées (bauxite), ou sous forme de sels, fluorure double
{eryolithe), de sulfates doubles (aluns), de silicates hydratés
(evgiles, kaolin), et surtout de silicates doubles (feldspaths,
zéolithes), etc., etc.
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Nous prendrons comme point de départ le kaolin ou

largile blanche, qui est un silicate d’aluminium hydraté,
ALH,S,0,,.

101. Sulfate d'aluminium. — Sulfate d'aluminium
et de potassium, alun, alun de roche. — Alun calcing,
alumine. — Aluminate de potassium.

On peut attaquer en tubes scellés l'argile blanche mé-
langée au double de son poids d'acide sulfurique concentré.
On chauffe & 200° pendant une heure; ou bien, on prendra
de l'argile blanche que l'on traitera dans un ballon par de
lacide sulfurique concentré; une ébullition prolongée est
nécessaire; 'attaque devra se faire sous la hotte d'une bonne
cheminée. La silice mise en liberté sera rendue tout a fait
insoluble par une évaporation a siccité, dans une capsule en
porcelaine, en se garant bien des vapeurs blanches d'acide
sulfurique qui se dégagent. Le résidu, repris par l'eau, don-
nera une solution qui, filtrée et évaporée, laissera cristalliser
un sulfate d'aluminium hydraté fort déliquescent,

Al (50,); 4+ naq.

Si la cristallisation s’'opére a 0°, n=27.

Si la température est supérieure, n=18.

La solution de ce sel sera additionnée de sulfate de
potassium ou de sulfate d'ammonium en solution concentrée,
et on obtiendra, soit comme précipité, si la réaction se fait
sur des solutions suffisamment concentrées, soit par évapo-
ration, si les sclutions sont étendues, un scl double, peu
soluble a froid, alun potassique ou ammonique, de la formule

R,SO, 4 Al,(SO,), 4+ 24H,0
ou, en général,
R,S0, + R (80,}, + 24H,0
R représentant du potassium ou de 'ammonium.
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Rrv' représentant PAluminium, le Chrome, le Fer, etc,,
c’est-d-dire que 'on a aussi, outre les aluns aluminiques, des
aluns chromiques, ferriques, etc.

L’alun aluminico-potassique étant obtenu cristallisé, on
chauffera ces cristaux dans un. creuset, On observe dabord
une fusion aqueuse, les cristaux se fondant dans leur eau
de cristallisation (45,5 °/,); ce produit coulé en plaque forme
ce que Von appelle de U'alun de roche, d’apparence vitreuse.

En chauffant davantage, la masse fondue se boursoufle,
leau de cristallisation se dégage ct 'on obtient une masse
boursouflée, formant champignon au-dessus du creuset, cest
de Valun déshydraié, qui est improprement désigné sous le nom
d’alun calviné.

En poussant la température jusqu'au rouge, l'alun dés-
hydraté se décompose sans se fondre; le sulfate d'alumine
perd de l'acide sulfurique et il reste un mélange de sulfate de
potassium et d’'alumine, que Yon pourrait séparer par une disso-
lution du sulfate dans 'eau.

Enfin, si la température est poussée jusquau rouge
blanc, I'alumine réagit sur le sulfate de potassium, en dégage
Fanhydride sulfurique, qui se décompose en O ¢t SO,, ct il
reste finalement comme résidu de Yaluminate de potassium,
K,(A1)O,.

Si, au lieu de prendre de l'alun potassique, on avait
opéré sur de Yalun aluminico-ammonique, on aurait obteou
comme résidu de Valumine anhydre, A1, 0.

102. Hydroxyde d’aluminium.
On précipitera une solution d’alun ammonique par de
lammoniaque, ou par du carbonate d'ammoniaque, et on

obtiendra (sous une effervescence d’anhydride carbonique, si
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le précipitant est carbonaté), un précipité blanc, gélatineux.
On le recueillera sur un filtre, on lavera avec de l'eau chaude,
en ayant soin de tenir la masse toujours bien mouillée (voir
p. 177), et Ton aura ainsi une masse gommeuse d’hydroxyde
daluminium AL (HO)g ou AL,O, + 3I1,0,

Cet hydroxyde, repris par de la potasse ou de la soude
caustique, se dissout en se combinant avec ces bases.

103. Chlorure d'aluminium.

L’alumine est indécomposable par le chlore, elle est
aussi indécomposable par le carbone. On préparera le chlo-
rure d'aluminium en faisant passer un courant de chlore bien
sec sur de l'alumine et du carbone, intimement mélangés et
chauffés au rouge vif dans un tube en porcelaine (fig. 375).

Pour avoir un mélange convenable d’alumine et de carbone,
on prendra 100 parties d’alumine, 40 de charbon de bois,
. humecté de quelques gouttes d’huile, de maniére 4 avoir, en
broyant le tout, uneAp;‘lte' épaisse, qu'on calcinera d’abord au

rouge vif dans un creuset muni de son couvercle.
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Clest cette masse qu'on introduira dans le tube de porce-
laine, muni d'une allonge et d'un tube en U refroidi pour
recueillir le chlorure, Al,Cly, qui est volatil.

On peut obtenir beaucoup plus facilement ce chlorure
en chauffant 'aluminium en feuille dans un tube a boule,

traversé par un courant de chlore sec.

104. Sulfure d'aluminium.

On mettra dans un tube en terre réfractaire de l'alumine
obtenue par la calcination de l'alun ammonique (v. n° 101);
on peut mémec employer de l'alun ammonique; on chauffera
au rouge, puis on fera traverser le tube par un courant de
vapeur de sulfure de carbone produit par une cornue tu-
bulée dans laquelle on fera bouillir, au bain marie, ce sul-
fure Il faudra avoir soin de faire passer préalablement un
courant de gaz carbonique & travers tout I'appareil, afin d’en
chasser tout I'air. Le tube en terre réfractaire sera suivi d'un
large tube incliné pour recueillir le soufre mis en liberté, une
partie du soufre passe a I'état de SO, et il reste dans le tube
du sulfure d'aluminium peu stable; Thumidité le décompose
en reformant 'alumine. Le plomb peut le décomposer en lui

enlevant le soufre et laissant 'aluminium isolé,

105. Caracteres distinctifs des sels d'aluminium.

Les solutions aluminiques sont incolores, a saveur astrin-
gente et, généralement, a réaction acide.

Les aluminates alcalins ont une réaction fortement
alcaline.

1. La potasse et 1a soude caustiques y déterminent un pré-

cipité blanc gélatineux d’hydroxyde, scluble dans un excés
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de réactif d'ou le chlorure d'ammonium le reprécipite, inso-
luble dans 'ammoniaque.

L'ammoniagque produit le méme précipité, insoluble dans
un excés de précipitant.

2. Le carbonate ou le sulfhydrale d'ammoniague donnent
lieu 4 ce méme précipité, mais avec dégagement de CO, ou
de H,S.

3. Enadditionnant une solution aluminique concentrée
d’'une solution de sulfate de potassium, on obtient, surtout par
lagitation, une précipitation cristalline d’alun.

4. Les composés aluminiques susceptibles de donner
de Yoxyde par calcination, aprés avoir été imprégnés de
witrale de coball, prennent une belle couleur bleue au feu
d'oxydation.

Expériences. Précipitation de l'alumine dans une solution alunée

de matitre tinctoriale; laques colorées; action décolorante de l'alumine.

FER.
Fe = 28.

Le fer est 'un des ¢éléments les plus répandus dans la
"nature, On I'y rencontre spécialement sous forme d'oxydes
anhydres, aimant, oligiste, d'oxyde hydraté, limonite, etc., de
sulfures, pyrite, sperkise ou marcassite, etc.

Dans les hauts fourncaux, on traite des mélanges de
minerais oxydés, de charbon wéducteur (généralement sous
forme de coke) et de fondants et U'on obtient la fonle ou fer car-
buré, qui contient jusque 5 °/o de carbone.

Un traitement ultérieur fournit lacier et le fer marchand,
qui sont aussi du fer carburé. L’acier contient de 0,8 a 2 9,

de carbone ; ce mot d'acier s'applique d’ailleurs & des corps
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de propriétés bien différentes. Le fer aciéreux et le fer doux

contiennent moins de 0,8 de carbone pour cent,

106. Réduction de I'oxyde de fer. — Fonte de fer.

On prendra de l'oxyde ferrique, en poudre bien fine; on
le mélangera intimement 4 du carbone pour le réduire et &
un fondant (verrc ou borax, si l'oxyde est pur; ou autres fon-
dants convenables pour transformer les gangues en scorses fusi-
bles, si 'oxyde n'est pas pur). Ce mélange, introduit dans un
creuset brasqué (voir page 122) muni de son couvercle, est
chauffé pendant une heure a la haute température d'un four
a vent, (voir page 80). On laisse refroidir en repos dans le four
méme, et en cassant ensuite Ic crcusct, on trouve un cuiof de

Jonie de fer sous la scorie vitreuse.

107. Sulfate ferreux, — Chlorure ferreux. — Hy-
droxyde ferreux. — Sulfure ferreux.

Nous avons déja obtenu le sulfate et le chlorure comme
résidu de la préparation de l'hydrogéne, en décomposant
T'acide sulfurique ou l'acide chlorhydrique par le fer; le sul-
fate ferreux a aussi été obtenu comme résidu de la prépa-
ration de 'hydrogéne sulfuré (voir ne 2).

Une solution de sulfate ferreux sera précipitée par de la
potasse caustique, cc qui donncra de Thydroxyde ferreux,
blanc, verdissant immédiatement au contact de 'air. Au bout
de peu de temps la couleur se fonce, noircit et devient fina-
lement brune : 'hydroxyde ferreux absorbe de l'oxxzgéne et se
transforme en hydroxyde ferrcux ou sesquioxyde hydraté.!

La solution de sulfate ferreux, traitée par le sulfhydrate
d’ammoniaque donne un précipité noir de sulfure ferreux,
insoluble dans un exces de réactif et dans les alcalis. Ce sul-

fure ferreux est soluble dans I'eau acidulée; il absorbe rapi-
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dement Yoxygéne de l'air et se vitriolise, en se transformant en
sulfate ferreux. Si on veut l'isoler par filtration, il fautle laver
avec de l'eau bouillie additionnée d’eau chargée d'acide sulf-
hydrique et avoir soin de couvrir l'entonnoir, sinon il se

sulfatise trés rapidement.

108 - Carbonate ferreux. — Bicarbonate ferreux.

Enfin, si la solution de sel ferreux est traitée par du
carbonate de potassium, il y a également double décomposi-
tion : il se précipite du carbonate ferreux, FeCO,, blanc,
insoluble dans un excés de réactif, mais s'altérant fort rapi-
dement a Y'air, en se transformant en hydroxyde ferrique. On
opérera donc & l'abri de l'air dans un ballon rempli de gaz
carbonique.

Ce carbonate ferreux sera mis en suspension dans de
Feau (bouillie et refroidie), puis on fera passer dans cette eau
un courant d'anhydride carbonique, qui dissoudra du carbo-
nate ferreux (comparez A la préparation du ne 83). Cette
réaction explique la présence du fer a I'état de bicarbonate
moncfervenx bihydrigue, FeH (CO )y, dans certaines eaux miné-

rales dites ferrugineuses acidules, (eaux de Spa, par ex.).

10g. Chlorure ferrique. — Hydroxyde ferrique. —
Oxyde ferrique.

On fera passer un courant de chlore desséché sur de la
tournure de fer, placée dans un tube de verre bien sec,
chauffé sur une lampe 4 gaz. On obtiendra ainsi du chlorure
ferrique, Fe,Cl,;, & I'état de paillettes sublimées brun ver-
ditre, & aspect métallique,

On peut former une solution de chlorure ferrique en

décomposant de T'cau régale par du fer métallique, ou en
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dissolvant de Thydroxyde ferrique dans de lacide chlor-
hydrique.

La solution de ce chlorure ferrique, précipitée par de la
potasse ou de l'ammoniaque caustique, donne licu a de
I'hydroxyde ferrique, Te,(HO)

Jg» Touge brun, insoluble dans

un exces de réactif, qu'on lavera avec soin.

En calcinant cet hydroxyde, il reste de loxyde fervigue,
Fe,O,. ‘

Nous l'avons aussi obtenu précédemment (voir n° 2g),
comme résidu de la calcination du sulfate ferreux, dansla
préparation de l'acide sulfurique de Nordhausen.

Fxpériences. Action épurante du chlorure ferrique sur certaines eaux
chargées de matieres organiques. :

101, Caractéres distinctifs des sels de fer.

@) SOLUTIONS FERREUSES.

Les solutions ferreuses ont une couleur vert de mer pile
et une saveur astringente (gott d'encre).

1. La potasse canstique vy détermine un précipité blanc
verdatre d’hydroxyde ferreux, qui, absorbant de loxygéne, se
fonce en couleur, noircit, puis devient finalement brun a I'air.

2. L’ammoniaque produit les mémes réactions dans les
solutions neutres, ou légérement acidulées. S'il y a des acides
libres ou des sels ammoniacaux en présence, 'ammoniaque
ne précipite pas; au bout d'un certain temps la liqueur se
trouble et de 'hydroxyde ferrique sc dépose.

3. Le carbonate de sedium y produit un précipité blanc
verditre de carbonate ferreux qui, comme le précipité précé-
dent, s'altére rapidement a l'air en se transformant a la fin en
hydroxyde brun.

4. Llacide sulfhydrigue ne précipite point les solutions
ferreuses acidulées d'un acide minéral,
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5. Les sulfures solubles (alcalins} y produisent un précipité

noir de sulfure ferreux, qui se vitriolise rapidement & l'air.

6. Le fevrocyanure de potassiwm y forme un précipité

- blanc ou blanc bleuitre, bleuissant tvés vapidement a lair, de
ferrocyanure double de fer et de potassium (FeCy,)FeK,.

7. Le forvicyanure de potassium y détermine un précipité
bleu (blex de Turnbull) de ferricyanure ferrcux (FeCy,),Fey,
insoluble par I'acide chlorhydrique étendu.

8. Le permanganate de potassium est décolové quand on le
verse dans une solution ferreuse (par réduction du perman-
ganate). Sil'on agit sur des solutions neutres, il se forme un
précipité brunitre d’oxyde manganique qu'une goutte d’acide

sulfurique fera disparaitre.

b) SoLUTIONS FERRIQUES.

Coloration jaunitre, brune ou rouge.

1. La potasse caustique, 'ammoniaque y déterminent un
précipité brun d’hydrate ferrique, insoluble dans un excés
de réactif, Les tartrates alcalins empéchent la précipitation
par 'ammoniaque.

2. Le cavbonate de sodium y forme un précipité d’hydro-
xyde ferrique brun, avec dégagement de CO,.

3. L'hydrogéne sulfuré réduit les sels ferriques en sels
ferreux avec précipitation de soufve :

Fe,Cl, 4+ H,S = 2FeCl, 4+ 2H(Cl 4 S.

4. Le sulfhydvate dammoniaque y donne un précipité noir
de sulfure ferreux mélé de soufre, La réaction est fort sensible.

5. Le sulfocyansure de potassium est un dces réactifs les plus
sensibles ; 11 détermine une coloration rouge sang intense,
méme dans des solutions ferriques trés étendues et acidules.

Chimie 25
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6. Le fervocyanure de potassium y produit un préeipité
bleu (blew de Prusse) de ferrocyahure ferrique Fe,Cy, 4 insoluble
dans l'acide chlorhydrique dilué, soluble dans l'acide oxa-
lique (encre blene), décomposable par les alcalis.

7. Le ferricyanure de potassium n'y determine qu’une co-
loration brun foncé ou rougeitre, sans donner de précipité.

8. La solution de noix de galle (tannin} y détermine un

précipité noir bleuitre, (encre ordinaire).

CHROME.
Cr. = 52.

Le chrome se rencontre dans la naturc sous forme de
chromate de plomb, crocoise, mélanochroite, de chromate de
plomb et de cuivre, vauguelinite et surtout sous forme de fer
chvomé, sidévochrome, FeCr,O,.

111. Cichromate de potassium.

On obtient le bichromate de potassium, K,Cr,O,, en fon-
dant un mélange intime dc dcux parties de fer chromé et
d'une partie d'azotate de potassium. On reprend la masse par
leau; la solution jaune filtrée est saturée par l'acide sulfuri-
que en léger excés, puis on fait évaporer, on rcfroidit et on
sépare le bichromate par cristallisation. On doit purifier le
produit-par des cristallisations successives.

112, Anhydride ehromique.

On fera une solution saturée (a 60° C) de chromate de
potassium, on l'additionnera, petit & petit, d'un volume et
demi d'acide sulfurique concentré, puis on laissera refroidir,
ce qui amenera la cristallisation de l'anhydride chromique.
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Pour le recueillir, on prendra un centonnoir dans la douille
duquel on mettra de 'amiante et on filtrera sur cette amiante.
On le desséchera ensuite sur une brique poreuse. On obtient
ainsi de beaux cristaux rouges aciculés d'anhydride chromi-

que, CrO,, qui constitue un des oxydants les plus énergiques.

113. Alun de chrome, Cr (SO,}, + K,SO, + 24H,0.

En préparant de l'oxygéne par la réaction de Pacide
sulfurique sur le bichromate de potassium, n° 15, nous avons
obtenu un résidu qui était de l'alun chromico-potassique;
seulement, I'alun qui se produit & cette température, supé-
rieure & 75°, est de 'alun verf, qui ne se transforme en alun
wtolet, au contact de I'eau froide, qu'aprés plusieurs jours.

Pour obtenir directement l'alun violet, on dissout 3 parties
de bichromate dans zo parties d’eau et on y ajoute 5 parties
d'acide sulfurique. On fait refroidir complétement le mélange,
qui sest échauffé par suite de la réaction et on y verse
1 partie d’alcool. Cet alcool s'oxyde, lacide chromique est
réduit et, aprés 24 heurcs, on trouve au fond du vase de

beaux cristaux d’alun violet.

114. Caracteéres distinctifs des sels de chrome.

Les composés de chrome, fordus avec du carbonate de sodium
¢ du mitre sur une feuille de platine, produisent une masse
Jaune contenant du chromate alcalin soluble,

4) SOLUTIONS CHROMIQUES.

Ces solutions sont colorées en vert ou en violer quelquefois
en vougedlre,

1. La potasse caustique y forme un précipité verdatre
d'hydroxyde chromique, Cry(HO),, soluble dans un exces de
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réactif, en donnant une liqueur d'un beau vert, dont une ébul-
lition prolongée précipite l'oxyde de chrome,
2. Le sulfhydrate dammoniague produit un précipité ver-
datre d’hydroxyde, avec effervescence d'acide sulfhydrique.
3. Les carbonates alcalins y déterminent aussi un précipité

d’hydroxyde, en laissant dégager I'anhydride carbonique.

b) CHROMATES.

Des chromates neutres, les chromates alcalins seuls sont
solubles dans I’cau ; la solution est jaune ou rouge orangé.

1. Le nitrate davgent y donne un précipité rouge, de
chromate d’argent, soluble dans l'acide nitrique et dans
T'ammoniaque.

2, Ll’acétate de plomb y produit un précipité jaune, de
chromate de plomb.

3. En ajoutant de Vacide chlovhydrigue 4 un chromate,
a la température de I'¢bullition, on obtient un dégagement
de chlore. '

4. Les corps réducteurs (anhydride sulfureux, acide sulf-
hydrique, alcool), raménent sous linfluence de la chaleur
I'acide chromique des chromates & I'état de sesquioxyde de
chrome, qui généralement reste dissous a I'état de sel chro-

mique, reconnaissable 4 ses caractéres énumérés ci-dessus.

MANGANESE.

Mn = 55.

Ce métal se rencontre dans la nature spécialement sous
forme d'oxyde : pyrolusite, MnO,, braunite, Mn,O, manga-
nite, Mn,0,,H,O, etc., parfois sous forme de carbonate,
dsallogite, MnCOy, de silicate, etc.
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Cest le peroxyde, MnO,, qui est pris pour point de
départ des préparations de manganése.

" 115. Chlorure manganeux, hydroxyde manganeux.

Nous avons vu, au n° 4, la préparation du chlorure man-
ganeux, MnCl,, comme résidu de Ja préparation du chlore.

La solution de ce chlorure étant additionnée de potasse
caustique, on obtient un précipité blanc jaunitre d’hydroxyde
manganeux :

MnCly 4 2KHO = Mn(HO), + 2KCl.

Cet hydroxyde brunit trés rapidement & lair en absor-
bant de loxygéne, dc sorte qu'll est trés difficile de le
recueillir sans qu'il soit partiellement transformé en hydro-

xyde manganique. On pourraitopérer sous un courant d'azote.

116. Carbonate manganeux.— Oxyde manganeux.
— Oxyde manganoso-manganique.

En précipitant une solution de chlorure manganeux par
du carbonate de sodium, on aura un précipité blanc de carbo-
nate manganeux un peu hydraté, asscz inaltérable a lair pour
que l'on puisse le séparer par le filtre, le laver et le sécher.

En chauffant au rouge ce carbonate a l'abri de lair,
dans un tube traversé par un courant d’azote, on obtient
I'oxyde manganeux, MnO; en calcinant simplement 4 l'air,
on a de l'oxyde manganoso-manganique, Mn,O,.

Enfin, le carbonate peut étre dissous dans de l'eau acidu-

lée d'acidc sulfurique pour donner du sulfate manganeusx, etc,

117. Manganate de potassium., — Permanganate
de potassium.

On mélangera intimement du peroxyde de manganése
et de la potasse caustique solide, puis on chauffera au rouge
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ce mélange, au contact de l'air, dans un tét réfractaire (ou
mieux dans une capsule en argent) :
2KHO + MnO, 4 O=K,MnO, 4+ H,O.

On obtient une masse noir verdatre qui, reprise par l'eau,
donne une solution vert foncé dont on peut retirer des cris-
taux de manganate de potassium par unecévaporation sous le vide,

Au lieu de chauffer au contact de l'air, on peut chauffer
en vases clos, si I'on prend soin d’ajouter au mélange ci-des
sus une partic de nitre comme oxydant.

En soumettant a I'ébullition cette solution de manganate,
il se forme un dép6t d’hydroxyde manganique brun et il y a
formation de permanganate :

3K,MnO, + 3H,0 = 4KHO 4- H,MnO, 4 2KMnO,
la couleur verte disparait pour faire place 4 la couleur violet
pourpre de ce dernier sel.

On peut obtenir immédiatement le permanganate, en
méme temps quun scl mangancux, en ajoutant de lacide
sulfurique au manganate :
SK,MnO,+4H,50,=MnSO,+43K,50,+4H,044KMnO*

En évaporant cnsuite, on obtiendra des cristaux de
‘permanganate, a dessécher sur de la brique poreuse.

Si, a la solution viclette de permanganate, on ajoute de
la potasse caustique et qu'on chauffe, la liqueur verte réap-
parait, le permanganate se transformant en manganate. Cette
expérience fournit I'explication du nom de caméléon minéral

donné A ces sels.

118. Caracteres distinctifs des sels de mangangése.

Les composés de manganése fondus sur une lame de pla-

tine, aprés avoir été mélangés de carbonate de sodium et de niire,
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donnent une masse vert foncé de manganate alcalin soluble
en une liqueur verte qui devient rouge violet si l'on y ajoute
quelques gouttes d’acide sulfurique,

Une perie de bovax dans laquelle on introduit une parcelle
d'un composé manganésifere, étant chauffée au chalumeau,
au feu d’'oxydation, prend une coloration violet améthyste, qui
disparait au feu de réduction.

Un composé manganésifere, traité a I'ébullition dans un
tube dessai par du minium et de l'acide nitrique étendu,
colore le liquide qui, apres refroidissement, posséde la cou-
leur rouge pourprée de l'acide permanganique.

4) SOLUTIONS MANGANEUSES.

Ces solutions sont généralement colorées en rose pile.

1. La potasse caustigue y donne un précipité blanc jau-
nitre dhydroxyde qui brunit rapidement a l'air.

2. Le cavbonate de sodium y produit un précipité blanc
de carbonate manganeux, assez inaltérable a l'air,

3. L'acide sulfhydriqgue ne précipite pas les solutions
acides, '

4. Le sulfhydraie dammoniague y produit un précipité
couleur chair de saumon, de sulfure manganeux insoluble
dans un excés de réactif, insoluble dans la potasse caus-
tique, soluble dans les acides étendus, méme dans l'acide
acétique.

b) SOLUTIONS MANGANIQUES.

1. L’alcali caustique y produit un précipité brun d’hydro-
xyde manganique.

2. Le carbonate de sodium donne le méme précipité, avec
dégagement de CO,.

3. L'acide sulfhydrigue téduit le sel manganique en sels
manganeux, avec dépét de soufre.
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4. Le sulfhydrvate dammoniague y produit un. précipité
. couleur chatr de sawmon de sulfure, insoluble dans un excés de

réactif ; en méme temps, du soufre se dépose.

¢) MANGANATES, PERMANGANATES.

1. Les acides transforment les manganates en perman-
- ganates, la coloration vert foncé étant remplacée par du rouge
violet; il se produit en méme temps un sel manganeux.

La coloration rouge des permanganates persiste long-
temps 4 froid. — A chaud, le -permanganate peut étre
décomposé.

2. Llacide sulfhydvique et le suifhydrvate dammoniaque don-
nent un précipité de sulfure manganeux, mélé de soufre.

3. Les réducteurs (acide sulfureux, sels ferreux, acide
oxalique) décolorent instantanément la liqueur si les solutions
sont acides, en formant un sel manganeux. '

K,MnO, 4 2C,H,0, + 2H,SO, ='4CO, + MnSO,
acide oxalique + K, SO, + 4H,0.
2KMnO, 4 5C,H,0, 4+ 4H,S0,=10CO, 4 2MnS0O,
+ 2KHSO} + 8H,0.

NICKEL.

Le nickel se rencontre dans la nature surtout sous forme
de nickéline NiAs.

La monnaie de nickel est faite d’'un alliage de cuivre et
de nickel (25 °/, de Ni).

11q9. Préparation du nickel par électrolyse.

Pour obtenir un dépét homogéne de nickel métallique,
on se servira d'une solution de sulfate double de nickel et
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d'ammoniaque (20 gr.), additionnée d'acide citrique (5 gr.)
Cette solution, placée dans un vase convenable, recevra les
deux électrodes d’une pile de deux éléments Bunsen. Au
péle charbon correspondra une électrode de nickel et au pole
zinc l'électrode qu'il s'agit de recouvrir de nickel, par
exemple, une lame de fer polie et bien dégraissée en la fai-
sant bouillir dans une solution de soude caustique.

Ces deux électrodes seront placées vis-a-vis lune de
lautre et 4 peu de distance. Le bain sera maintenu tiéde,

Aprés quelques minutes, on pourra déja apercevoir le
dépot brillant de nickel,

120. On préparera du chlorure de nickel en par-
tant d'un alliage de cuivre et de nickel,

L'alliage sera dissous a chaud dans de l'acide chlorhy-
drique additionné de quelques gouttes d'acide nitrique. La
solution obtenue sera évaporée presque a siccité; on ajoute
alors quelques gouttes d'acide chlorhydrique et de I'eau, puis
on y fait passer un courant d’acide sulfhydrique jusqu'a ce
que la liqueur conserve une odeur prononcée de ce gaz, Le
cuivre cst ainsi précipité a 'état de sulfure; on filtre rapide-
ment pour éviter la sulfatisation et la liqueur claire est en-
suite portée 4 T'ébullition pour en chasser tout l'acide sulf-

hydrique : on a ainsi une solution verte de NiCl,.

121. Caracteres distinctifs des sels de nickel.

Solutions de couleur vert pomme, a réaction acide.

1. La pofasse ou la somde caustique donne avec les solu- .
tions de nickel un précipité vert clair dhydroxyde insoluble
dans un excés de réactif, inaltérable 4 I'¢bullition.
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2. L'ammoniaque, en petite quantité, y produit un préci-
pité verdatre, soluble dans un excés de réactif en une solution
bleu violacé. L'addition de potasse caustique 4 cette solution
détermine un précipité vert d’hydroxyde.

3. Les carbonates alcalins forment un précipité vert
pomme de carbonate basique.

4. Le carbonate dammoniague produit aussi un précipité
soluble dans un excés de réactif pour donner une solution
bleu verdatre.

5. L'acide sulfhydrvique ne précipite pas les solutions
acides.

6. Le sulfhydrate dammoniaque donne un précipité noir,
de sulfure de nickel, insoluble dans un excés de réactif;
extrémement peu soluble dans l'acide chlorhydrique,

7. Le ferrocyanure de potassium donne un précipité ver-

ditre péle, insoluble dans HCI.
8. Le ¢yanure de potassium précipite en vert clair du

.cyanure de nickel, soluble dans un excés de réactif pour
donner une solution brunitre, d’ou l'acide chlorhydrigue
reprécipite le cyanure de nickel, méme si 'on fait bouillir,

q. Le nitrite de potassium ne précipite pas les solutions
de nickel additionnées d’acides acétique.

ZINC.

Zn = 65. — Bivalent.

Le zinc¢ se présente dans la nature sous forme dé blende,
ZnS, de smithsonite, ZnCO,, de calamine, S10,(Zn0)H,0,
silicate de zinc hydraté et de willémile (Zn0),Si0,, ou silicate
anhydre. Ce sont 1a les principaux minerais dont on extrait

le zinc.
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Nous prendrons la dlende comme point de départ pour la
préparation de quelques composés zinciques.

122. Oxyde de zinc, blanc de zinc.

En prenant de la blende broyée finement et la chauffant
au rouge vif dans un tét a griller, en ayant soin de remuer
la masse afin de faciliter l'action de 'oxygéne de lair, il se
forme de I'anhydride sulfureux et, si 'on a chauffé assez fort,
il ne reste pour résidu que de l'oxyde de zinc, ZnO, Comme la
blende n’est pas du ZnS pur, on ne sera pas étonné si le
produit, obtenu par le grillage, n'est pas blanc.

On peut aussi obtenir 'oxyde de zinc en briilant & l'air
du zinc maintenu dans un creuset, chauffé au rouge blanc;
Toxyde ainsi formé, assez léger pour voltiger dans l'air, con-
stitue la lana philosophica des anciens; ce n'est autre chose
que ce que le commerce nous fournit sous le nom de blanc
de zinc, Si I'on chauffe cet oxyde, il devient jaune et redevient
blanc par le refroidissement.

Cet oxyde peut étre dissous par divers acides et donner
des sels solubles de zinc : chlorure de zinc, sulfate de zinc,
etc. Nous avons déja obtenu certains de ces sels comme: rési-
dus de la préparation de I'hydrogéne, c'est a-dire par l'action
de T'acide sur le métal (voir n® 1),

123. Carbonate de zinc. — Zinc.

La solution dun sel de zine étant traitée par du carbo-
nate de sodium, on obtient un précipité blanc d’hydrocar-
bonate de zinc, qu'on peut séparer par filtration, laver et
sécher,

L'oxyde de zinc, le carbonate de zinc, le silicate de zinc
peuvent étre réduits par le charbon, 4 haute température.
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L'oxyde de zinc, mélangé intimement 4 un cxcés de charbon
de bois, étant chauffé au rouge blanc dans une cornue, pla-
cée dans un four a réverbére, et munie d'une allonge, il se
dégage de l'oxyde de carbone et le zinc réduit sc volatilise,
la température de réduction étant supérieure a celle de vola-
tilisation. On peut recueillir de cette fagon dans le col de la
cornue et dans l'allonge une poussiére plus ou moins gros
siére, gris bleudtre qui n'est pas tout a fait du zinc métallique,
mais qui parait étre formée de globules de zinc dont la sur-
face est partiellement réoxydée. Cette réoxydation peut avoir
lieu, soit par de l'oxygeéne, soit par de lanhydvide carbomigue,
soit par de la vapeur d’eau.

L’hydrogéne etl'oxyde de carbone réduisentaussi Poxyde
de zinc porté au rouge intense dans un tube’de verre peu

fusible ou mieux, dans un tube de porcelaine.

Expériences. Un morcean de lingot de zinc chauffé au-dessus de
200° est devenu {riable et peut étre réduit facilement en petits fragments;

fondre du zinc; briler du zinc & lair.

124. Caracteres distinctifs des sels de zinc.

Solutions incolores, a saveur métallique, astringente.

1. La potasse et la soude canslique, 'ammoniaque produisent
dans les solutions de zinc un précipité blanc d’hydrate, solu-
ble dans un excés de précipitant sous forme d'oxyde mixte.

2. Le carbonate de potassium ou de sodium y produit un
précipité blanc, insoluble dans un exceés de précipitant, sauf
sl y a des sels ammoniques en présence.

3. L'acide sulfhydrique ne précipite point les solutions
de zinc acidulées par un acide fort (l'acide acétique n'em-

péche pas la précipitation).
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Les solutions neutres sont décomposées particllement
par Thydrogéne sulfuré, mais le sulfure de zinc formé dispa-
rait par l'addition d'un peu d’acide chlorhydrique.

4. Le sulfiydvate dammoniaque donne, dans les solutions
neutres ou alcalines, un précipité blanc de sulfure de zinc,.
insoluble dans un excés de rfactif et insoluble aussi dans
l'ammoniaque.

5. La plupart des sels de zinc, chauftés au rouge sur
une feuille de platine, laissent un résidu, ZnO, jaune 4 chaud
et redevenant d/anc par lc refroidissement,

6. Si I'on mélange ur composé de zinc & du cyanure
de potassium et qu'on chauffe ce mélange sur un fragment
de charbon, a la flamme réductrice du chalumeau, on obtient
une aréole jaune & chaud et blanche d Jroid d’'oxyde de zinc.

CUIVRE.

Cu = 63,5.

Le cuivre se rencontre dans la nature a l'état natif, ou
sous forme de sulfure (chalcosite, ctc.), de sulfure de cuivre
et de fer (chalco;)n'te, bornite), d'oxydule (ziguéline ou cuprite} ou
dhydrocarbonate (malackite, azurite), etc.

Nous prendrons le cuivre métallique comme point de

départ des préparations que nous allons faire,

125. Nitrate de cuivre. — Oxyde cuivrique, oxyde
noir,

Nous avons vu, au n° 3g, l'action du cuivre sur 'acide
azotique et la préparation du nitrate de cuivre. — Il faut
peser les quantités de cuivre et d'acide employées; un excés -
d’acide est fort incommode et allonge l'opération. Si l'on

¢vapore la solution de nitrate a siccité et qu'on continue a
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chauffer, le nitrate se décompose, avec formation de vapeurs
rutilantes; la masse noircit et si l'on chauffe suffisamment
longtemps, il ne reste dans la capsule que de I'oxyde noir de
cuivre, CuO.

Se défier des vapeurs rutilantes.

126. Sulfate de cuivre.

Nous utiliserons l'action de l'acide sulfurique sur le
cuivre, que nous avons déja étudiée a prapos de la prépara-
tion du gaz sulfureux. Nous ferons cette réaction avec l'ap-
pareil munt d'un tube de streté plongeant dans un bout de
tube (fig. 376). Le sulfate de cuivre qui reste comme résidu de
la réaction, n'est pas soluble dans l'acide concentré. Silon
n'a pas pris la précaution de mettre le cuivre et l'acide en
quantités proportionnelles et si Tacide en excés est en quan-
. tité notable, on peut sépa-
rer, par décantation, le dé-
pot de sulfate de cuivre,
insoluble, d’avec lacide;
puis repréndre par un peu
d’eau chaude pour dissou-
dre le sulfate, enfin faire
évaporer et cristalliser la
solution.

On obtient ainsi des
cristaux bleus, hydratés,
CuS0, +45aq., que I'on con-
nait dans le commerce sous
le nom witriol blew et que
I'on peut purifier par des
cristallisations successives.
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127. Chlorure cuivrique, — Chlorure cuivreux,

L’oxyde noir, que nous avons produit au n° 125, étant
dissous dans de T'acide chlorhydrique, fournit une solution
de chlorure cuivrique, laquelle, étant concentrée, donne par
refroidissement des cristaux aiguillés, verts, de chlorure cui-
vrique, CuCl, + z aq.

Cette solution, additionnée de tournure de cuivre et
d’acide chlorhydrique est chauffée a 1ébullition; elle se déco-
lore et est réduite & I'état de chlorure cusvrenx, CuCl,

Cu .
CuCl, + Cu= | Cl, ==2CuCl
Cu

Cette solution acide étant étendue d'eau bouillie (privée
d'oxygéne), le sel cuivreux se précipite en petits cristaux
blancs, insolubles dans l'eau, solubles dans l'acide chlorhy-
drique et dans l'ammoniaque. La solution chlorhydrique
incolore de ce chlorure cuivreux saltére a lair et brunit
rapidement,

On peut aussi obtenir le précipité de chlorure cuivreux en réduisant

une solution un peu étendue de chlorure cuivrique par un courant d’an-

bydride sulfureux.

Expériences. Dissolution 4 froid de 1'oxyde de carbone dans la so-
Jution acide de chlorure cuivreux. Id. de 'hydrogéne phosphoré. La so-
lution ammoniacale de ce méme chlorure cuivreux précipite sous 'influence
de l'acétylene.

128, Cuivre. — Oxyde cuivrique. — Hydroxyde cui-
vrique. — Oxyde cuivreux — Hydrocarbonate de cuivre.

En plongeant une lame de fer décapée dans une solution
d'un sel de cuivre, on obtient un dépdt de cuivre métallique.
Ce métal peut encore étre obtenu par la décomposition des
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solutions cuivriques par voie galvanique (dépot utilisé dans
la galvanoplastie) ; enfin, les sels oxydés du cuivye, chauffés
avec du charbon ou un autre réducteur, sont assez facilement
réduits en cuivre métallique.

Le cuivre étant chauffé au rouge, au contact de l'air,
dans unc flamme oxydante, se recouvre d'une pellicule noire
d'oxyde cutvrigue, CuQO, qui, ainsi que nous l'avons vu, peut
_aussi étre obtenu par la calcination du nitrate (n° r25).

Cet oxyde cuivrique céde facilement son oxygéne quand
on le chauffe avec des .substances organiques : celles-ci sont
ainsi briilées et transformées en H,0 et CO, (4nalyse organi-
que £lémentaire).

Si l'on précipite une solution de sel cuiviique par de la
potasse caustigue, on obtient un précipité bleu d'hydroxyde
cutvrigue, insoluble dans un excés de réactif. Si l'on fait
bouillir, le précipité perd sa couleur bleue et devient noir,
en se transformant en oxyde.

Si, au lieu de précipiter une solution de sulfate cuivrique
par de la potasse caustique, on la précipite par un carbonate
alcalin, on obtient, en méme temps Ju'un dégagement d'an-
hydride carbonique, un précipité bleu vert d'hydrocarbonate
basigue de cuivre, CuCOy 4 CuH,0,, de méme composition
que la malachite.

En faisant bouillir une solution alcaline de tartrate cui-
vrique (liqueur de Fehling, liqueur de Barreswill) puis en y
versant du sucre glucose, il y a réduction : on obtient rapi-
dement un précipité rouge orange d'oxyde cuivrenx, Cette
réaction est souvent employée pour caractériser ou doser le
sucre glucoss.

Cet oxyde cuivreux s'obtient aussi par la décomposition,
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a chaud, d’'une solution chlorhydrique de chlorure cuivreux

(n° 127) par une solution bouillante de potasse caustique.

129. Sulfure cuivrique.

Quand on précipite une solution cuivrique par l'acide
sulfhydrique, on obtient un précipité noir, sulfure cuivrique,
CuS, qui s'oxyde rapidement a l'air en se transformant en
sulfate; cela arrive, par exemple, quand ou veut le recueillir
sur un filtre; aussi, si 'on veut laver ce précipité et le sécher,
on devra avoir soin de laver avee de Teau chargée d’acide
sulfhydrique et de couvrir I'entonnoir d’'une plaque de verre,
pour diminuer autant que possible la witriolisation par l'oxy-
gene de air,

130. Caracteres distinctifs des sels de cuivre.

Les composés de cuivre communiquent a la flamme une
coloration verte ou parfois bleue.

Un composé de cuivre, introduit dans une perle de
borax chauffée 4 la flamme oxydante du chalumeau colore
cette perle en blex ou en verl; au feu de réduction cette perle
devient brun rouge.

Ce composé étant chauffé au chalumeau avec la soude,
sur le charbon de bois, on obtient aisément un globule mé-
tallique rouge malléable,

a) SOLUTIONS CUIVREUSES.

1. Le plus important des sels solubles cuivreux est le
chlorure cuivreux, dont la solution chlorhydrique est incolore.

2. La potasse caustique y détermine un précipité jaune
d'hydroxyde cuivreux, insoluble dans un excés de précipitant,
En faisant bouillir ce précipité il passe au rouge orangé, en
se transformant en oxyde cuivreux.

Chimie 26
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3. Llammoniaque y produit, sous l'influence d'un excés de
réactif, unc solution incolore qui bleuit trés rapidement 4 1'air.

4. Le carbonate de potassium y produit un précipité jaune
d’hydroxyde cuivreux.

5. Le chklorure dor est immédiatement réduit par le

chlorure cuivreux.

b) SOLUTIONS CUIVRIQUES.

1. Solutions généralement bleues, quelquefois vertes,

2. La potasse caustigue y produit un précipité bleu d'hy-
droxyde cuivrique, insoluble dans un excés de précipitant et
noircissant en se déshydratant quand on chauffe & I'ébullition.

3. Lammoniague y détermine d’abord un précipité bleu
d’hydroxyde, qui disparait dans un excés de précipitant, cn
donnant lieu & une liqueur colorée en bleu céleste intense.

4. Le carbonale de potassium ou de sodium donne lieu & un
précipité bleu verdatre d’hydrocarbonate basique, avec déga-
gement de CO,, insoluble dans un exces de réactif.

5. Le carbonate dammoniague donne aussi un précipité
verdatre, soluble dans un exces de réactif.

6. Le fervocyanure de potassium produit dans les solutions
cuivriques un précipité rouge brun marron, insoluble dans
l'acide chlorhydrique. Si la solution est trés étendue, on
observe simplement une coloration rouge. Cest une réaction
trés sensible.

‘7. Une lame de fer polie et décapée, plongée dans une
solution cuivrique acidulée, se recouvre d’'une pellicule de
cuivre métalligue bien reconnaissable,

Cette réaction est fort sensible et peut servir a déceler
1/25,000 de cuivre.

De méme, un fil de platine plongé dans une solution
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cuivrique acidulée se recouvre de cuivre brillant si 'on touche
le platine avec une lame de zinc plongeant dans la solution.

PLOMB.
Pb = 207.

Le plomb se trouve dans la nature trés souvent sous
forme de sulfure, PbS, ou galéne et aussi sous forme de carbo-
nate, PbCO,, ou cérusite; beaucoup plus rarement sous forme
de sulfate, PbSO, ou anglésite et sous forme de phosphate
3Pb,(PhO,),+PbCl, ou pyromorphite. Ce sont surtout ces
minerais qui, traités dans les usines métallurgiques, fournis-
sent le plomb métallique, que nous prendrons pour point de

départ de nos préparations.

131. Oxyde de plomb. massicot, litharge. — Oxyde
salin, minium;

Si ¥on maintient 4 la température rouge sombre du
plomb métallique a I'état de fusion, au contact de l'air, dans
un tét, on remarque que la surface métallique se ternit; tout
le plomb absorbera del'oxygéne, si 'on remue bien, et formera
finalement de loxyde plombigue, PbO, de couleur variant du
jaune citron au jaune rougeitre; cet oxyde amorphe est ce
qu'on appelle le massicot. Cet oxyde est fusible et aprés fusion,
ilcristallise; 'oxyde est alors plutdt rosé et constitue la lifharge.

On peut aussi obtenir I'oxyde plombique en calcinant
dans un creuset du carbonate ou du nitrate de plomb.

L'oxyde pulvérulent, grillé dans un tét au contact de
lair et 4 une temp%rature de 300 a 3500, inférieure, par con-
séquent, 4 son point de fusion, absorbe encore de l'oxygéne,
devient de plus en plus rouge ct sc transforme en oxyde salin
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2Pb0O,Pb0O, ou Pb,0O,, cestd-dire en minium, de couleur
orange. A chaud, le minium a toujours une couleur beaucoup
plus foncée qu'aprés refroidissement. Pour faciliter 'action
de Tair, on doit avoir soin de remuer constamment la masse
chauffée. Il faut aussi éviter une température trop considé-

rable, qui détruirait le produit formsé.

132, Peroxyde de plomb, oxyde puce. — Nitrate
plombique.

On obtient facilement ce peroxyde en traitant l'oxyde
salin ou minium par l'acide nitrique : le minium perd sa
belle couleur et il reste un corps rouge brun, le peroxyde de
plomb, Pb0O,, désigné généralement sous le nom d'oxyde puce.
I1 se forme, en méme temps, du nitrate de plomb, ainsi que
le montre la formule suivante :

Pb,0, 4 4HAzO, = 2Pb(Az0,), + PbO, + 2H,0.

En séparant le liquide d’avec l'oxyde puce, on a une
solution de nitrate de plomb qu'on peut faire cristalliser; on
obtient ainsi le sel Pb(AzO,),, trés soluble dans 'eau bouil-
lante.

Expériences. Veérifier les propriétés oxydantes de cet oxyde puce en
frottant dans un mortier quelques parcelles d'un mélange de soufre en

fleur et de 2 parties de PbO, : prendre des précautions, car le mélange est

explosif.
133. Sulfate de plomb. — Sulfure de plomb. —
Chromate de plomb.

Le sulfate, trés peu soluble dans l'eau, s'obtient parla
double décomposition” d'un sel soluble, du nitrate de plomb,
par exemple, par un sulfate soluble ou par de lacide sul-

furique.
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Ce sulfate de plomb cst fort soluble dans le tartrate
d'ammoniaque.

En précipitant de méme la solution de plemb par de
l'acide sulfhydrique gazeux ou en solution, ou par un sulfure
soluble, on a le sulfure de plomb. PbS, inscluble dans les
liqueurs acides.

De la méme maniére, on obtient le chromate de plomb,
PbCrO,, en précipitant une solution d'un sel soluble de
plomb par une solution de chromate de potassinm.

134. Carbonate de plomb. — Céruse. — Acétate
de plomb.

On forme ce sel, PbCO;, par la double décomposition
d'une solution de nitrate de plomb précipitée par du carbo-
nate de sodium,

Une des couleurs les plus solides pour la peinture a
Thuile est la céruse, que la commerce nous fournit en abon-
dance. Cette céruse est un Aydrocarbonale de plomb, de compo-
sition assez variable, que lon produit de diverses maniéres
. en décomposant les acétates de plomb par le gaz anhydride
carbonique.

L’acide acétique agissant sur la litharge, sur le carbo-
nate de plomb ou sur la céruse, les attaque et donne lieu
4 un sel cristallisable, acélate de plomb, sel de Saturne, soluble
dans P'eau. Ce scl, traité par un excés de litharge, donne lieu
a un acétate basique, extrait de Saturne, qui forme la base de l'eas

de Goulard, de Veau blanche, etc., employées en médecine.

135. Caracteres distinctifs des sels de plomb.

1. Sclutions incolores ; saveur sucrée, puis styptique.
2. La potasse et la soude caustigue donnent lieu a un pré-
cipité blanc d’hydroxyde, soluble dans un excés de précipitant,
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3. L’ammoniague y forme un précipité blanc, non soluble
dans un excés de réactif.

4. Llacide sulfhydrigue donne, avec les solutions des sels
de plomb, un précipité noir de sulfure, insoluble, méme dans
les solutions acides. Avec des solutions trés étendues, on
apercoit encore une coloration brune.

Le sulfhydrate d’ammoniaque donne lieu au méme précipité,
insoluble dans un excés de réactif.,

5. Lacide sulfurique étendu ou les sulfates solubles y pro-
duisent un précipité blanc de sulfate. Ce précipité cst soluble
dans le tartrate d'ammoniaque.

6. Llacide chlovhydrigue produit, dans les solutions un
peu concentrées, un précipité blanc de chlorure, soluble
dans l'eau bouillante.

9. Le chromate de potassium y forme un précipité jaune
de chromate de plomb, soluble dans la potasse caustique et
dans les acides.

8. Une lame de zinc métallique, plongée dans une solu-
tion de plomb, se recouvre d’'un enduit gris noiratre de plomb
métallique,

g. Les composés de plomb, fondus avec un mélange
de carbonate de sodium et de charbon, sur un fragment de
charbon de bois, a4 la flamme rédutrice du chalumeau,
donnent, en méme temps qu'une aréole jaundire, un globule

métallique, blanc blendtre et malléable.

MERCURE.
Hg = 200.

Le mercure se rencontre & I'état natif et 4 Pétat de sulfure
HgS, Cinabre.
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136. Nitrate mercureux. — Nitrate mercurique. —
Oxyde mercurique, oxyde rouge de mercure. ’

La dissolution du mercure dans lacide nitrique de
moyenne concentration (v. no 3g) donne lieu, si I'on agit &
froid, avec du mercure en excés et en ajoutant petit 3 petit
l'acide nitrique, a du nitrate ou azotate mercureux, Hg(AzO,);
si, au contraire, 'acide employé est bouillant et en excés, on
obtient une solution que 'on peut faire évaporer 4 une douce
chaleur jusque consistance sirupeuse, pour en retirer des
.cristaux en continuant I'évaporation sous une atmosphére
maintenue séche. Ces cristaux sont du nitrate mercurique
neutre, Hg(AzO,),, hydraté.

La solution de nitrate mercurique étant évaporée a sec,
si 'on continue a chauffer vers 350 a 400°, on décompose le
nitrate : des vapeurs rutilantes se dégagent, le sel prend gra-
duellement une couleur rouge foncé et il reste enfin dans la
capsule une poudre rouge d'oxyde vouge de mercure ou oxyde
mevcurique, HgO, qu'il faut éviter de chauffer plus que néces-
saire, puisqu'elle est décomposable par la chaleur.

C’est cet oxyde rouge qui a été utilisé pour la prépa-
ration de 'oxygéne (v. ne 13).

137. Sulfure mercurique. — Sulfure noir. — Ver-
millon. — Mercure. — Purification du mercure.

Une solution mercurique soumise 4 un courant de gaz
acide sulfhydrique donne un précipité qui est d'abord blanc,
puis jaune, puis rougeitre et qui, 4 la fin de la précipitation,
est tout 4 fait noir; c’est du sulfure mercurique, HgS.

Si on le met sur un filtre, qu'on lave, qu'on séche et
qu'enfin on sublime ce sulfure neir bien sec, on peut obtenir
un sublimé d'un beau rouge, qui n'est autre que le vermilion,
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de méme composition que le sulfure noir. Le vermillon s'ob-
tient industriellement par d’autres procédés,

En mélangeant ce vermillon, ou du sulfure naturel, avec
de la limaille de fer, puis chauffant ce mélange dans un tube
a réaction sec et propre, on obtient un sublimé de mercure
en petites gouttelettes tapissant la. partie froide du tube.

I1 arrive souvent que, dans les laboratoires, on a 4 puri-
fier du mercure; pour cela il suffit d'agiter le mercure avec
de l'eau acidulée d’acide nitrique ou avec une solution de
chlorure ferrique.

Aprés agitation suffisante, cn lave avec de T'eau, on
sépare I'eau au moyen d'un entonnoir a longue douille effilée
et a robinet. S'il reste quelque trace d’eau on l'enlevera avec
du papier buvard,

Si le mercure était trop impur, on devrait le distiller
dans une cornue en fer, opération qui exige de grands soins
pour la condensation complete du mercure.

Accidents. Eviter de laisser tomber du mercure sur le plancher du
laboratoire, non seulement parce que cela représente une perte en argent,
mais surtout parce que ce mercure, en se vaporisant 4 la longue, rendrait

I'atmosphére du local plus ou moins dangercuse.

138. Sulfates mercureux et mercurique. — Chlo-
rure mercureux, protochlorure de mercure, calomel. —
Chlorure mercurique, bichlorure de mercure, sublimé
corrosif.

Quand on attaque du mercure par de lacide sulfurique
concentré et chaud, on obtient un sel mercureux ou mercu-
rique suivant les proportions relatives des corps employés.

a} On obtient du sulfate mercureux quand on chauffe
doucement une partie de mercure et une partie d'acide et
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qu'on arréte l'opération quand les deux tiers du métal ont
disparu.

5 On obtient le sulfate mercurique quand on prend
une partie de mercure et une partie et demie d'acide et qu'on
chauffe jusque dessication compléte du produit.

Ces deux sels, ainsi préparés et bien séchés, serviront a
obtenir les chlorures de mercure, Pour cela, apres les avoir
intimement mélangés de sel marin, on les sublime, vers 500°,
dans un matras a fond plat. On obtient ainsi, quand c’est le
sulfate mercureux qui est utilisé, le chlorure mercureux,
HgCl, ou calomel, insoluble dans l'eau, employé souvent
comme médicament.

Hg,SO, + 2NaCl = Na, S0, + 2HgCL

Le calomel ainsi préparé contiendrait du sublimé corro-
sif, si le sulfate mercureux contenait lui-méme du sel mercu-
rique; aussi, prend-on la précaution de broyer d’abord le
sulfate mercureux avec un peu de mercure métallique et,
ensuite, le calomel sublimé est lavé avec soin pour en éloig-
ner toute trace de chlorure mercurique, soluble,

On peut aussi obtenir du chlorure mercureux préciprié
par la double décomposition d'une solution mercureuse
additionnée de sel marin.

Avec le sulfate mercurique bien mélangé de sel marin
et dun peu de peroxyde de manganése pour assurer l'oxyda-~
tion au maximum, on obtient, au contraire, le chlorure mer-
curique, HgCl, ou sublimé corvosif, qui est soluble, surtout
dans l'alcool et constitue un poison trés violent;

HgSO, 4 2NaCl = Na,S0O, + I1gCl,.

Accidents. On fera donc cette opération sous la hotte d'un bonne

cheminée, pour se garantir contre I'insalubrité de cette préparation.
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139. Caracteres distinctifs des sels de mercure.

Tous les composés de mercure sont facilement décélés
par la mise en liberté du mercure, ce qui a lieu quand on
plonge dans la solution de ces composés une lame bien décapée
de fer, de zinc ou mieux de cuivre. Ce dernier, par exemple,
se recouvre d’'un enduit gzis, qui, par le frottement, devient
blanc et brillant en amalgamant le cuivre. Cet enduit disparait
par la chaleur.

D’autre part, les composés mercuriels mélangés de car-
bonate de sodium et chauffés dans un tube fermé, laissent
sublimer du mercure qui se condense en un anneanx formé de

petits globules mélalliques bien reconnaissables, surtout alaloupe.

4) SOLUTIONS MERCUREUSES.

1. L'acide sulfhydvique et le sulfhydvate d'ammoniague don-
nent, avec les solutions mercureuses, un précipité xorr, inso-
luble dans un excés de réactif et dans l'acide nitrique. Par
T'ébullition, ce dernier le transforme en sulfure mercurique,

2. La potasse caustique, Vammoniaque et le carbonate damr
moniaque y produisent un précipité gris noir, insoluble dans
un excés de précipitant.

3. Llacide chlovkydrigue ct les chlorures solubles y forment
un précipité blanc de calomel, HgCl, qui noircit par addi-
tion d'ammoniaque.

4. L'odure de potassium y produit un précipité jaune
vert d'iodure mercureux; en ajoutant un excés de réactif,
l'iodure mercureux se dédouble : du mercure se précipite et
l'iodure mercurique se dissout dans la liqueur.

b) SOLUTIONS MERCURIQUES,

1. L'ean dédouble un certain nombre de sels mercu-
riques en sels acides solubles et en sels basiques jaunes
insolubles,
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2. Lacide sulfhydvique et le sulthydvate dammoniaque en
petite quantité y produisent un précipité, d’abord blanc, puis
jaunitre ou orangé, le précipité devient finalement noir par
un excés de réactif, Il est insoluble dans lacide nitrique,
soluble dans l'eau régale.

3. La potasse caustique y forme un précipité rouge brun,
si le réactif est en petite quantité, et jaune, si le réactif est
en excés, Cet oxyde jaune, HgO, est insoluble dans un excés
de précipitant.

4. LDammoniague et le carvbonate dammoniaque y donnent
un précipité blanc soluble dans un grand excés de réactif.

5. L'acide chlovhydrigue 'y produit aucun précipité.

6. Lodure de potassium y donne un beau précipité rouge,
soluble dans un excés de réactif, soluble aussi dans un grand

exces de sel mercurique.

ARGENT.

Ag==108,

L'argent se rencontre dans la nature, soit & l'état natif,
soit a4 l'état de sulfure (argyrose ou argentile), de chlorure
(cérargyre), ctc., ct il existe dans beaucoup dec galénes dites
argentiféves. _

Nous prendrons comme point de départ le métal lui-
méme, qui se trouve surtout & notre disposition sous forme
d’alliage d’'argent et de cuivre; les piéces d'argent de cing
franes, par exemple, contiennent goo d'argent et 100 de
cuivre; les monnaies divisionnaires ne contiennent que 833
milliémes d’argent avec 165 milliémes de cuivre.
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140. Nitrate d’argent.

On dissout un alliage d’argent et de cuivre dans de
T'acide nitrique pur : il se forme des vapeurs rutilantes et on
obtientune solution de nitrate de cuivre et de nitrate d'argent.

Si Pon évapore a sec dans une capsule en porcelaine et
quon continue 4 chauffer, le sel cuivrique (n° 124) noircit
en se transformant en oxyde noir, tandis que le nitrate d'ar-
gent n'est point détruit a cette température. En reprenant
par de U'cau distillée et en filtrant, pour séparer l'oxyde cui-
vrique insoluble, on obtient une solution de nitrate d'argent
pur qu'on peut concentrer, puis faire cristalliser. On peut
aussi I'évaporer a siccité ; si le nitrate ainsi produit est chauffé
davantage, il subit la fusion ignée et on peut le couler dans
un moule, pour en former des baguettes de nitrate dargent
. fondu qui constitue la peerre infernale employée par les chirur-
giens. On doit d’ailleurs éviter de chauffer plus que néces-
saire, car le nitrate d'argent lui-méme est décomposable

au rouge.

141. On obtiendra, par voie électrolytique directe,
de I'argent pur en partant d’'un alliage d’argent et de
cuivre.

Quand on a dissous par la quantité d’acide nitrique
strictement’ nécessaire un alliage d’argent, on 'étend deau
de maniére que, pour un gramme dalliage, il y ait une
dixaine de centimétres cubes d’'eau; cette solution est mise
dans un vase ou l'on fait plonger deux électrodes ou feuilles
de platine bien propres en communication avec les deux
pdles d’une pile voltaique (Bunsen, Leclanché, Daniel, etc.).
Le circuit étant fermé, I'argent pur se dépose sur Pélectrode
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négative et, tant qu'il reste de l'argent en solution, aucune
trace de cuivre ne se déposera sur 1'électrode.

Quand on estime que l'opération a été suffisamment
prolongée, I'électrode recouverte d’argent blanc est lavée avec
soin 4 l'eau distillée.

Cet argent pur peut étre dissout par de l'acide nitrique
fur qui’ laisse le platine intact et donne une solution de
nitrate d'argent pur. Ce mode de préparation du nitrate pur
est trés simple : cest un bon exercice préparatoire aux essais
tlectrolytiques qui ont pris une importance considérable dans

l'analyse chimique.

142. On retirera l'argent d'un plomb argentifere
par la coupellation.

On mettra quelques grammes de plomb argentifére dans
une coupelle en terre d’os chauffée préalablement dans la
moufle d'un four de coupellation. Petit 4 petit le plomb
soxyde, la litharge formée est absorbée par la masse de la
coupelle et il, reste finalement un petit-bouton ou globule

d'argent pur.
143. Chlorure d'argent. — Argent pur.

La solution des nitrates de cuivre et d’argent préparée
comme 1l vient d'étre dit (n° 140) étant précipitée par l'acide
chlorhydrique, le chiorure dargent, insoluble, se dépose rapi-
dement au fond du vase; il faut ensuite décanter ou filtrer et
bien laver le chlorure d’argent.

Le lavage terming, si on reprend ce chlorure d’argent
par de l'eau acidulée d’acide sulfurique et du zinc pur, on
remarque que I'hydrogeéne naissant réduit le chlorure et au
bout d'un certain temps, on obtient le précipité a I'état d'argent
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mélalligue, qu'il suffit de laver a I'eau pour avoir de l'argent pur,
Cet argent peut aussi étre utilisé pour faire du nitrate
d’argent pur, en le dissolvant par de Yacide nitrique pur.

144. Bromure d’argent. — Iodure d’argent.

Pour obtenir le bromure, on précipitera le nitrate d’ar-
gent par 'acide bromhydrique ou par un bromure alcalin,
puis on lavera le précipité. — Ce bromure, AgBr, noircit de
suite 4 la lumiére; il est employé pour sensibiliser le collo- -
dion des photographes.

On prépare liodure d’'une maniére analogue. Ces sels,
ainsi que le chlorure sont solubles dans les solutions de
cyanure de potassium et d’hyposulfite de sodium. On doit, s
on veut les avoir purs, les préparer dans une chambre noire,

4 l'abri de la lumiére.

145. Caracteres distinctifs des sels d'argent.

1. La pofasse caustigue produit dans les solutions d’argent
un précipité brun clair d'oxyde, insoluble dans un excés de
réactif, soluble dans 'ammoniaque,

2.  L'ammoniaque, ajoutée en tés petite quantité, y déter
mine un précipité brun clair, soluble dans un exces de réactif,

3. Les carbonates alcalins y produisent un précipité blanc,
insoluble dans un excés de réactif, soluble dans I'ammoniaque
libre ou carbonatée,

4. Llacide chlovhydrvique étendu et les chloruves solubles y
forment un précipité blanc caillebotté, AgCl, insoluble dans
T'acide nitrique, soluble dans 'ammoniaque et I'hyposulfite
de sodium et noircissant 4 la lumiére.

5. Le bromure et Viodure de potassium donnent un préci-
pité blanc jaunitre, insoluble dans ces réactifs; le bromure
d’argent est soluble dans 'ammoniaque concentrée, l'iodure
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Iest peu, Tous deux sont solubles dans le cyanure et I'hypo-
sulfite de sodium.

6. L'acide sulfhydyique, les sulfures alcalins et le sulfhydrate
dammoniaque précipitent les solutions d’argent en noir; ce
précipité, Ag,S, est insoluble dans un excés de réactif.

7. Llorthophosphate de sodium y forme un précipité-jaune
de phosphate d'argent, de formule Ag,PhO,, soluble dans
lammoniaque. :

8. L'arséniate de potassium‘y donne un précipité rouge
brique, soluble quand on acidule avec de l'acide nitrique.

9. Le chromate de potassium y forme un précipité brun
rouge, soluble dans I'ammoniaque et dans l'acide nitrique.

10. Une lame de cuivre, de fer ou de zinc, en précipite de
largent métallique, sous forme d'un dépdt noir ou grisitre.

11. Les agents véductewrs (acide phosphoreux, sulfate
ferreux, aldéhyde acétique, sucre de lait, etc.) en précipitent
largent métallique (argenture des glaces).

12. Les composés d'argent fondus avec du carbonate de so-
diwm, sur du charbon de bois, 4 la lamme duchalumeau, don-

nentun bouton d’argent métallique, blanc brillant et malléable.
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Observation. Les exercices précédents, complément des études
théoriques de chimie générale, sont aussi l'introduction 4 ceux de la
chimie analytique. Cette dernigre science ne faisant point partie des études
préparatoires 4 la médecine, ni de celles des études d'ingénieur des con-
structions civiles, nous avons cru utile d'ajouter ici, & |'usage des étudiants
de ces catégories, quelques pages destinées a leur donner une idée de
l'analyse qualitative et d’organiser pour eux quelques exercices pratiques,
application des études précédentes, de maniere 4 ce qu'ils ne restent point
complétement étrangers & ce genre de recherches,

Quant aux étudiants en pharmacie et aux éléves-ingénicurs, pour
lesquels I'étude de la chimie analytique fait I'objet de cours spéciaux, ils
pourront passer directement aux manipulations sur les composés orga-
niques qui font 'objet de la suite de ce manuel. ’

146. Une substance minérale, naturelle ou artificielle, étant

donnée, découvrir les bases qui entrent dans sa composition.

Quelques essais préliminaires, par vgie séche, se basant sur les
caracteres spéciaux que nous avons indiqués précédemment, sont souvent
fort avantageux pour se rendre rapidement compte de la nature de la
substance a4 examiner; ainsi,

1°  Enchauffant la substance dans un tube fermé a une extrémité.

a) un dégagement d'eaun annonce la présence de corps hydratés;

b) un dégagement de gaz combustible annonce la présence de ma-
tizres organiques;

¢) un dégagement de g’a‘.z avec cdeur de laine brilée décgle la pré-

seoce de matieres organiques azotées; -
Chiwie 27
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d) un dégagement d'oxygéne annonce un chlorate, azotate, peroxyde
de mangantse, oxyde de mercure, etc.

€) un dégagement de CO, annonce la présence de carbonates, etc.;

f) la couleur de certaines substances se fonce (minium, oxyde de
zinc, sulfate de sodium, etc.) ou noircit (matieres organiques}; -

g) si la matiere donne un sublimé, ce sublimé fournira des indices
utiles pour la reconnaissance de la matiére examinée.

29 En chauffant la maliere dans un tube ouvert aux deux extré-
mités, on obtient souvent des sublimés ou des gaz provenant de l'action
de l'oxygéne sur la substance et facilement reconnaissables {SO, annonce
un sulfure, etc.).

3o En chauffant, a la flamme de réduction d'un chalumeau, la
matiere mélangée de carbonate de sodium sur le charbon, on obtient
des aréoles ou enduils reconnaissables (Pb, Zn, Sb, etc.) ou des globules
meétalliques (Cu, Ag, Pb, Sb, etc.).

4° En chauffant la matiere sur une feuille de platine, on constate
la volatilité, la fusibilité, 'inflammabilité, les cendres, les phénomenes
de coloration de 1a lamme, etc.

Mais si ces tAtonnements peuvent, dans beaucoup de cas, étre fort
utiles, il ne peuvent cependant conduire, d'une maniére siire, 4 la solution
de la question.

Pour arriver A ce résultat, il nous suffira de classer méthodiquement
les réactions caractéristiques que nous avons étudiées. Nous pouvons,
notamment, nous fonder sur les réactions données par l'acide sulf hydrique
et par les sulfures alcalins. Ainsi, I'acide sulfhy drique précipite certaines
solutions métalliques acidulées et ne précipite pas les antres, d'ott deux
grandes classes de métaux :

1re  Ceux dont les sulfures sont insolubles dans l'eau et indécompo-
sables par les acides étendus.

zme  Ceux dont les sulfures sont solubles dans 'eau ou dans les
acides dilués.

L’action du sulf hy-drate d’ammoniaque (sulfures alcalins) permet de
subdiviser la premiére de ces classes en deux sections :

a) métaux dont les snlfures se dissolvent dans le sulfhydrate
d'ammoniaque : Sn, Sb, As, Au, Pt. (section de I'arsenic);

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



ANNEXE 419

b) métaux dont les sulfurcs ne se dissolvent point dans le sulfhy-
drate : Ag, Pb, Cu, Cd. (section du plomb,.

La seconde classe se divise de méme, par I'aclion du sulfhydrate
d’ammoniaque en deux sections :

¢) la premitre, renfermant les métaux A sulfures insolubles dauns
l'eau, mais solubles dans les acides étendus.

d) la seconde, renfermant les métaux & sulfures solubles dans I'ean

pure.

La section ¢) comprend 4 la fois des métaux, c,) dont les solutions
sont précipitées par le sulfhydrate A 1'état d’'oxydes, Cr et Al; et d’autres
métaux, fc,) dont les précipités, obtenus par ce méme réactif sont des
sulfures : Zn, Mn, Fe, Ni et Co. f(section du fer).

Enfin, Tlaction du carbonate de sodium permet de subdiviser la
section d en deux groupes :

d,) métaux dont les soluticns sont précipitées par le carbonate de
sodium : Ba, Sr, Ca et Mg (section des alcalino-terreux).

d,} métaux dont les solutions ne sont point précipitées par les car-

bonates alcalins : K, Na, Li et Am (section des alcalins).
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Voici, sous forme de tableau, cette division des métaux en partant de

solutions acidulées :

NON PRECIPITRES PAR

NON PRECIPITES H,S, n1 par

PRECIPITES PAR H,S
par I1,S LE SULFHYDRATE
D'AMMONIAQUE
dans le sulfhydrate, précipités par le précipités non
les sulfures sont : sulfhydrate a l'éat : par les précipités
. par les

T — T — b t
carbonates carbonatesr

solubles |insolubles | d’oxyde |dec sulfure | alcaling alcaling

a b L. Cy d, d,
Sn,Sb, As | Ag,Pb,Hg Cr, Al Zn,Fe Mn | Ca, Sr, Ba K, Na
Ni, Co Mg Am

Au, Pt Cu, Cd

I

Cela établi, nous donnons ci-aprés quelques tableaux, résumant les
réactions prineipales des divers métaux, rangés par section. Nous exami-
nerons ensuite la marche 4 suivre pour déterminer la pature d’une sub-

stance minérale donnée.

ABREVIATIONS, Dans les tableaux qui vont suivre, on a parfois

employé les abréviations suivantes :

ppté. au licu de précipité,

insol. _ insoluble.
sol. —_ soluble.
exc. — exces.

R. — réactif.
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1I. Réactions principales des solutions
= . —
=
o CARBONATE
2% POTASSE !
SOLUTIONS SRS AMMONIAQUE D'AMMONIAQUE
S = CAUSTIQUE .
& EN EXCES
3
w
argentiques | précipité | précipité brun | précipité brun précipité |
neir insoluble dans | . sol. excés R blanc jaunatre .
exces de R soluble ‘
\
plombiques ] id. précipité blanc | précipité blanc | précipité blanc (
sol. excés R | insol. exces R insoluble
mercureuses id. précipité noir précipité noir | précipité gris
insol. excés R | insol. exces R
mercuriques | précipité | précipité janne | précipité blanc | précipité blanc
blanc insol. excés R | insol. excés R
devepant
jaune
puis noir
cuivrenses précipité | précipité jaune | solut. incolore | solut. incolore
noir insol. excts R | bleuissant & bleuissant 4
: I'air l'air
2
cuivriques id. précipité bleu | précipité bleu précipité
insol. exceés R | sol. excés R en vert bleu
noircissant liquide blcu solution bleue
4 chaud
cadmiques précipité | précipité blane | précipité blanc | précipité blanc
jaune insol. excés R sol. exczs R insoluble
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métalliques de la SECTION DU PLOMB.

ACIDE

CHLORHYDRIQUE

LAME
DE FER, ZINC REACTIONS PARTICULIERES

OU CUIVRE

précipité blane
soluble dans
ammoniague

précipité blanc
nsoluble dans
ammoniaque

précipité blanc
qui noircit dans
'ammoniaque

dépdt d’Ag blanc fondu sur le charbon avec Na,CO,
on obtient un globule métallique blanc
Le K _CrO, donne un précipité rouge

dépdt noir sur précipité en blanc par H,S0,
le zinc » en jaune par K,CrO,

précipité verdatre par Kl

dépot gris blanc

de Hg sur le .
© cugivre précipité rouge par Kl
les composés de cuivre colorent la
dépdt de cuivre flamme en vert; avec les solutions
~ sur le fer cuivriques, le K,FeCy,, donne un

précipité brun marron

~.

lamelles grises
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III. Réactions principales des solutions
3 z
238 SULFHYDRATE POTASSE
SOLUTIONS R N \ AMMONIARUE
. B AR D'AMMONIAQUE CAUSTIQUE
| ° @
chromiques verteou précipité précipité vert précipité
violette ( verddtre soiub. excés R gris verdatre
' d’hydroxyde ‘ en vert légérement sol.
J ) excés R
I
aluminiques incolore | précipité blanc | précipité blanc | précipité blane
d'hydroxyde solub. exceés R | insol, exces R
zinciques incolore | précipité blanc | précipité blanc | précipité blanc
de sulfure solub. excés R | solub, excés R
insol. excés R
ferrenses vert clair | précipité noir | précipitéblanc | comme avecla
insol. excés R | verdissant, puis | potasse caustig.
devenamt noir
puis brun
ferriques jaune précipité ncir | précipité brun id.
rouge insol. excées R
manganeuses | rosc clair précipité précipité blanc id.
chairdesaumon puis jaune
enfin brun
nickéliques verte précipité noir précipité vert précipité vert
insol. excés R | solub. excés R
en solution
viglacée
cobaltiques rouge id. précipité précipité
bleu verdatre bleu verdawre
altérable solution
devenant brun | rouge bleuvatre
insol. excés R | dans un grand
excés R
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métalliques de 1a SECTION DU FER.

425

CARBONATE

D'AMMONIAQUE

FERROCYANURE FERRICYANURE
DE DE

POTASSIUM J POTASSIUM

REACTIONS PARTICULIERES

précipité

vert clair
solub. dans un
grand exceés R

précipité blanc
insol, exces R

précipité blanc
solub. exces R

précipité blanc
puis vert
puis noir
enfin brun

précipité brun
d'hydroxyde

précipité blanc
insol. excés R

précipité
vert pomme
solub. excés R
enbleu verdatre

précipité rouge
salub. excés R

précipité blanc
bleuissant de
suite 4 I'air

précipité bleu
de Prusse

précipité bleu
de Turnbull

la solution
devient brune
ou verditre

les composés de Cr chauf-
! fés sur une lame de Pt
avec Na,CO, et nitre
donnent une masse fon-
due jaune, soluble

Ia solution dans la potasse
caustique est précipitée
en blanc par H,S

le sulfocyanure de potas-
sium y produit une colo-
ration rouge sang

les composés de Mn chauf-
fés sur une lame de Pt
avec Na,CO, et nitre
donnent une masse fon-
due verte, soluble

colore en bleu la perle de
borax
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Ces tableaux pourront souvent servir pour faciliter la recherche de la
nature d'un sel.

Mais, si la substance a analyser est complexe, on pourrait fort diffici-
lement arriver 4 la détermination des éléments qu'elle contient, sans
suivre une marche méthodique que nous allons esquisser. Donnons
guelques détails pour faire micux comprendre le tablean synoptique,
que nous avons dressé dans le but de faciliter ces recherches aux jeunes
gens, qui n’anront point Yoccasion de suivre de cours spécial d’'analyse
chimique. .

Voici comment on pourra arriver aisément au but.

Il faut d’abord opérer la solution de la substance a cxaminer. On y
parvient : a) soit en dissclvant dans l'eau pure (solution physique).

b) soit cn attaquant la matiére par l'acide nitrique, par l'acide chlor-
hydrique ou par I'eau régale (dissolution chimique).

€) soit en transformant la substance par une fusiop avec un carbo-
nate alcalin, puis reprenant par de l'ean ou par de l'eau acidulée. Ce
dernicr mode est le seul & employer pour faire entrer en solution les corps
inattaquables par les acides, par exemple, le sulfate de baryum, l'acide
silicique, divers silicates, etc.

Une fois la solution obtenue, on en note les caractéres physiques : la
coloration, la fixité a la chaleur, I'acidité ou l'alcalinité, etc,

On y ajoute ensuite quelques gouttes d'acide chlorhydrique, jusqu'a
réaction franchement acide au papier de tournesol. Cette addition déter-
mine la formation d'un précipité de HgCl, de AgCl et de PbCl, sila

- solution contient ces métanx.

Si la solution, sur laquelle on opere, n'est pas acide, l'addition de
Tacide chlorhydrique peut, comme on le verra au no 151 pourla recherche
de l'élément acide, déterminct une effervescence ou méme ausst un préci-
pité léger de soufre; mais pous supposerons que la liqueur d'essai est
acide et alors le précipité, produit par l'acide chlorhydrique, ne peut
provenir quede la présence des métaux Hg, Ag, Pb, ainsi que le renseigne
le tableau.

Ce précipité étant séparé de la liqueur acidifiée, on fait passer dans
celle-ci un courant d’acide sulfhydrique, ou bien on y ajoute une solution

de H,S dans I'cau, de maniére & ce que cet acide soit en exces, ce dout
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on s'assure en agitant la liqueur qui doit alors donner franchement
'odeur caractéristique.

L'acide sulfhydrique précipite, & I'état de sulfures, les métaux
de la section de larsenic et de la section du plomb. On les sépare
de la liqueur, par filtration ou par décantation, on les lave et on
met la liqueur-mére 4 part.

Reprenant le précipité des sulfures, on le met en suspension
dans de l'cau 4 laquelle on ajoute un petit excés de sulfhydrate
dammoniaque, Am,S : les sulfures (acides; de la section de lar-
senic entrent en solution, tandis que ceux de la section du plomb
restent insclubles. On sépare aussi exactement que possible le
précipité d'avec la solution; en suivant les réactions indiquées dans
le tablean synoptique, on arrivera & isoler chacun des composants.

Reprenant l'eau -mére du précipité produit par H,S, on la neu-
tralise par 'ammoniaque et, cela fait, on y ajoute un petit exces de
sulfhydrate d’'ammoniaque, qui en précipite les métaux de la sec-
tion du fer, sous forme de sulfures pour le Ni, le Co, le Fe. le Mn,
le Zn et sous forme d’hydroxyde pour le Cr et I'Al. Si la substance
primitive contenait des phosphates terreux, des borates, etc., on
les retrouverait dans ce précipité.

Ce précipité complexe ayant é1é séparé de la liqueur ou il s'est
formé, on le trailera comme il est indiqué au tableau synoptique
pour arriver a constater les métaux de cette section qui se trouvent
dans ce précipité.

Eufin, l'eau-meére ol ce précipité a pris naissance, est additionnée
d'acide chlorhydrique, puis bouillie pour chasser Il'excés d'acide
sulfhydrique, on filtre ensuite pour enlever le soufre, et enfin on
précipite par le carbonate d'ammonique, Am,CO;, additonné d'un
peu d'ammoniaque, pour séparer a l'état de carbonates le Ba, le Sr,
le Ca de la section des alcalino-terreux, tandis que le Mg, en
présence des sels ammoniques, n'est pas précipité et reste dans la
liqueur finale avec les métaux alcalins K, Na et Am.

Pour découvrir le magnésium dans cette liqueur contenant les
métaux alcalins, on précipitera la liqueur claire ammoniacale par
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le phosphate sodique et l'on obtient ainsi un précipité de phosphate
ammoniaco-magnésien, MgAmPhO,, s'il y a du magnésium. Remar-
quons cependant que le précipité n'est pas toujours un indice certain de
Ia magnésie, mais qu'il peut arriver que ce soit un sel de baryum ou de
calcium : en effet, ces métaux alcalino-terreux, séparés a I'état de carbo-
nates dans une solution ammoniacale, ne sont pas complétement préci-
pités. Une partie, minime, il est vrai, de ces carbonates peut passer en
_solution et se retrouve dans le précipité de phosphate, Aussi doit-on
toujours, surtout pour ce précipité, y caractériser la présence du magné-
. sium par les réactions ordinaires.

De plus, pour remédier a cette incertitude, on divisera la liqueur
en deux ou trois parties pour y rechercher le magnésium et pour l'isoler
completement, soit par une calcination, comme nous lindiquons au
tableau colorié, soit par une addition d'eau de baryte, ce qui précipite
la magnésie et la chaux, s’il y en a. I.a solution saturée d'acide sulfurique
dilué et filtré sert alors pour la recherche des alcalis

Enfin, la recherche de I'ammonium se fait en opérant sur la sub-
stance primitive ou sur la solution primitive, d'aprés les caracteres
distinctifs déja indiqués.

Remarquons q'ue, comme tous les métaux ne sont pas rassemblés
dans une méme substance, la séparation méthodique marche assez vite
et n'est point aussi longue qu’elle le parait a3 premiére vue. Il faut, pour
avoir des résultats certains et rapides, avoir soin de bien séparer les
ligueurs d'avec les précipités et de bien laver ceux-ci, afin d'avoir des
séparations nettes par section. On n'essayera un réactif nouveau que quand
T'action du réactif précédent sera bien épuisée. Autant que possible, on
opérera sur des solutions assez concentrées, et, comme tout excés de
réactif peut étre nuisible, on prendra pour rigle de ne les ajouter gue

goutte par goutte.

147. Procéder a la recherche de I’élément acide d’une substance.

Les réactions que l'on a déja faites pour arriver 4 la détermination
des bases, ont déja fourni des renseignements spéciaux fort utiles pour la
recherche de I'acide. .

Ainsi, la dissolution par les acides, ou I'addition d’acide .chlorhydri-

que pour aciduler la solution a pu produire une effervescence de gaz
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anhydride carbonique, d’anhydride sulfureux, d'acide sulfhydrique, qui
annonce la présence de carbonates, sulfites ou sulfures; un dépét de
soufre anncncerait des polysulfures ou des hyposulfites.

La précipitation par Vacide sulfhydrique, aura déja isclé Y'arsenic
des arsénites et des arséniates, 'antimoine des antimoniates, l'étain des
stannates, etc. A 1'état de sulfures. L'addition de sulfhydrate d'ammaoniaqne
aura, d'autre part, permis d'isoler le chrome des chromates, l'aluminium
des aluminates & 1'état d'’hydroxyde, le manganese des manganates a I'état
de sulfure, etc.

De plus, la connaissance des bases dissoutes simplifie la découverte
des acides par suite de certaines incompatibilités ; ainsi, une solution acide
contenant de l'argent ne contiendra point d'acide chlorhydrique, une
solution contenant du baryum ne contiendra point d'acide sulfurique, etc.

On voit ainsi, qu'avec un peu d’attention et d’habitude, la recherche
de I'acide est considérablement simplifiée quand elle est précédée de la
recherche des bases; cependant, malgré cela, elle est encore souvent assez
longue, parce qu'il n'existe point, pour cette recherche, de méthode
d'élimination générique analogue a celle que nous avons suivie pour
les bases.

Lasubstance dont il faut déterminer les acides, éera mise en solution
de la méme manitre que pouy la'recherche des bases, en ayant bien soin
de séparer tout ce qui est soluble dans I'eau pure, avant de soumettre 4
l'action de l'acide, ce qui donnera une dissolution A essayer & part; les
résidus non solubles dans les acides, s'il y en a, scront fondus avec du
carbonate de sodium et du nitre pour donner une troisidme solution a
ezaminer séparément.

Pas n’est besoin de dire, que si l'on a opéré la solution par I'acide
chlorbydrique. un chlorure ne pourra étre décélé et que, pour le trouver,
il faudra faire une recherche spéciale.

La présence des métaux pouvant géner, on fera bien de les éliminer
en grande partie par I'hydrogene sulfuré ou le sulfhydrate d'ammoniaque;
la séparation faite, on ajoute quelqnes gouttes d’acide et on fait bouillir
pour séparer lacide sulfhydrique. On peut aussi enlever l'excés de cet
acide en agiant le liquide avec du carbonate de plomb pur.

La solution 4 examiner sera divisée en plusieurs portions qui scront
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Réactions principales du chlorure ferrique.

Avec les solutions ci-dessous, ce réactif, qui ne doit pas con-
tenir d’acide chlorhydrique libre, donne un précipité ou simplement
une coloration.
rouge,

SULFITES.

SULFOCYANURES (méme en présence de HCI.)
ACETATES.

FORMIATES.

SuccINATES {rouge jaunatre).

brundire a jaundtre. .
CARBONATES (avec dégagement de COH).
FERRICYANURES.

CITRATES.
OXALATES.
BeENZOATES, brun rosé.
bleu.
FERROCYANURES.
noir.

SULFURES ALCALINS.
TANNIN.

Au moyen des réactions indiquées dans ces tableaux, on n'obtient

guere que des éliminations spécifiques et les opérations qui conduisent au

résultat sont assez longues et d'autant plus difficiles que la substance 2

analyser contient un mélange d'acides plus compleze.

Dans son Introduction a la chimie moléculaire, p. 768, PERsoz a

dressé un tableau dichotomique des plus utiles pour la recherche de l'élé-

ment acide d'un sel inorganiqne.

Ce tableau, entre les mains d'un chimiste un peu habitué, conduit

vite au résultat cherché; c'est pour ce motif que nous lavons tran-

scrit ici.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



~ Tableau dicholomique pour la recherche de I'élément acide d'un sel

1

- .

Caractéres des composés électro-négatifs (extrait de Persoz).

e ——— =5 5 I | AW 0 R i3 4V (V=0 7~ i =t

on a

\ Iya 11 y a une saveur

On ajoute . ;
d}e décoloration, le sel primitif étant vert Manganate.
5 1acidi lfur pourpre . Permanganate.
C‘O‘LORES :; :osll;tioneux changement de conleur. — On mélange le sel avec H,SO,-}- NaCl,eton chauffe. . des vapeurs rouges de sang i L Chromate.
! Hya I1 se dégage rien. —‘: Une solution du sel bleuit par la noix de galle . Vanadate.
/ . . N . hd j . ate.
| fuse. décoloration. — De la fécule quon y ajoute devient , . 3 Jaune Bromate
! bleue. {odate.
i On le dissout \ Bl Chlorite
chlore .
de | ien. .
} ot O_D ¥ verse ce . ren dégagement de gaz oxyde de chlore, détonnant Chlarate.
| I'acide sulfureux On ajoute an sel . .
;o wn ) Luti d [ vapeur nitreuse Nitrite,
\ - en ?(1) uhon. Vacid elf . rien, ou vapeurs blanches. — On ajoute un peu d'eau et de vapeurs rutilantes Nitrate
a acide sulfurique
; S} 4 ,\ 4 limaille de cuivre . rien Perchiorate.
: incolore . attaquant le verre. . Fluorure.
n'attaquant pas le verre et précipitant le nitrate argentifique. Chlorure.
INCOLORES i fumant coloré. — Le sel mélangeé de fécule est .
Proiete [ dissons dans I . d jaune. Bromure.
rjeté sur / | issous dans l'eau, et on y ajoute du
| S . bleue. lodure.
des . i chlore — Ily acoloration.
dégagement de gaz ro .
churbons rouges, 5 froid ou & chand - rien & froid . e Hyposulfate.
, lesel 7ot on & chand, odcur sulfureuse . sans dépot Sulfite.
‘ lequel est /" incombustible a froid .
i /L/ i} \ avec dépot de soufre . Hyposulfite.
£ ¢ aucune odeur . Carbonate.
non fuman { sl R
g pdeur d'ceufs pourris et précipité jaunc en brulant. Sulfure ou sulfhy-drate.
4 bustibl odeur de choux pourris et précipité orange en bralant. Séléniure.
combustible . R
' odeur de raves pourries et précipité noir en britlant . Tellurure.
ne fuse pas. odeur d’amandes ameéres Cyanure.
‘ On traite le sel par . o - o - o .
! I'acide sulfurique. ) . oo N .
lya / / orange le précipité par HAzO, est blanc Antimoniate.
¥ , ‘ lorati le précipité par [TAZO, est jaunatre Coe Antimonite.
coloration
' ,précipité. \ jaune. — On traite par l'acide sulfurique d’hydrogene arsénie . Arsénite.
i On ajoute de | étendu et le zinc. — Il y a désagement . d"hydrogéne. Stannate.
| I'hydrogene sulfuré. ) rien. coloration bleu foncé . Mbolybdate,
i Hen. llya / Ondmélglnge avec ’ jaune, Tungstate.
u chlorure . . .
On fait une stannenx liquide rien. coloration en pourpre vineux . Titanate.
! solution dans I'eau, \ itya On chauffe rien. Le précipité reste gélatineux Silicate.
: H,P . H hosphite.
et on y ajoute ! dégagement de gaz ) Ha vy pop . sphite
| de T'acide nitrique. { H,P Lo A Phosphite.
[ llya / dégagement d'hydrogéne arsénié, — Le sel \ L Arséni
“ PR oo ) , recipite jaune ., 1ite,
; pas de précipité ou i ! traité par l'acide chlorhydrique et 'hydro- p' pies rsc:r l
‘ précipité soluble. rien: géne sulfuré donne. ? rien Arseniate,
! On calzine On mélange . )
avec de
dans un tube, . . dégagement [ flammeverte . . . . . \ Borate.
n l'acide sulfurique o - — .
ya ctond o d h}’fifogcxlxe. 1 \ flamme jaune. sublimé orange. Séléniate.
; ‘ étendu n mélange le se B .
i ‘ \ et du zinc sec avec de I'alcool ) On calcine dans un tube ‘ rien.
‘. 1 \ I o Iacid et dl? . avec du ¢ Oncalcine avec- ) d'ceufs pourris . Sulfate.
/3 : u
ya ictl :n Sauﬁxg?e , chlcrure ammonique. / du carbone. nulle . Ihosphate.
\ \
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148. Meéthane, hydrure de méthyle, hydrogene
protocarboné, formeéne, gaz des marais, grisou.

Ce gaz, CHj, est le premier terme de la série des hy-
drocarbures saturés, C,H,,,,, cest I'hydrure de méthyle,
méthane ou gaz des marais, qui existe en grande quantité
dans le gaz d'éclairage.

Pour préparer ce gaz, on fait un mélange intime et 4
sec de deux parties d’acétate de sodium rcristallisé, de deux
parties de potasse caustique et de trois parties de chaux vive.
Ce mélange sera desséché, & feu doux, dans une capsule,
en agitant jusqu'a ce que I'cau de cristallisation ait disparu;
puis on lintroduit dans une cornue ou un ballon en verre, en
fer ou en cuivre, ou dans un tube de fer et on obtient un dé-
gagement de guz des marais.

La réaction qui a lieu est traduite par la formule :

C,H;KO, + KHO = K,CO, + CH,.
Données numérigues. Un litre de ce gaz pése o gr. 727; sa densité
estde o 556 par rapport 4 l'air.

Expériences. Légereté spécifique (petits ballous), diffasibilité, com-
bustibilité, mélanges détonants, expériences avec la toile métallique,
lampe de stireté de Davy.

149. Fermentation alcoolique.— Alcool éthylique,
alcool ordinaire, esprit de vin.

Une solution de sucre glucose, étant additionnée d'un

peu de leviire de biére et abandonnée & une température
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convenable, on observe, au bout de quelque temps, la forma-
tion d'une écume et la production de bulles de gaz ; la liqueur
finit par perdre sa saveur sucréde et par acquérir une odeur
vineuse. Cette fermentation peut durer plus d’'un jour.

Dans une cornue on mettra 30 gr. de sucre glucose,
quon dissoudra dans 200 centimétres cubes d’eau et on addi-
tionnera de 10 centimeétres cubes de leviire fraiche. La tem-
pérature étant maintenue de 254 300, en immergeant la cornue
dans de l'eau a cette température, le sucre glucose se dé-
double, sous l'influence de la leviire, en alcocol et en anhy-
dride carbonique, que l'on pourra recueillir si 'on opére la
fermentation dansune cornue munie d’un tube de dégagement
aboutissant sous une cloche.

C,H,,0,=2C,H,O 4 2CO,.

Tel est le résultat de la fevmentation alcoolique. Le dédou-
blement est toujours accompagné de la production d’'un peu
de glycérine, d’acide succinique, etc. (94 °/, de glucose, 4
peu pres, se dédoublent en alcool et gaz carbonique, tandis
que 6 ¢/, servent pour les autres produits).

Aprés un certain temps, le mouvement de fermentation
sarréte; il n'y a plus de sucre dans la liqueur, mais de 'alcool
mélangé de plus ou moins d’eau.

Il suffira alors de munir la cornue d'un réfrigérant de
Liebig (fig. 377) ct Von distillera le lendemain.

Le produit de cette distillation est de l'alcool aqueux
qu'on pourra concentrer par des distillations successives, en
ne recueillant chaque fois que la premiére partie du liquide
distillé. On pourrait obtenir par une scule distillation un
alcool fortement enrichi en se servant d'un des appareils

analyseurs que nous avons étudiés pour la distillation frac-
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tionnée (v. p. 204 el p. 205), On ne pourrait, cependant, par
ce procédé, débarrasser 'alcool de toute son eau : il en reste
toujours 4 4 5 ).

Pour arriver a avoir de l'alcool absolu, on peut mettre
dans l'alcool aqueux du carbonate de potassium solide. Ce
sel absorbe rapidement I'can ct se dissout; on voit alors se
former deux couches dans le liquide : l'une inférieure, de
solution de carbonate de potassium; lautre, supérieure,

d'alcool, de sorte qu'avec une quantité suffisante de sel de

Fig. 377.

potassium on peut, en répétant plusicurs fois le traitement,
enlever toute l'ean de l'alcool. On décantera la couche supé-
rieure et on la distillera pour obtenir Talcool absolu. Clest cet
alcool qu'on appelle alcool éthyligue, hydrate d'éthyle, hydroxyde
d'éthyle, ou aussi alcool vinique, alcool ordinasve ou esprit de vin.
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150. Diastase. — Maltose.

La germination des grains est accompagnée d'une modi-
fication dans la nature des composants de ces grains et il
se développe un principe azoté, plus ou moins complexe,
désigné sous le nom de diastase. Le grain germé ou malt est
caractérisé par les propriétés de ce principe azoté, La dias-
tase jouit, dans certaines circonstances, de la propriété de
faire passer Yamidon 4 l'état de maltose.

Pour préparer du maltose, on prendra 20 gr. d'amidon
qu'on délaye a froid dans 5o centimétres cubes d'eau, D’autre
part, on met 50 centimétres cubes d’eau dans une capsule de
porcelaine et on fait bouillir, puis on laisse tomber en mince
filet 'amidon délayé dans cette eau bouillante en agitant
celle-ci, L’amidon se transforme en empois, on refroidit a
la température de 63 4 68° C, [Yautre part, on a.préparé, une
heure 4 lavance, une macératicn de 10 grammes de malt
broyé dans 50 cc. d’'eau a 600 C; on laisse réagir en agitant
de temps en temps.

On m¢lange ces deux liquides, on maintient la tempé-
rature de 60 & 650 pendax;t une heure environ. La consistance
de Vempois a disparu et la masse est devenue bien fluide,
On fait alors bouillir. On filtre & chaud. Le liguide clair est
sucré et contient le maltose, que Ton pourrait obtenir en
faisant évaporer le produit au bain-marie, puis reprenant le
résidu par de l'alcool fort qui dissout le maltose et laisse
comme résidu la dextrine qui est formée en méme temps que
le maltose par l'action de la diastase du malt. La solution
aleoolique de maltose évaporée laisse cristalliser le maltose
qui est un sucre directement fermentescible C,,H,,0,,, cest-
a-dire de méme formule que le saccharose et qui réduit la
ligueur de Fehling comine le glucose.
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151. Biere. — Alcool obtenu par la distillation de
la biere ou du vin,

C'est par suite d'une réaction identique que la matiére
amylacée du grain employé a la fabrication de la biére et
des eaux-de-vie, est saccharifice dans la cuve-matiére des bras-
seurs et des distillateurs. De la levlre de biére, ajoutée en-
suite 4 la liqueur sucrée de maltose, ainsi obtenue, y produit
la fermentation alcoolique et on peut retirer 'alcool du pro-
duit fermenté par une distillation ; c'est ce que font les distil-
lateurs d’eaux-de-vie, etc.

" On mettra de la biére dans une cornue et on chauffera
pour en extraire l'alcool par distillation (v, fig. 377). Comme
la biére n’en contient que peu (4 4 8 %), on recueillera seu-
lement un volume de liquide distill¢ égal au tiers du volume
de la biére soumise a la distillation ; le produit ainsi obtenu
contiendra 12 d 25 9/, d’alcool éthylique.

Ce qui reste dans la cornue, étant débarrassé de tout
l'alcool, sera transvasé dans une capsule, puis on en évapo-
rera le contenu au bain-marie. On obtient alors une masse
brunatre d'un résidu, désigné sous le nom d’extradt, formé de
toutes les matiéres dissoutes dans la biére et non volatiles,
dexfrine, glucose, matiéres azotées, matiéres salines, etc.

Le vin qui contient, en général, 7 & 15 9/, d’alcocl, est
aussi un liquide fermenté; en le distillant, on obtient de
Vesprit de vin ou alcool vinigue ou alcool éthylique de la meme

maniére qu'avec la biére,

152. Fermentations lactique et butyrique.

Nous avons vu que sous linfluence du fevment alcoolique
(mycoderma ou saccharomices cevevisie), le sucre glucose se dédou-

blait en alcool et anhydride carbonique. Ce n'est point 13 la
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seule fermentation que le sucre puisse subir, il peut, sous
T'action du ferment lactigue, étre transformé en acide lactique,
et celui-ci, sous laction du ferment bulyvigue, tire transformé
en acide butyrique. Ces deux fermentations sont importantes,
tant dans l'industrie des biéres et des alcools, que dans l'in-
dustrie du lait et du fromage.

L’acide lactique se trouve dans le lait aigri, dans les
eaux des amidonniers, dans le jus fermenté des betteraves,
dans la biére aigrie, dans le levain des boulangers, etc.

Quand on prend du lait additionné de sucre et de craie
et quw’'on abandonne au repos, la fermentation lactique se dé-
veloppe; au-dessus du dépot blanc de caséum et de craie, on
voit souvent des taches d'une substance grise qui, d'autres
fois, se trouve disséminée dans le dépdt : cest du ferment
lactigue.

On prendra de cette masse, qu'on sémera dans une so-
lution de 100 gr. de sucre dans 500 cc. additionndée de 35 gr.,
de craie 1évigée et 500 cc, d’eau de leviire, c.-a.-d. d'eau qui,
aprés ébullition avec de la leviire de biére, a été filtrée avec
soin. On met dans une étuve réglée enire 3o et 350 C, et on
peut, dés le lendemain, constater une vive fermentation, le
liquide se trouble, la crajie se dissout dans l'acide lactique
qui se forme et elle peut méme, si I'on n'en a pas mis en trop
grande quantité, disparaliire en entier; son gaz carbonique se
dégage et, finalement, il ne reste au fond du vase qu'une sub-
stance analogue a celle que l'on a semdée, cest du ferment
lactique qui s'est accru et développé. Cest un ferment aérobie
qui, au microscope, se présente sous forme de petits articles
immobiles, étranglés en leur milieu, bien potelés, et assez
réfringents.

Sous I'influence de cette fermentation, qui ne se fait bien
qu'en l'absence d’acides (c'estla raison de I'addition de craie),
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une molécule de glucose se transforme en deux molécules
d'acide lactique.

c,H,,0,=2C,H,O,
2C;H,,04 4 2CaCO; = 2(C,H,0,),Ca + 2H,0 + 2CO,

Le sucre de lait subit plus aisément que le glucose la
fermentation lactique; c'est ainsi que cette fermentation se
fait si souvent spotnanément dans le lait,

Pour avoir 'acide lactique, on filtrera la liqueur pour Ila
séparer d’'avec le ferment, la liqueur claire de lactate de
chaux est évaporée jusqu'a consistance sirapeuse, et laissc
cristalliser du lactate de chaux que l'on peut purifier par
cristallisation répétée. Une solution de lactate de chaux sa-
turée avec de l'acide oxalique, donne un précipité d'oxalate

calcique et de l'acide lactique en solution,

Acide butyrigue. Le lactate de chaux obtenu comme nous
venons de le dire par la fermentation lactique, peut lui-méme
subir des fermentations dont la plus intéressante se fait sous
l’inﬂugnce du jerment butyrigue de Pasteur pour transformer
le lactate en butyrate de chaux,
2(C,H,0,),Ca+4-11,0=(C,H,0,),Ca+4 CaCO,;4-3CO,+48H

2(C,H,O,) = C,I1,0, + 2C,0 + 4H
gest-3-dire que 2 molécules d'acide lactique se transforment
en 1 molécule d'acide butyrique avec dégagement de 2 molé-
cules de CO, et de 4 atomes d’hydrogéne.

Ces deux formules de transformation sont loin d'étre
d'accord avec U'expérience qui donne des résultats fort irrégu-
liers, dépendant de la vitalité du ferment, de son 4dge et des
conditions chimiques et physiologiques du milieu fermentant,
Cette fermentation marche en général assez lentement (un
mois); quand la fermentation lactique s'est terminée, c.-a.-d.
qu'il n'y a plus de sucre 4 transformer, si on laisse la masse

fermentée soumise 4 V'étuve de 30 a 750, on voit un nouvecau
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dégagement de gaz se produire dans lequel on peut déceler
le CO, et I'H, puis Ic dégagement cesse et au lieu de lactate
de chaux on trouve du butyrate. Celui-ci saturé par de 'acide
chlorhydrique étant soumis a distillation, laisse distiller de
Peau et de l'acide butyrique, liquide dont le point d'ébullition
est de 1600°.

153. Extraire I'huile de graines de lin. — Corps
gras neutres.

Les graines ayant été réduites en farine et séchées, nous
en mettrons une certaine quantité dans un cornet de papiera
filtrer et faisant usage d’'un appareil de déplace-
ment, nous ecxtrairons la matiére grasse en la
dissolvant dans de Péther anhydre (fig. 378).
L’appareil a déplacement que nous allons utiliser
est celui de Soxhlet que nous avons décrit mais
non figuré, page 152. La partie supérieure est un
condenseur, genre Liebig; a boules. Les vapeurs
d'éther s'y condensent et retombent sur la poudre
dont il s'agit d'extraire la matiére grasse et enfer-
mée dans le cornet de papier 4 filtrer dans le corps
du milieu de 'appareil; I'éther s’y accumule jus-

qu'a la hautcur suffisante pour amorcer le tuyau

en syphon de gauche et I'éther tombe alors dans
le matras inférieur. On pose celui-ci dans un bain-
marie, Véther se vaporise, la vapeur passe par le
tuyau de droite et va directement au condenseur
supérieur. On répete huit a dix fois le syphonage
et toute la matiére grasse se concentre dans le
matras inférieur.

11 suffira alors d'enlever le matras inférieur,

de distiller ’'éther au bain-marie et l'huile extraite

restera dans le matras.
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Les graisses et les huiles naturelles sont des mélanges
de corps gras neutres, spécialement de tristéarine, de tripal-
mitine et de trioléine, qui ne sont que des éthers de la glycé-
rine C,H(OH),.

Pour obtenir cet alcool triatomique, on partira de ces
corps gras neutres en leur faisant assimiler les éléments de
trois molécules d'eau, pour les dédoubler en acides gras et
en glycérine :

C,H(C,¢H;;0,); +3H,0=C H (HO), 4+ 3C,,11,,0,.
tristéarine glycérine acide stéarique
 Clest ce phénoméne de dédoublement qui a recu le nom
de saponification, Il peut s'opérer, soit sous linfluence des
bases, sous celle des acides, soit méme sous celle de la
vapeur d’eau surchauffée.

Clest cette réaction qui a lieu dans la préparation des
savons, formés de stéarates, palmitates et oléates métalliques.
Les savons alcalins seuls sont solubles.

Le liniment oléocalcaire, si utile pour la guérison des brii-

lures, est un savon calcaire.
154. Savons alcalins. — Acides gras.

Voici comment on peut préparer du savon sodique.

On prend une lessive de soude caustique, marquant
16° B¢ ; on la met dans une capsule et 'on chauffe 4 I'ébulli-
tion; on y introduit par petites parties de I'huile d’'olive et
on agite constamment : le liquide prend une apparence lai-
teuse, l'huile s'¢émulsionne, se saponific et au bout d'un cer-
tain temps, assez long, la réaction est compléte. Pour séparer
de la lessive le savon ainsi produit, on utilise la propriété
qua l'eau salée de ne pas dissoudre le savon ; on ajoute donc
un peu d’une solution saturée de sel. On agite avec soin,

puis on laisse reposer, le savon formé vient surnager et,
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aprés refroidissement, se présente en une couche solide, d'un
blanc un peu jaunitre. Clest le savon sodique qui, industriel-
lement, est préparé pour savon blanc, savon dur, par opposition
au savon potassique, qui constitue le savon mou.

La glycérine produite péndunt cette réaction reste dans
la lessive salée et pourrait ¢tre isolée par unc distillation dans
un alambic traversé par un courant de vapeur d'eau sur-
chauffée a 3000,

Nous allons voir au n° 155, lors de la préparation de la
glycérine, comment on obtient le savon plombique.

Si l'on traite un savon par de l'ean acidulée d'un acide
minéral, on isolera le ou les acides gras (oléique, palmitique
ou stéarique), qui formaicent ce savon.

Dans l'industrie, on produit, par divers procédés de sa-
ponification, un mélange complexe de ces acides gras qui
sont assez bien séparés mécaniquement, par expression, en
acides gras solides (acide stéarique et acide palmitique, dési-
gnés vulgairement sous lc nom de stéarine et utilisés dans la
fabrication des bougies), et en acide gras liquide (acide oléi-

que appelé vulgairement oléine).

155. Glycérine. — Savon de plomb, emplatre
simple.

La glycérine est un alcool triatomique que Yon retire
des graisses,

Pour préparer la glycérine, nous allons saponifier unc
matiére grasse neutre par de la litharge et obtenir, en méme
temps, le savon plombique, utilisé en chirurgie sous le nom
Qemplitre simple.

On prend 100 grammes d'axonge, 100 grammes d'huile
d'olive et 100 grammes de litharge en poudre fine; on fait
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fondre dans une capsule, puis on y ajoute 200 grammes d’cau.
La masse, étant chauffée, on remue constamment au moyen
d'une spatule en verre et on remplace par de I'eau chaude
celle qui s'évapore. La litharge perd sa couleur et il se forme
une massc molle, gris jaunatre ou rosée, durcissant par le
refroidissement et insoluble dans leau, cest Uemplitre ou
savon de plomb.

Aprés avoir séparé 'eau, on la traite pour en retirer la
glycérine qui s’est formée lors de la saponification. Cette ecau
est précipitée par un courant de gaz acide sulfhydrique, pour
en séparer le plomb qui pourrait s’y trouver; on filtre et la
liqueur claire est évaporée jusqu'a consistance sirupeuse. On
a ainsi la glycérine, CgH, O, ou C,H(XO),, alcool triato-
mique, produit du dédoublement des corps gras.

156. Mannite.

La manne des pharmacies est un suc concret, fourni par
plusieurs variétés de frénes; elle contient de la mannite,
C¢I4(OH), (alcool hexa-atomique), du sucre et de la dextrine.

Parmi les différcntes sortes commerciales, c’est la manne
en laymes qui contient le plus de mannite (50 a 6o 9/}, et par
suite, c'est elle que l'on emploie pour en extraire cette
substance.

Pour cela, on mettra une partie de manne dans un verre
de Berlin, forme haute, et l'on traitera par une partie d’alcool
4859 ; on fera bouillir, en veillant & ce que les vapeurs
d'alcool ne puissent senflammer; on remuera au moyen
dun agitateur en verre, puis l'on décantera; on laissera
refroidir ensuite la liqueur claire. La mannife cristallise par
le refroidissement.

Pour retirer toute la mannite, on devra répéter cinq ou
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six fois ce traitement; mais on fera micux d’employer un
appareil déplacement (v. p. 151), celui de Soxhlet, par ex.,
que nous avons utilisé au n°® 153,

La mannite a une saveur douce, sucrée comme les
sucres; cest pour cette raison que, dans le tableau du no 177,
nous renseignons les réactions de ce sucre alcool, & cété de

celles des saccharoses et des glucoses,

157. Alcool sodé, éthylate de sodium.

Quand on fait réagir du sodium sur de I'alcool absoluy,
on remarque un dégagement d’hydrogéne en méme temps
que le liquide s'échauffe; le sodium se dissout et il se forme
de 1'éthylate de sodium qui, si on a fait agir suffisamment
de sodium, cristallise en lamelles blanches par le refroidis-

sement.
C,H,(HO) + Na = C,H,(NaO) + H.

Cet alcool sodé, mis au contact de l'eau, réagit en don-
nant lieu 4 de Vhydroxyde de sodium et & une régénération
d’alcool,

C,H (NaO) 4 11,0 = C,H (HO) 4+ NaHO.

La solution de soude 6austique dans l'alcool joue sou-

vent, dans les réactions, le méme role que l'alcool sodé.

158. Chlorure d’éthyle. — Ether chlorhydrique.

Pour préparer cet éther simple, on prendra deux parties
d’alcool a go° ot T'on ajoutera une partie de chlorure de zinc
fondu; ce mélange scra mis dans une cornuc tubulée; onle
fera traverser par du gaz acide chlorhydrique sec jusque
saturation, et 'on abandonnera ce liquide pendant une jour-
née 4 lui-méme; on chauffera ensuite au bain-marie. Le

chlorure d'éthyle se dégage, en méme temps que de lacide
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chlorhydrique, que l'on séparera en faisant passer les vapeurs
a4 travers un flacon laveur rempli d'eau 4 une température
de 16 4 20°; le chlorure d’éthyle qui bout a 120, ne sera pas
absorbé. On le séchera en le faisant passer & travers une
éprouvette remplie de ponce sulfurique, puis, au lieu de
le condenser en le conduisant 4 travers un serpentin, plongé
dans un mélange réfrigérant, on le recueillera gazeux sur
une cuve a eau contenant de I'eau & une température de 20
430° C.

On peut, avec avantage, si on veut lobtentr a Détat liguide,
opérer l'é¢thérification en vases clos sous pression. L’alcool
mélangé de chlorure de zinc fondu et saturé de gaz HCl sec
scra mis dans un tube scellé, ou dans une ampoule bien solide
scellée qu'on entourera d'un linge pour dviter les mauvais effels
dune explosion possible. On mettra le tout dans un bain-marie
et Yon chauffera & I'ébullition pendant deux ou trois heures,
Aprés cela, on verra que le liquide forme alors deux couches
superposées : le chlorure d'éthyle surnage. On laisse bien
refroidir dans un mélange réfrigérant, puis on recucille I'éther
dans un tube refroidi, qu'on scelle de nouveau avec toutes
les précautions indiqués p. 210, car cet éther bouillant a

120 C est incommode & manier et 4 conserver,

15g. Sulfhydrate d’éthyle, mercaptan. — Sulfure
d'éthyle.

On fera d’abord une solution alcoolique saturée de potasse
caustique, on la mettra dans un flacon de Woolf et on la
soumettra 4 un courant d'acide sulfhydrique lavé jusqu’a
saturation compléte : on obient une solution alcoolique de
sulfhydrate de potassium, KHS, qui sera ensuite soumise a
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un courant de vapeur de chlorure d’éthyle préparé, lavé et
séché, comme il vient d’étre dit au n°® précédent,
KHS -+ C,H,Cl = KCl 4 C,H (HS).

Le KCI qui se forme, se précipite, on décante avec soin
et on distille le liquide au bain-marie.

Le produit distillé est ensuite additionné d’eau pour
séparer le sulfhydrate d’éthyle, liquide incolore, bouillant &
360, trés peu soluble dans l'eau.

Ce corps, cn réagissant sur l'oxyde mercurique; donne
lieu & une masse cristalline blanche, sulfure double de mer-
cure et d'¢thyle.

. C,H,
H

Cette réaction explique le nom de mercaptas donné a ce

S+HgO= (CuHo)s % S, +H,0.
Hg

sulfhydrate d'éthyle, mercurium captans,

Pour préparer le sulfure d'éthyle (C,I,),S, il faut avant
de saturer, comine ci-dessus, la solution alcoolique de potasse
caus-tique par P'acide sulfhydrique, la diviser en deux parties
égales et une moitié seulement sera saturée; on ajoutera
ensuite 'autre moitié¢, de maniére a obtenir le monosulfure
de potassium (v. n° 67). On traitera ensuite cette solution par
la vapeur d'ether chlorhydrique et on achévera toute la
préparation comme il vient d'étre dit pour le sulfhydrate
d'éthyle. On obtient ainsi du sulfure déthyle (C,H,),S,
liquide incolore, insoluble dans l'eau et bouillant a gze.

160. Iodure déthyle. — Kther iodhydrique,

On préparera ce corps, assez aisément, en faisant un
mélange de 10 parties de phosphore rouge et de 5o parties
d'alcool fort (go a 959), auquel on ajoutera, avec précaution
par l'entonnoir 4 robinet (fig. 379) et en plusieurs fois, 100 p.
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d'iode en solution alcoolique concentrée, Le ballon ou s’est
fait lc mélange, sera mis dans un vase plein d’eau froide, pour
éviter toute élévation de température, On l'abandonnera
vingt-quatre heures a lui-méme, en agitant de temps en
temps, puis on distillera au bain-maziie.

La réaction qui a lieu est la suivante :
Ph 4 5C,H,(HO) + 5 -= 5C,H,[ + H,PhO, + H,0.

Fig. 37q.

Il se forme donc, outre de l'éther iodhydrique, de Tacide
phosphorique, qui réagit aussi sur une molécule d’alcool.

L'iodure d’éthyle qui distille n'est point pur; il contient
de Falcool non attaqué et parfois un peu diode. Aprés I'avoir
recueilli, on le lave avec un peu d’eau, puis, sl est coloré,

avec une solution faible de soude caustique. L’iodure d’éthyle
Chimie 29
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se rassemble au fond de 'eau de lavage; on décante, on dés-
hydrate sur du chlorure de calcium et enfin on rectifie.

Le produit pur bout a 7oe.

REACTIONS DE L'ACIDE SULFURIQUE SUR L'ALCOOL ETHYLIQUE.
Il y a 4 considérer trois cas particuliers :

161. a) Réaction a une température modérée. —
Formationd’acide sulfovinique, sulfate monocéthylique.

On prendra des volumes égaﬁx d’alcool et d’acide sulfu-
- rique concentré; le vase contenant l'alcool étant placé dans
un autre rempli d’eau froide pour empécher U'échauffement
sous linfluence de la réaction, on y ajoutcra l'acide sulfu-
rique sous forme d'un mince filet et en agitant. On doit éviter
que la température du mélange ne monte trop; elle doit en
tout cas rester inféricure 4 100°. La réaction se fait méme a
froid, mais plus lentement.

Le mélange, ainsi obtenu, peut étre chauffé aun basn-marie
jusqu'a ébullition del’eau du bain, ou micux au ban de vapeur
(voir p. 117%).

On refroidit ensuite et on étend d'eau. La réaction qui
s'est opérée est traduite par la formule :

C,H
C,H(HO}-H,80,=" ** | SO,4H,0.

acide sulfovinique.-

Clest-d-dire qu'il s'est formé du sulfate monvéthyligue ou
acide sulfovinique, désigné aussi sous le nom d'acide éthyl-
sulfurique.

Si Ton sature la liqueur, jusqud cessation defferves-
cence, par du carbonate de baryum, la partie de lacide

sulfurique qui n'aurait pas pris part a la réaction, est préci-
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pitée, tandis que le sulfovinate de baryum, formé par cette
addition, est soluble; aprés avoir filtré pour séparer cette
solution, on peut évaporer et faire cristalliser.

Pour avoir Vacide sulfovinique, il suffit de précipiter le
baryum de ce sulfovinate au moyen d'une quantité exacte-
ment équivalente d'acide sulfurique dilué, en prenant tous
'les soins nécessaires (voir ne 71) pour une saturation de
‘ce genre.

On pourrait concentrer P’acide sulfovinique par évapo-

ration dans le vide.

162. b) Reéaction a la température de 140° a 1450,
Oxyde éthylique, oxyde d'éthyle, éther ordinaire, appelé
aussi, mais improprement, éther sulfurique.

On placera dans une cornue C tubulée un mélange de
-neuf parties d’acide sulfurique concentré et de cinq parties
d’alcool éthylique a go centiémes. A la tubulure, on adaptera
un thermomeétre T (voir p. 196), et un tube i robinet B
(fig. 380). On chauffera de facon 4 maintenir la température
entre 1400 et 145°, par exemple au moyen d'un bainmarie S,
“dont le liquide est une solution saturée d'azotate de calcium;
en méme temps, on laissera arriver dans la cornue un mince
filet d'alcoal, de maniére a ce que le mélange, continuant a
bouillir, conserve le méme volume et la méme tempévature.

11 se produit ainsi de 1'éther ordinaire, (C,H,),0, que T'on
peut obtenir d’'une maniére continue; une méme quantité
limitée d'acide sulfurique sert & éthérifier une quantité illimitée
d’alcool, qui, venant d’'un flacon de Mariotte A, placé 4 un ni-
veau supérieur 4 la cornue, sera introduite réguliérement par
le tube & robinet dans la cornue, & un niveau supérieur a
celle-ci. On condense au moyen d'un réfrigérant de Liebig L.,
adapté au col.
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La théorie de l'éthérification peut étre traduite par les
formules suivantes, eny considérant deux phases successives :
1. Formation de sulfate monoéthylique ou acide sulfovinique.
C,H,(HO) + H,SO, = C,H,

g { SO+ H,C

Fig. 3s0.

2. Réaction Cu sulfate monoéthylique sur I'alcool,
formation d'oxyde d'thyle ou éther ordinaire,
C,H,

C,H
g { SOL+ CJP(HO) =" | O +[H,SO0,.

C,H,
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Le produit n'est pas de I'oxyde d'éthyle pur : il renferme
de T'alcool, de Teau et divers produits acides. On le purifiera
donc par des lavages avec du lait de chaux ct avec de l'eau
pure puis on rectifiera au bain-marie, aprés lavoir fait
digérer avec du chlorure de calcium, pour retenir l'eau et
Talcool dont les derniéres traces sont difficiles 4 cnlever. On
terminera la dessication en mettant I'éther en contact avec du
fil de sodium, ce qui permet d’'obtenir de l'éther pur et an-

~hydre. Ce fil de sodium s'obtient au moyen d'une presse
spéciale qui force le sodium a passer par un trou trés petit.
Le filde sodium est recu dans le flagon méme ou 'on conserve
Téther Ce flacon sera ensuite muni dun bouchon portant un
petit tube en S dans la boule duquel on met une gouttelette
de mercure pour donner libre sortie a I'hydrogéne qui se

dégage par suite de la réaction du sodium sur l'cau.

163. c¢) Réaction A une température supérieure a
150°. — Formation d’éthyléene, C,H,, hydrogene bicar-
bone, gaz oléfiant.

On fera d'abord un mélange de une partie d’alcool,
versé petit 4 petit et en agitant, dans six 4 dix parties d’acide
sulfurique concentré. Ce mélange bien agité sera ensuite
introduit dans une cornue tubulée ou dans un grand ballon.
On ne remplira l'appareil qu'au quart, par suite du boursou-
flement, et on y mettra, avant de commencer a chauffer, du
‘gros gravier bien quartzeux jusqu'a mi-hauteur de lacide,

C,H {HO)+ H,SO, =C,H, + H,0 + H,50,,

La réaction est une simple déshydratation de l'alcool;
l'eau mise en liberté est absorbée et retenue par l'acide sulfu-
rique concentré qui est en excés.

La cornue sera munie d'un tube 4 entonnoir et d'un tube

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



434 BICHLORURE D'ETHYLENE

abducteur qui conduira le gaz 4 travers un premier flacon
laveur, contenant de 'eau, puis a travers un second contenant
une solution de soude caustique, pour retenir les anhydrides
sulfureux et carbonique qui se produisent par la réduction
d’une partie de l'acide sulfurique et I'oxydation du carbone.

Le gaz éthyléne, C, X, ainsi lavé, sera recueilli, malgré
sa solubilité, sur I'eau; on pourrait employer avec avantage
de leau chaude dans la cuve,

Quand on veut obtenir de fortes quantités de gaz éthyléne, oun peut-
avec avantage introduire dans l'appareil producteur en marche, un mince
filet d'un mélange de z parties d’alcool avec 2 parties d’acide sulfurique
concentré, ce mélange étant placé dans un entonnoir 4 robinet pour en
régler 'arrivée, de maniére 4 avoir une production constante de gaz sans

trop de mousse.

Données numérigques. 1La densité de ce gaz par rapport A ['air est
0,978 — 1 litre (0° et 076 de p.) pese 1872b4. Liquéfié & — 10 sous la pres
sion de 42 atmosphéres.

Expériences. Combustion avec flamme trés éclairante — briler de
ce gaz dans dn chlore, avec production de noir de fumée — faire passer
un courant de ce gaz dans un tube en porcelaine chauffé au rouge blanc :

dépét de carbone graphitoide.

164. Bichlorure d’éthylene, bichlorure éthyléni-
que, ligueur des hollandais. — Chlorures d’éthyléne
chlorés. — Ethylénes chlorés.

L’éthyléne que nous venons de préparer, a été appelé
gaz oléfiant par suite de la propriété qu’il a de se condenser,
sous Finfluence du chlore, en un ligquide huilenx désigné
sous le nom de liguenr des hollandass parce quelle a ét¢ décou-
verte par quatre chimistes hollandais (1795).

Pour obtenir ce corps, chlorure d’éthyléne, on prend
une allonge droite {voir p. 1g96) dans laquelle on met quel-
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ques fragments d'antimoine et qu’on relic a uncallonge courbe
(fig. 381), dont l'extrémité communique a un flacon ¢, le -
goulot de celui-ci est muni d'un autre tube qui vient plonger
dans un verre 4 pied 4 contenant de la soude caustique. On
fait arriver, d'une part, un courant de chlore lavé et d’autre
part, un courant d'éthyléne purifié dans de l'eau et dans’ de
la potasse caustique, pour bicn le débarrasser de Yanhydride

, .

:
Ethyléne; -,

Fig. 381,

sulfureux et des vapeurs d’alcool et d’éther qui pourrajent sy
trouver. Ces deux gaz viennent se réunir dans Yallonge, le
chlore par la tubulure a, I'éthyléne par la tubulure & d'un
tube de réunion. On commence par remplir 'appareil d’éthy-
léne et on régle la marche des gaz de maniére a ne jamais
avoir de chlore en excés.

On observe, aprés quelque temps, des gouttelettes hui-
leuses qui se condensent sur les parois et se réunissent
enfin dans le flacon ¢ Le gaz en excés est absorbé dans de
la soude en 4.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



456 BIBROMURE D'ETHYLENE

Ce chlorure d’éthyléne est impur et mélangé de divers
dérivés chlorés et de chlorure d’antimoine. On le lave dans
de T'eau un peu acidulée, puis I'ayant souliré au moyen d'un
entonnoir 3 robinet, on le déshydrate en le mettant digérer
avec des fragments de chlorure de calcium, puis, le distillant,
on recueille ce qui passe de 82 4 850 C; cest du bichlorure
d'éthyléne C,H,Cl,. '

Ce bichlorure d’éthyléne. traité & I'ébullition par une solution alcoe-
lique de potasse caustique, perd une molécule d'acide chlorhydrique et il

se produit de I'éthyléne monochloré, gaz liquéfiable a — 13° C, d'aprés la
réaction :
C,H,Cl, }- KHO = C,H,Cl -} KCl{- H,0.

Cet éthylene chloré peut, comme 1'éthyléne, absorber directement du
chlore et former du bichlorure d'éthyléne monochloré : '
C,H,Cl 4 CI, = C;HCICI,.

En continuant de méme, on peut, avec certaines précautions, obtenir
les divers chlorures d'éthyléne chlorés :

C,H, Cl,, chlorure d'éthyléne, liq., bout 4 820
C,H,CICl,, — — monochloré, — 1150
C,H,C1,Cl,, —_ —_ bichloré, — , 1380
C,HCIL.CL,, — s trichloré, — 1540
C,Cl,Cl, ou C,Cl, — — perchloré, — 180

sesquichlorure de carbone
lesquels, par le traitement avec la solution alcoolique de potasse, four-

nissent la série des éthyléncs chlorés :

Ethyléne C,H, gaz liquéfiable & — 1100
» monochloré C,HCl, » » — 130
» bichloré¢ C,H,Cl,, lig. bouillanta — 35¢
» trichloré C,HCl,, » »
» perchloré C Cl,. » » —117°

{protochlorure de carbone)

165. Bibromure d’éthyleéene.

Si, au lieu du chlore, on fait réagir le brome sur l'éthyléne, on a une
opération qui marche beaucoup plus nettement et plus rapidement et I'on
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obtient un bromure d'éthyléne C,H,Br, espce de liqueur des Hollandais,
ol le brome remplace le chlore, et qui peut donner lieu, par réactions
successives de la potasse et du brome, a une série d'éthylénes bromés, tout
a fait analogue i celle dérivée du chlorure d'éthylénc.

On fera ce bromure en mettant du brome et de T'eau
dans un appareil barboteur, tube 4 boules de Liebig ou
autre; on le fait traverser par un courant d'éthyléne, purifié,
comme nous l'avons dit au n® 163, par de l'eau et de la po-
tasse caustique et I'on voit 'éthyléne se dissoudre ; les boules
du tube de Liebig s'échauffent et le liquide se décolore, On
évitera un trop fort échauffement du barboteur en le plon-
geant dans un bain deau froide. Le bibromure d’éthylene
qui s'est formé par la réaction, est un liquide incolore, inso-
luble dans l'eau, bouillant & 1310 C. On le séparera d'avec
l'eau au moyen d’un entonnoir & robinet; on le lavera avec
une solution trés faible de potasse caustique, puis on le des-
séchera avec du chlorure de calcium. Le liquide isolé sera

soumis 4 une distillation fractionnée.

166. Glycérine trinitrique, triazotate de glycéryne,
éther trinitrique de la glycérine, triazotine, désignée
vulgairement, mais improprement, sous le nom de nitro-
glycérine.

Accidents. En faisant cette prépara.tion, on ne devra point perdre
de vue que la nitroglycérine est dangereuse a manier, qu'elle détone
viclemment et parfois spontanément. On n'opérera donc que sur de trés
petites quantités, de maniére 4 n'obtenir que quelques gouttes du produit,
quantité suffisante pour en démontrer les propriétés. On ne conservera
pas cette substance qui, par suite de décomposition spontan€e, peut occa-
sionner des explosions.

Pour préparer la nitroglycérine on fait d’abord un mé-
lange de quatre volumes d'acide sulfurique 4 66° et de deux
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volumes d’'acide nitrique fumant. Cet acide azoto-sulfurique
étani refroidi, on y verse, en agitant, un volume de glycérine
sirupeuse; celle-ci se dissout immédiatement, puis le liquide
se trouble, des gouttelettes huileuses, un peu jaunitres,
montent a la surface. On verse alors le tout dans 100 a 150
volumes d’eau froide. La nitroglycérine, C;H (AzO,),, inso-
Juble dans I'cau se précipite et se rassemble au fond du vase
en une couche transparente. On décante, on lave avec de
nouvelle eau jusqua ce que leau de lavage n'ait plus de

réaction acide.

167. Nitrite d’amyle. Ether amyl-nitreux.

La préparation de cet éther est extrémement intéressante
au point de vue théorique,

L’anhydride nitreux qui sc dégage lors de la production
de Tacide oxalique (p. 482) par la réaction de l'acide nitrique
sur le sucre ou l'amidon étant dirigé dans un tube & boule
de Liebig, contenant de Talcool amylique, C,H, (OH),
I'absorption de N,O; est énergique; il v a formation d’eau
et dazotite d'amyle, C,H,,(NO,), et l'appareil séchauffe
rapidement; aussi doiton le disposer dans un vase qui, dés
que la réaction est établie, sera rempli d'un mélange réfri-
gérant (par ex., du sulfate de sodium cristallisé, mélangé
d’acide chlorhydrique ordinaire).

De cet appareil, un tube conduira les gaz en excés dans
une cheminée de fort tirage, car les vapeurs de T'éther amyl-
nitreux sont mauvaises a respirer, aussi bien que les vapeurs
rutilantes. En outre, l'acide cyanhydrique qui se produit en
méme temps que les vapeurs nitreuses s’accumule dans
Palcool et I'éther amylique.

Dés que l'opération sera a sa fin, que les vapeurs nitreu-
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ses ne seront plus absorbées, le contenu du tube & boule sera
versé dans un vase a dissolution, on y ajoutera une solution
étendue de potasse ou de soude caustique pour saturer les
acides nitreux et cyanhydrique.

L’éther nitreux surnage, on le décante, puis on le des-
séche en l'agitant avec du CaCl, en morceaux, enfin on le
distille et il passe 4 la distillation vers g60. La présence du
cyanure pourra étre facilement constatée dans les eaux de
lavage, par la formation d’un précipité de bleu de Prusse, au
moyen du sulfate ferroso-ferrique acidulé de HCI. -

168. Chloroforme. chlorure de méthyle bichloré.

Le méthane, dont nous avons vu la préparation (ne 148),
réagit directement sur le chlore d la lumiéve diffuse : on produit
ainsi divers composés chlorés, CH,Cl, chlorure de méthyle;
CH,C],,
CHCL,, chloroforme; et aussi CCly, perchlorure de carbone.

On obtiendra plus aisément le chloroforme en faisant

chlovuve de méithyle monochlové, chlovuve de méthyléne;

réagir le chlorure de chaux melé de chaux éteinte sur l'alcool
ordinaire : le premier de ces corps transformant l'alcool en
aldéhyde, puis en chloral que ’hydroxyde de calcium trans-
forme en chloroforme.

Pour cette préparation, on prendra une partie de chaux
vive, que Y'on éteint et qu’'on mélange avec huit parties de
chlorure de chaux solide ; 'on délaye dans 32 parties d'eau,
Le tout est introduit dans une cornue spacieuse, puis on
ajoute une partic d’alcool & 85 ¢/,. On ne remplit la cornue
qu'au tiers ; on agite, puis on adapte le col a2 un réfrigérant
de Liebig, La tubulure de la cornue est munie d'un thermo-
métre dont la boule plonge dans le liquide.

On laisse digérer le tout pendant plusieurs heures, puis
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on chauffe de maniére 4 porter le mélange vers 8o° 4 goc C;
la réaction s'établit, elle continue sans qu'on ait besoin de
chauffer davantage,

On laisse marcher l'opération jusqua ce que l'on ait
recueilli deux parties de liquide, qui se sépare par le repos
en deux couches, dont l'inférieure, plus dense, est formée de
chloroforme impur, .

Ce liquide décanté sera lavé vivement avec de Teau,
puis avec une solution de carbonate de sodium; on le recti-
fiera ensuite sur du chlorure de calcium.

La méthode que nous venons de décrire présente l'in-
convénient d'exiger un temps assez long. '

On peut obtenir le chloroforme beaucoup plus rapide-
ment. Pour cela, on prend une partie d’hydrate de chloral
quon agite vivement a la température ordinaire avec une
solution concentrée de potasse caustique. On laisse ensuite
au repos et l'on soutire, au moyen d'une pipette, le chloro-
forme impur pour le laver avec de l'eau distillée. On soutire
de nouveau et le chloroforme est versé dans un petit ballon
tubulé (voir fig. 262), dans lequel on a mis du chlorure de
calcium en morceaux et l'on distille en se servant du conden-
seur de Liebig. Le produit est du chloroforme assez pur.

Donndes numérigues. Le chloroforme bout 4 60,80 C; sa densité

est de 1,49, insoluble dans l'eau, soluble dans I'alcool et 1'éther; rest

un anesthésique puissant.
169. Jodoforme. Iodure de méthyle biiodé. Todure
de formyle. '

Pour préparer ce corps solide fondant 4 120° et d'une
densité de 2, on prend une solution de 20 gr. de carbonate de
soude dans 120 gr. d’eau, on y ajoute 25 gr. d’alcool & go ¢/,
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Le tout est mis dans un ballon qu'on chauffe au bain-marie.
On y ajoute, pcu 4 peu, 10 gr. d’iode qui se dissout en colo-
rart la liqueur en jaune, et cette coloration disparait peu a
peu. On retire alors la flamme du bain-marie et on laisse
refroidir le tout pour que l'iodoforme cristallise, sans s'occu-
per des eaux-méres qui pourraient encore étre retraitées. On
g¢gouttera les cristaux et on les séchera entre des feuilles de
papier Joseph. On pourra purifier le produit en le dissolvant,
i I'ébullition, dans de lalcool fort; on filtrera, puis on fera
cristalliser par refroidissement lent,

170. Aldéhyde acétique, Aldéhyde ammoniaque.

Soumettons maintenant I'alcool ordinaire & des réactions
oxydantes et préparons d'abord l'aldé¢hyde acétique, C,H,O,
qui bout 4 21°. Ia réaction est une oxydation de l'alcool,
suivie d'une déshydratation :

C,HO+ O0=CH,O0 4 H,O.

On prendra 50 grammes de bichromate de potassium
concassé en grains de la grosseur d’un pois, on les mettra
dans un ballon d’'au moins 1/2 litre de capacité. l.e bouchon
de ce ballon est percé de deux trous; dans l'un, on passe la
douille d'un entonnoir & robinet, dans l'autre un tube de
dégagement communiquant 4 un condenseur de Liebig, dis-
posé pour faire une distillation a reflux ; l'autre extrémité de
ce condenseur est prolongée par un tube qui redescend et
vient au fond d'un petit matras rempli 4 moitié¢ d’éther, Dans
le condenseur de Liebig on ménagera un courant d'eau a
25° centigrades venant d’'un réservoir mis 4 hauteur conve-
nable, Le ballon sera placé dans un bain-marie qu'on pourra
chauffer par un bec Bunsen. Tout cela étant ainsi disposé,
on fera un mélange de 50 giammes d’alcool ordinaire avec
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220 grammes d’acide sulfurique concentré, qu'en introduira
lentement dans le ballon en se servant de I'entonnoir a robi-
net; on agitera souvent, La masse s'échauffe, de l'aldé¢hyde
se produit, passe a travers le condenseur maintenu a 25° et
vient se dissoudre dans P'éther placé au bout de Pappareil.
La chaleur vaporise aussi de 'eau et de I'alcool qui, conden-
sés par le condenseur refluent dans le ballon. Ce n'est qu'a
la fin de lopération quon allume le bec Bunsen sous le
bain-marie et encore doit-on soigner pour que ni eau ni alcool
ne passent dans I'éther,

Pour isoler aldéhyde de T'éther, on fait passer dans le
mélange un courant d'ammoniaque bien séche qui y forme
des cristaux d'aldéhyde ammoniague AzH,C,H,0, qu'on sépare
cn filtrant a la trompe, on lave avec un peu d’éther, puis
on les séche entre deux doubles de papier a filtrer. Ces
cristaux sont alors mis dans une cornue refroidie avec de
Teau acidulée d’acide sulfurique en quantité suffisante, puis
on distille en chauffant légérement et en se servant d’un con-
denseur de Liebig alimenté par de l'eau glacée tout en
maintenant le ballon récepteur dans un mélange réfrigérant,
puisqu'on sait que I'aldéhyde bout 4 21°. On pourra le redis-
tiller aprés 'avoir desséché avec du chlorure de calcium en

grains,

171. Glucose, glycose. — Dextrose.

Le miel sécrété par les abeilles contient de la glucose
cristallisable, dextrose, et de la glucose incristallisable, lévu-
lose. Le miel naturel peut exceptionnellement contenir aussi
du sucre saccharose quand les abeilles se nourrissent de ce
sucre. Souvent le miel présente un aspect laiteux par suite
de la cristallisation spontanée de cette dextrose; on congoit
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que pour obtenir ce corps, il suffise d'étendre du miel (le plus
grenu et le plus blanc est le meilleur pour cet usage) sur
une brique poreuse ou sur une plaque de plitre, qui absor-
bera toute la partie fluide, tandis qu'un résidu solide, plus
ou moins cristallin, de glucose naturelle, spécialement de
dextrose, C,H,,0
purifier par un lavage avec de l'alcool froid qui dissout la

¢» recouvre la plaque poreuse. On peut la

lévulose et laisse la dextrose intacte.

172. Fécule, — Empois.

La fécule de pomme de terre, CgIl,,0y, est un hydrate
de carbone que lon rctire aisément de la pomme de terre :
il suffit pour cela de riper ce tubercule au-dessus d’'un tamis
et de laver ensuite la pulpe ainsi produite sous un cotrant
dean. Cette ean entraine, 4 travers les mailles, du tamis les
petits granules (d'un diamétre de go jusqua 185 milliémes
de millimétre) de matié¢re amylacée et s'écoule avec un aspect
laiteux, tandis que les débris de cellules de la pomme de
terre restent sur le tamis, Un simple repos permet a la fécule,
insoluble dans eau, de se déposer ; ce dépdt formé, on décan-
tera 'eau, qu’on pourra remplacer par de I'eau nouvelle, pour
opérer un lavage de la fécule, si cela est jugé nécessaire.

Cette fécule sera placée sur du papier Joseph pour en-
lever T'excés d'eau, puis sera desséchée a lair, a douce
température. :

Si T'on vient 4 faire chauffer, en agitant, de l'eau tenant
en suspension de la fécule, cette eau perd vite son aspect
laiteux, la fécule semble se dissoudre et on obtient de T'empois.

Expériences. Réactions avec l'iode. — On prendra une tranche
trés mince de pomme de terre, on l'examinera au microscope, puis on

lobservera de nouvcau apres 1'addition d’eau iodée. — On gonflera a

froid de la fécule en I'agitant bien avec une solution de potasse caustique
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diluée au centiéme, la masse ressemble 4 de I'empois. — On saccharifiera

a 65° C l'empois par de l'extrait de malt (v. p. 438).
173. Sucre de fécule, glucose.

On peut obtenir de la glucose artificielle, semblable a
la dextrose du miel, en hydratant la fécule de pomme de
terre, ainsi que cela se fait dans lindustrie.

Pour cela, on mettra dans un ballon de V'eau acidulée
du vingtiéme de son poids d’acide sulfurique et on chauffera
a I'ébullition, en faisant usage d'un courant de vapeur pour
éviter une coloration sur les parois émergées. On versera
dans ce liquide bouillant, sous forme d'un mince filet, et au
moyen d'un large tube a entonnoir pour ne pas salir les
parois, de la fécule tenue en suspension dans de 'eau froide.
En continuant a faire bouillir quelque temps, la fécule se
transforme en dextrine, puis en glucose (sucre de fécule) ;
la fécule est tout a fait transformée des qu'une goutte d'eau
iodée ne bleuit plus la liqueur (réaction de l'amidon) et
que l'alcool n'y forme plus de précipité (réaction de la
dextrine), La saccharification étant compléte, on éloignera
Tacide sulfurique par une saturation au moyen de craie en
poudre ; puis ayant séparé par filtration le sulfate de calcium
et la craie en excés, on pourra faire évaporer au bain-marie
le liquide jusqu'a consistance sirupeuse et mettre a cristalliser,

Cette derniére partie de Popération est trés lente, méme
impratiquable, quand 'on opére sur de petites quantités; on
se bornera donc a obtenir une solution de glucose dans l'eau,

Par suite de la solubilité partielle du sulfate de calcium,
la glucose ainsi produite contient toujours une quantité
suffisante de ce sel pour en conserver un gout particulier.

Expériences. Réduction de la liqueur de Fehling, — Cas de la so-
lution, acide de glucose.
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174. Amidon, — Gluten,

L’extraction de 'amidon des céréales peut se fairc aisé-
ment. On fera d’abord une pate solide de farine et d'eau;
puis en malaxant un peu de cette pite, serrée dans un nouet
de toile, sous un courant d’eau, au-dessus d'un tamis, on re-
marque que ’eau prend une apparence laiteuse : elle entraine
4 travers le tamis les granules d’amidon (plus petits que ceux
de la fécule) qui se déposent au fond du vase placé en des-
sous. Le glufen, matiére albuminoide, reste dans le nouet ou
sur le tamis et peut étre rassemblé en une masse agglutinée,
plus ou moins privée d’amidon.

Quant a 'amidon déposé sous l'eau, il n’y aura plus qu'a

- le placer, aprés décantation, sur une plaque de plitre pour
absorber l'excés d’eau, puis a faire sécher avec précaution.

On fera avec cet amidon de I'emposs comme avec la fécule.

On pourra obtenir ainsi 'amidon des diverses céréales.

Expériences. On fera 'examen au microscope des produits, en uti-
lisant ou non la réaction avec l'iode, et qui permettra de distinguer plus
aisément la forme des granules, leur diametre, etc,, fort variables suivant

I'espice des céréales dont la matiére amylacéc a été extraite. — On saccha-

rifiera 'empois par le malt et aussi par les acides.

175. Saccharose, sucre interverti, dextrose et lé-
vulose.

Le sucre saccharose proprement dit, C,,H,,0,,, sex-
trait spécialement de la canne a sucre et de la betterave.

Le commerce le fournit trés pur, a I'état de sucre blanc,
ou de cristaux incolores de sucre candi. Nous n’en prépare-
rons pas,

Cent parties d'eau seront acidulées de 1,5 partics d'acide
sulfurique, ou de 3 parties d'acide chlorhydrique; on dis-

soudra 4 froid 10 parties de saccharose, C;4H,,0,,, et pour
Chimie 30
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éviter la coloration sous linfluence d’'une température trop
élevée, on fera ensuite chauffer avec intermédiaire d'un bain-
marie salé, dont I'ébullition se fait 4 1080, Au bout de vingt
a vingt-cinq minutes, la réaction est finie.
CuHuOu +H,O0= CeHan + CaHnOa-
sucre saccharose dextrose lévulose

Le saccharose a absorbé une molécule d'eau pour se
transformer en sucre inlerverti, qui n'est qu'un meélange de
dextrose et de 1évulose.

On peut séparer ces deux glucoses, Pour cela, on ajoute
a la solution intervertie 100 centimétres cubes de lait de
chaux (1 partie de chaux vive et 20 parties d’eau) et on agite
pendant quelques minutes. On obtient une masse piteuse,
que l'on exprime 4 travers un linge.

Dans le résidu solide se trouve, outre le sulfate de chaux,
la lévulose combinée & de la chaux et le liquide emporte la
dextrose combinée a la méme base, glucosate de chaux.

En prenant le résidu solide et neutralisant avec soin la
chaux par une solution d’acide oxalique, on obtiendra un
précipité de sulfate et d’oxalate de chaux qu’on pourra sépa-
rer de la solution, qui contiendra la lévulose. On peut con-
centrer cette glucose, mais non la faire cristalliser, puisque
la lévulose est incristallisable, -

On pourrait isoler de méme la dextrose, mais on peut
faire plus simplement en précipitant, & chaud, la chaux a
I'état de carbonate par 'action d'un courant d’anhydride car-
bonique, qui décompose le glucosate et la dextrose reste en
solution.

Expériences. On chauffera un fragment de sucre ou d'un autre
hydrate de carbone sur une lame de platine et I'on observera la fusion,

puis la coloration (caramélisation) et ensuite le boursouflement et [a trans-
formation en gaz trés odorants, combustibles et enfin la combustion
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compléte du carbone d'abord formé. — Pouvoir colorant du sucre
caramélisé.

On pourra encore démontrer la présence du carbone dans le sucre
en prenant un peu de sucre pulvérisé, puis mélangé d'oxyde de cuivre,
chauffant ce mélange dans un tube 4 expérience muni d'un tube de déga-
gement qui pourra servir & conduire le gaz produit dans de l'eau de
chaux; cette eau sera troublée par l'anhydride carbonique formé. L'eau
produite s¢ condensera sur la partie froide du tube et il restera du cuivre
métallique réduit.

176. Lactose, lactine, sucre de lait.

Le sucve de lait, laclose, est aussi un sucre saccharose,

On le retire du lait.

Le lait, liquide opaslescent, tient en suspension des
globules formés de matiére grasse (beurre) qui, par le repos,
dans un lieu frais viennent 4 la surface pour former la couche
de eréme. Le lait écvimé, cn dessous, contient, outre un peu de
matiére grasse en émulsjon, divers produits solubles (certains
sels, caséine et sucre de lait).

Pour en retirer le sucre de lait, on prendra ce lait écrémé
que l'on fait cailler par I'addition de quelques gouttes d’acide
sulfurique éfendu, ou mieux de présure; la caséine, matiére albu-
minoide, devenue ainsi insoluble est séparée par le filtre et
le liquide clair qui passe, vulgairement appelé pelit-laii ou
sérusn, est évaporé jusqu’a consistance suffisante pour laisser
cristalliser du sucre de laii brut en petits cristaux irréguliers,
On.pourra le purifier en le redissolvant dans de Teau, en
décolorant la solution au moyen de noir animal et en faisant

cristalliser de nouveau.
177. Caracteres distinctifs des divers sucres.

Voici un tableau qui permcttra de comparer, d'un scull
coup d'eeil, les principales réactions et propriétés des ma-

tiéres sucrées.
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CELLULOSE NITREE 469

178. Cellulose, papier parchemin. — Nitrocellu-
lose, cellulose nitrée, pyroxiline, fulmicoton, coton-
poudre. — Collodion.

La cellulose, comme son nom Uindique, forme unc
partie constituante des cellules végétéles. La moelle de
sureau, 'ouate (coton), le papier Berzélius (papier a filtrer
ne laissant pas ou presque pas de cendres a l'incinération),

le vieux linge sont formés de cellulose presque pure,
‘ La composition de la cellulose est la méme que celle de
Tamidon ou de la dextrine, C,H,,O, ou nC;H,,0,.

Le papier, formé par de fines brindilles entrelacées de
cellulose bien feutrée, subit, au contact de I'acide sulfurique,
une transformation qui lui donne l'aspect ct la résistance a la
rupture du parchemin ordinaire; aussi, le papier ainsi trans-
formé a-t-il recu le nom de pagicr-parchemin ou parchemin végétal.

Pour l'obtenir, il suffit de plonger le papier, pendant
une 4 deux minutes, dans “un mélange refroidi, marquant
579B, de deux volumes d’acide sulfurique et un volume d’eau,
de laver ensuite 4 grande eau pour éloigner complétement
l'acide, puis de sécher. .

Le papier parchemin a des applications nombreuses, il
est souvent utilisé dans les laboratoires comme paroi mem-
braneuse, pour les expériences d'osmose et de dialyse.

~— Si l'on fait réagir a froid sur de la cellulose (ouate, par
exemple,) de l'acide nitrique fumant, on obtient un dérivé
nitré dans lequcl un certain nombre d’atomes dhydrogéne
de ta cellulose, C,H, Oy, a été remplacé par autant de molé-
cules de (AzQ,). L.e produit est désigné sous sous le nom de
pyroxyline ou coton-poudre, etc.; cest un mélange de
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470 CELLULOSE NITREE

celluloses & divers degrés de nitrification. Le maximum de
nitrification s’obtient avec des mélanges nitrosulfuriques et

6]

poudre destiné aux usages militaires; avec des acides nitriques

répond 4 une cellulose endécanitrigue, C, \H, (AzO ) coton

244 7202

un peu étendus, HAzO, + 0,68 aq. on obtient une cellulose
octonitrique, C,,H,,(Az0.),0,,,

alcool et éther et qu'on utilise pour le collodion.

soluble dans un mélange

Voici comment il faut s’y prendre pour avoir du coton-
poudre facilement soluble dans un mélange d’'alcool et d’éther.

On prend 4 gr.-douate bien blanche, on la divise en
touffes de la grosseur d'une noix, que l'on immerge pendant
hunit & dix minutes dans un mélange refroidi de 8o gr. de
nitratc de potassium bicn desséché et de 120 gr. dacide
sulfurique 4 669; on lave ensuite a trés grande eau, jusqu'a
ce que le coton poudre ne présente plus la moindre réaction
acide au papler de tournesol. On exprime l'eau, puis si on
veut le dessécher, on Veffilochera le mieux possible, on lex-
posecra & V'air, au soleil ou dans les environs d’une source de
chaleur modérée, On n'oubliera pas que lon a affaire a un
produit explosible, quoique Voxygéne y contenu ne suffise
pas pour la combustion compléte de ses éléments.

Le coton poudre, préparé de la sorte, nous servira a
faire du collodion : pour cela, on fera un mélange de 100 gr.
d'alcool & go v/y et de 30 gr. d'éther (oxyde d’éthyle) d'une
densité de 0,720 et on y mettra 2 gr. coton poudre, Au bout
de quelque temps, on obtiendra une solution mucilagineuse,
qui est le collodion employé & divers usages en médecine.

On utilise en photographie un collodion, composé de
parties égales d’alcool & go ¢/, et d'éther d’une densité de 0,74

et ne tenant que un pour cent de fulmi-coton en solution.
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FERROCYANURE DE POTASSIUM 471

179. Ferrocyanure de potassium. — Cyanure de
potassium. — Cyanure de mercure. — Cyanogene,

Le fervocyanure de potassium se prépare en calcinant en
vasge clos du charbon azoté (provenant de la carbonisation
de matiéres d’origine animale, telles que débris de corne, de
peaux, sang, ctc.) avec du carbonate de potassium et du fer,
Nous ne préparerons pas ce corps, que le commerce nous
fournit en abondance sous le nom de prussiate jaune de potasse,
K, FeCy,-+6 aq. ; mais nous nous cn servirons comme point
de départ pour les quelques préparations cyanogénées que
nous allons faire. ’

Cyanuve de potassium., Nous obtiendrons ce sel en calcinant
au rouge dans une cornue ou dans un creuset de grés bien
fermé, du ferrocyanure de potassium préalablement desséché, -
Aprés refroidissement, la cornue étant cassée, on pulvérise
la masse dure et noire qu'elle renferme et on 'épuise par de
l'alcool bouillant, qui dissout le KCy en laissant pour résidu

le charbon et le carbure de fer,
K, Fe(CAz), = 4K(CAz) + FeC, -} Az,.

La solution alcoolique ¢tant évaporée, laisse le cyanure
de potassium pour résidu. On obtient plus facilement le
cyanure de potassium du commerce, appclé souvent cyanure
de Liebig, en calcinant dans un creuset de fer le ferrocyanure
(1 p.) mélé de carbonate de potassium (3 p.); mais le cyanure
ainsi obtenu est mélé de cyanate de potassium. Clest ce sel
impur qu'on emploie en photographie et en galvanoplastie,

On n'oubliera pas que c’est un violent poison,

Cyanure de mercure. Nous préparerons ce cyanure en

décomposant le ferrocyanure par le sulfate mercurique :
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472 ACIDE FORMIQUE

1 partie de prussiate jaune et 2 parties de sulfate mercurique
sont dissoutes dans 8 4 1o parties d'eau et on fait bouillir
pendant 15 & 20 minutes. On filtre ensuite et le cyanure
mercurique HgCy,, cristallise par le refroidissement de la
liqueur filtrée.

Le cyanogéne cst préparé par la décomposition du cyanure
de mercure : on prend du cyanure bien sec, on lintroduit
dans une petite cornue et on calcine. C'est une opération
tout a fait analogue a celle de la préparation de U'oxygéne
(voir ne 13). Une partie de cyanogéne se polymeérise et reste
dans la cornue a l'état de paracyanogéne.

On recueillera le cyanogéne sur le mercure; l'eau en
absorbe 4 1/2 fois son volume. La densit¢ du cyanogéne
est 1,8064. Il se liquéfie & —20°7 en un liquide incolore.

Nous ne préparerons pas l'acide cyanhydrique qui con-

stitue I'un des poisons les plus redoutables que 'on connaisse.

180. Alcool méthylique, esprit de bois. — Acide
formique. — Formiate de plomb.

Nous verrons, n° 183, que l'acide pyroligneux brut est
mélangé d'esprit de bois brut qu’on peut isoler par distilla-
tion. C'est de ce dernier produit qu'on retire Valcool méthy-
lique du commerce par distillation.

On pourrait le former aussi en faisant réagir la potasse
caustique sur le cklovure de méthyle obtenu comme il a été dit
plus haut (n° 168).

CH,Cl 4+ KHO = KCl 4 CH,(HO.)

A cet alcool méthylique CH,(HO), se rapporte lacide
formique, CH,O,, moncbasique, de méme qu’a I'alcool éthy-
lique, C,H (110}, se rattache l'acide acétique, également mo-
nobasique. '
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Pour obtenir cet acide formique, que la nature nous
présente dans les fourmis, dans les orties, etc., on prend
parties égales de glycérine, C;H ,(OH),, et d’acide oxalique,
C,H,0,, que l'on introduit dans une cornue tubulée munie
d’un tube 2 cntonnoir et d'un appareil de condensation et
qu'on maintient vers 1oo°, au bain-marie. On continue le
chauffage tant que du gaz carbonique se dégage, par suite
du dédoublement de lacide oxalique, en présence de la
glycérine,

C,H,0, = CH,O, + CO,.

Quand tout dégagement a cessé, on ajoute cing parties
d'eau au produit de la réaction et Von distille en chaulfant
directement. On recueille ainsi de l'eau chargée d'acide
formique. On ajoute, par petites portions, de l'eau dans la
cornue, de maniére 4 ce que le niveau ne baisse pas et 'on
continue I'opération aussi longtemps que le produit distillé
contient de I'acide formique. ‘

Le résidu de la cornue est de la glycérine inaltérée a
laquelle on peut ajouter de l'acide oxalique pour recommen-
cer l'opération,

On sature 4 chaud la solution étendue d’acide formique
ainsi obtenuc par du carbonate de plomb, on filtre et on
évapore. Au bout de quelques temps, le formiate de plomb,
(CHO,),Pb, peu soluble dans V'eau froide, se dépose sous
forme de précipité cristallin, qu'on sépare de l'eau par fil-
tration. .

On pourra extraire l'acide formique de ce formiate :
aprés l'avoir séché, on lintroduit dans une petite cornue
tubulée et munie d'un condenseur de Liebig. On fait arriver
-par la tubulure un courant d’acide sulfhydrique sec a travers
le formiate de plomb, puis l'on chauffe 1égérement.
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L’acide formique se réduit en vapeurs qui se condensent
dans le réfrigérant sous forme d’un liquide bouillant vers 1000,
Pour étre purifié de I'acide sulfhydrique qui peut s’y trouver,

il devra étre rectifié sur un peu de formiate de plomb.

181, Formiate d’éthyle, éther formique, essence
artificielle de rhum.

En se servant du méme appareil qui a servi pour la pré-
paration de loxyde d’¢thyle, on mettra dans la cornue les
substances nécessaires pour faire de Tacide formique, et dans
le flacon de Mariotte, de l'alcool a go 9, qui s¥coulera, en
mince filet, dans le mélange de glycérine et d’acide oxalique
pendant que lappareil sera chauffé au bain de sable. Il se
forme, dans ces conditions, duformiate d’éthyle, CHO,,C,H,,
bouillant & 55 C, que l'on recueille impur a l'extrémité du
condenseur; il y est melangé d’eau et d’acide formique.

Le produit sera purifié¢ en y ajoutant, petit a petit, son
volume de lait de chaux; on décante ensuite I'éther, puis on
le séche sur du chlorure de calcium et on rectifie.

- C’est ce produit que Ton utilise dans la fabrication des ligueurs

comme essence artificielle de rhum.

182, Acide acétique, fermentation acétique, vi-
naigre.

L’aldéhyde préparé au n° 1o, est un composé éminem-
ment réducteur qui, en soxydant, se transforme en acide
acétique : s
C,H,O 4+ O=C,H,O,
mais on peut oxyder directement l'alcool sans passer par
l'aldéhyde. Il suffit pour cela de laisser a Vair, 4 température
de 28 a 30° C, de P'alcool étendu (go eau, 10 alcool), sous

Pinfluence du mycoderma aceti; les acétificateurs remplis de
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DISTILLATION DU BOIS 475

copeaux de hétre oue l'on emploie dans lindustrie, sont
basés sur la méme réaction, qui, prenant loxygénc a V'air pour
le fixer sur l'alcool étendu fournit ainsi le vinaigre d'alcool.
De méme le vinaigre de bi¢re, le vinaigre de vin, etc.

Expérience. Examiner au microscope Je mycoderme du vinaigre.

183. Produits de la distillation du bois : acide
pyroligneux, vinaigre de bois, acide acétique.

Nous allons voir comment on extrait Vacide acétique
des eaux acides, obtenucs dans la distillation du bois, .

Si l'on remplit de bois, composé en trés grande partie de
cellulose, une cornue et qu'on chauffe au rouge dans un four

a réverbére, il sort de la cornue des produits condensables

Fig, 382.

en liguides, que l'on recueillera dans un flacon a deux tubu-
lures et des gaz que l'on peut recevoir sous une cloche. Il
reste dans la cornue un résidu solide, qui n'est autre que du
charbon de bois.

On peut faire cette expérience plus nettement en em-
ployant un appareil plus simple (fig. 382). On met de la
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4.76 DISTILLATION DU BOIS

scilure de bois dans le tube-cornue 2 et l'on chauffe; les
liquides se condensent en & et les gaz se recueillent dans la
cloche ¢ sur une cuve 4 eau 4.

Les liquides se séparent en deux couches de densité
différente : au fondy les goudrons formés spécialement de
composés ammaﬁques\"‘(benzine, C,H,; phénol phénylique,
C,H,(HO); crésol, C;H,(HO)CH

acides tenant en solution des combinaisons dites grasses.

s €tc,); au-dessus, les eaux

On obtient de la sorte de 100 parties de bois :

1° Produits solides, charbon . . . . . . . . 28 4 30
N eau acide, colorée 28 4 30 .
20 Produits liquides, N 353 40
goudrons . . . 7 a1o
30 Produits gazeux, CO,, CO, H, CH,, etc., - 2% 4 3o.

Les caux acides sont colorées en brun rougeitre par des
matiéres goudronneuses et sont désignées sous le nom d’acide
pyrolignenx brut, vinaigre de bois brut; elles sont utilisées pour
en retirer 'acide acétique. Elles ont une composition assez
complexe, Dépendant de la nature du bois distillé et des-cir-
constances de la distillation, elles contiennent de l'eau, de
lacide acétique, de Yesprit de bois (alcool méthylique), de
lacétone, cte., solubles dans 'eau, plus un peu de goudron.
On y trouve aussi un peu d’acétate d’ammoniaque, par suite
de la présence dans le bois d'un peu d’albumine végétale

On saturera d’abord ces eaux par de la craie, a une
douce chaleur; cette saturation donne lieu a4 la mise en
liberté de la plus grande partie des matiéres goudronneuses
qui viennent surnager. On laisse alors reposer, puis on
sépare la liqueur claire d’acétate de calcium, qu'on évapore
ensuite jusque 15° B. On ajoute alors une solution saturée

de sulfate de sodium. Du sulfate de calcium se précipite;

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



ACIDE ACETIQUE 477

on le sépare, puis on concentre la solution d'acétate de
sodium jusque vers 28 ou 30° B ; on laisse ensuite cristalliser.
On obtient ainsi des cristaux d’acétate de sodium brut, encore

colorés. On les chauffe jusque vers 250°, en remuant; la

Fig. 383.

masse se fond et se boursoufle, par suite de la décomposition
des matiéres goudronneuses. On laisse refroidir, on reprend
par I'eau, pour séparer les résidus charbonneux mis en liberté
ct la solution claire d’acétate, mise 4 cristalliser, donne des
cristaux d'acétate de sodium bien blancs, qu’on décomposera-
par un acide minéral plus fort, l'acide sulfurique, par exem

ple, pour obtenir l'acide acétique.

Acide acétique concentvé.  On mettra dans une cornue ordi-

naire 33 parties d’acide sulfurique concentré et 1o parties
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d'acétate de sodium bien sec; on adaptera le col de la cornue
(ﬁg..383) 4 un appareil réfrigérant et on chauffera pour dis-
tiller I'acide acétique mis en liberté; cet acide, bouillant 4
120°, sera recueilli & l'extrémité d'un condenseur; par un
refroidissement suffisant, i1 pourrait donner des cristaux
C,H,0, + aq. d'acide dit glacial. Sil'on employait des cris-
taux d’acétate non séchés et une guantité moindre d’acide

sulfurique, I'acide acétique serait plus ou moins étendu d'eau.

Si, aprés avoir saturé I'acide pyroligneux brut par la craie, on l'avait
soumis a une distillation conduite lentement, de manitre 2 recueillir, 2
part. le premier dixiéme distill¢, on aurait obtenu ainsi ce que op appelle
Yesprit de bois brut, c'est-a-dire un mélange d’eau, d'alcool méthylique (es-
prit de bois), d’acétone ct de divers autres corps en proportions variables.

Expériences. Pour comparer les produits de la distillation du bois
avec ceux de la distillation de la houille ou de la distillation des matiéres
azotées d’origine animale (os, etc.), on pourra remplacer le bois de l'opé-
ration précédente par de la houille ou des os et vérifier la présence des
eaux ammoniacales remplacant les eaux acides. — 1l sera intéressant de
constater la présence de sels ammoniacaux dans les eaux acides provenant
de la distillation du bois. .

184. Acétates métalliques.

En saturant 'acide acétique par diverses bases métalli-
ques, on peut obtenir les acétates, dont la formule est
C,H,O,R.

On préparera ainsi directement l'acétate d'ammonium,
C,H,,O,AZH‘, en employant l'ammoniaque pour la satura-
tion; l'acétate neutre de plomb, (C,11,0,),Pb, en dissolvant
1a litharge ; I'acétate de sodium, C,H,0,Na, en utilisant le
carbonate de sodium; l'acétate de calcium, (C,H,0,),Ca, en

saturant avec de la craie,
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L'acétate ncutrc de cuivre, (C,H,0,),Cu, scra obtenu
en faisant cristalliser le liquide résultant de la double décom-
position du sulfate de cuivre et de 'acétate de calcium.

Expérience. les acétates secs, mélangés d'anhydride arsénieux et

chauffés dans un tube & réaction, dégagent de l'oxyde de cacod_}/le. bien

reconnaissable & son odeur repoussante.

185, Acétate d'éthyle, éther acétique,

Cet éther composé se forme, mais assez difficilement,
par l'action directe de T'acide acétique sur I'alcool absolu. On
pourra l'obtenir d'une maniére plus rapide et plus aisée en
distillant un mélange de 10 parties d'acide acétique glacial,
réagissant sur 8 parties d'alcool 4 g5° et 15 parties d’acide
sulfurique concentré. Le rdle de lacide sulfurique est de
former du sulfate monoéthylique ou acide sulfovinique avec
l'alcool; la réaction de l'acide sulfovinique sur l'acide acé-
tigue produit l'éther acétique, avec régénération de Tacide
sulfurique. Voici les phases de cette réaction,

C,Hy)

C,H,HO -+ 1,80, = ZH ‘ SO, + 4,0
alcool acide sulfovinigue
C, 1, C,H;
SO, 4+ C,HH,HOy = $O+HSO
H ' T CLH,0 T

acide acélique  éther acétique

Pour cette opération, aprés avoir laissé le mélange di-
gérer pendant quelques heures, on le met dans une cornue
munie d'un réfrigérant de Liebig et on distille aussi long-
temps qu’il se condense “un liquide éthéré. Ce liquide est
recueilli dans un flacon refroidi. 11 contient, outre I'éther
acétique, de I'eau, de l'alcool et de Tacide acétique qui ont
passé sans réagir. Pour le purifier, on le traitera par du car-
bonate de potassium calciné, pour saturcr I'acide acétique et
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absorber l'eau, On décantera le liquide que l'on redistillera
au bain-marie, sur du chlorure de calcium en excés, pour
retenir l'alcool et obtenir I'éther acétiqué qui bout & 74°. La
purification compléte est d’ailleurs longue et difficile.
L'éther acétique s'obtiendrait aussi en laissant tomber
un filet d'un mélange d’alcool et d’acide acétique dans un
mélange d'acide sulfurique et d’alcool dans le méme ap-
I;arcil que celui qui a servi pour la préparation de l'éther
ordinaire en maintenant le liquide 4 une température de

130 4 140°.
186. Acétamide, azoture d’'acétyle.

On peut obtenir ce corps en faisant réagir lammoniaque
sur l'éther acétique. On met dans un tube en verre solide
parties ¢gales d’ammoniaque liquide et d’éther acétique; on
scelle le tube, puis on chauffe pendant quelques heures, 4
une température de 120 4 1300.

La formule suivante rend compte de la réaction

H H
C,H C,H
CH!OE 0+H’Az= H' Az + ’H-“ 0
= H C,H,0
éther acétique ammoniaque acétamide - alcool

Mais nous l'obtiendrons plus aisément comme suit. On
met de l'acide acétique glacial dans une cornue tubulée, on
fait arriver dans cet acide, par un tube assez large, pour les
obstructions, un courant de gaz ammoniaque, AzH,, qui a été
parfaitement desséché cn parcourant une grande éprouvette
remplie de chaux vive. Le contenu de la cornue se prend
parfois en masse; on retire le tube gu’on remplace par un
thermomeétre 4 boule plongeant dans le liquide; puis on dis-

tille en adaptant & la cornue une allonge pour condenseur;
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on recueille 4 part tout ce qui passe a une température supé-
rieure & 2000 C. On obtient ainsi un corps huileux, incolore,
qui se concréte par le refroidissement en une masse blanche,
cristalline, Tacétamide, fusible a 78° C. et bouillant & 2210,
Voici la réaction qui se passe lors de la distillation de

Tacétate d’ammoniaque.

C,H,0 |
CII;0,AZII, = H) Az 4+ H,O
acétate d'ammoniaque H

187  Stéarate de meéthyle, CH,,C I1,,0,.

On peut obtenir cet éther trés aisément en faisant digérer
dans un ballon 2 parties alcool méthylique, 1 partie dacide
stéarique, 2 parties d'acide sulfurique concentré. On agite
avec soin jusque dissolution compléte, la masse séchauffle
et, aprés une demi-heure, la réaction s’est opéréc. Le stéarate
de méthyle vient surnager sous forme de couche huileuse qui
se concréte par le refroidissement en une masse cristalline,

insoluble dans l'eau, d'apparence graisseuse et fusible & 850 C.

188. Steéarate d'éthyle, éther stéarique.

‘sther stéarique, C,H,,C (H,,O,, pourrait étre obtenu
comme le stéarate de méthyle, mais nous le préparerons en
mettant dans un ballon cing parties d’alcool éthylique et une
partie d'acide stéarique; on fait dissoudre autant que possible,
puis on fait traverser coette solution alcoolique par un courant
d’acide chlorhydrigue pur et sec. On apercoit vite, & 'échauf-
fement du ballon, que la réaction sopére, puis on voit sur-
nager une couche huileuse. On fait passer le courant jusqu'a
saturation compléte, cc qui sc voit & ce que le gaz qui sort

du ballon fume 4 I'air. Ce point obtenu, on maintient 4 une

Chimie 31
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tempdérature de 70° pendant unc demi-heure, puis on ajoute
de 'eau chaude. Le stéarate d’éthyle se rassemble 4 la surface
sous forme d'une couche huileuse qui devient solide par un
refroidissement prolongé. Cet éther fond vers 320; il cst so-

luble dans l'alcool et insoluble dans 'eau.

18g. Acide oxalique. — Oxalates métalliques.

L’acide oxalique que nous employons pour diverses pré-
parations (no 5o, 180, 181) se rencontre dans beuucoup de
plantes (oscilles, oxalis, cte.) comhiné sous la forme de sels
neutres ou acides.

L’acide oxalique se forme artificiellement dans bien des
réactions, surtout par l'oxydation des matiéres organiques.
On le prépare habituellement par la réaction prolongée de
T'acide nitrique sur les hydrates de carbone et spécialement
sur le sucre ordinaire ou sur 'amidon. On l'obtient aussi,
industriellement, par la réaction de la potasse ou de la soude
caustique fondue sur la sciure de bois.

Nous le préparerons en chauffant dans une cornue un
mélange d'une partie de sucre ordinaire et de 8 parties
d’acide nitrique d'une densité de 1,38. Dés que les vapeurs
rutilantes se dégagent, on cesse de chauffer; ces vapeurs
nitreuses, N,0O;, anhydride nitreux, seront ou absorbées,
en les utilisant, par exemple, pour la production du nitrite
d'amyle (voir n°® 167), ou évacuées sous la hotte d'une bonne
cheminée. '

Accidents. On doit éviter avec soin d'en respirer, car, outre les
dangers des vapeurs rutilantes, il y a ceux résultant de la présence con-
stante de l'acide cyanhydrigue dans les produits de la réaction.

Quand le dégagement de vapeurs rutilantes a cessé, on
évapore, avec ménagement, la liqueur restante dans une capsule
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en porcclaine, de maniére a réduire le volume au sixiéme,
puis on laisse refroidir. On obtient ainsi des cristaux d'acide
oxalique, C,H,O, 4 2 aq., qui, chauflés 4 100°, seffleuris-
sent en perdant leurs deux molécules d’eau. Sil'on évaporait
trop longtemps, la masse se colorerait et lacide oxalique
serait lui-méme détruit.

L'cau-mérc peut étre évaporée au bain-maric et fournir
de nouveaux cristaux d’acide oxalique.’

On le purifie en le faisant cristalliser a plusieurs reprises

.de sa solution dans U'eau bouillante.

Accidents. Les oxalates et I'acide oxalique sont fort vénéneux.

Ozalates. Cet acide est bibasique : il forme des oxalates
neutres et des oxalates acides ou bioxalates, soit par satura-
tion directe, totale ou partielle, de lacide, au moyen des
oxydes ou des carbonates, soit par double décomposition.

L’acide oxalique forme encore avec le potassium un sel
suracide, un quadroxalate, C,;HKO, 4 C,H,0,, qui se
trouve souvent dans le scl d'oscille du commerce,

Par saturation totale, nous préparerons les oxalates
neutres de potassium, de sodium et d'ammonium. Par satu-
ration partielle, nous préparerons l'oxalate acide de potas-
sium ; pour cela, on prendra une quantit¢ d’acide oxalique
quon divisera en deux parties égales : la premiére sera
saturée de carbonate de potassium, aprés quoi on ajoutera
la seconde partie d’acide oxalique; on concentre, s’il y a lieu,
et, on obtient, par refroidissement, un précipité cristallin
d'oxalate acide de potassium ou sel doserile, C,HKO, + aq.,
qui demande 40 parties d’eau froide ou 6 parties d'eau chaude
pour se dissoudre, tandis que loxalate neutre, C,K,0,. se
dissout dans 3 parties d'eaun froide.
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Par double décomposition, on obtiendra l'oxalate de
calcium, C,Ca0, + aq., loxalate d’argent, C,Ag,0,, Toxa-
late de plomb, C,PbO,, en précipitant des solutions de cal-
cium, d'argent, ou de plomb par l'oxalatc d'ammonium.

1g0. Acide tartrique. — Tartrates métalliques.

Cet acide se rencontre dans beaucoup de plantes, soit
a Vétat libre, soit 4 'état de sel potassique ou calcique,

Le jus de raisin contient du tartrate monopotassique;
pendant la fermentation qui doit transformer ce jus en vin,
ce tartrate se précipite pour former ces dépdts cristallins,
dé¢signés sous le nom de farire de vin et qui contiennent spé-
cialement du tartrate monopotassique, C,H,KO,. Ce corps,
généralement coloré (tartre rouge), sert & obtenir lacide tartri-
que droit C,H O, et pour y arriver, on opére comme suit :

Le tartre brut est mis en solution dans 'eau bouillante,
et filtré; on y ajoute de la craic jusqu’a cessation d’effer-
vescence ; du tartrate calcique se précipite tandis que le
tartrate bipotassique, tartrate neutre, reste en solution :

2C,H, KO, 4 CaCO,=C,H,CaO, 4 C,H K,O, 4 CO,.

On filtre, 2 la solution nouvelle on ajoule du chlorure
de calcium pour précipiter, par double décomposition du
tartrate de calcium, qu'on réunit au premier précipité de ce
méme sel. On lave ensuite avec soin. Ce tartrate est alors
délayé dans de Teau et décomposé 4 chaud par de l'acide
sulfurique étendu, en quantité convenable : il se forme du
sulfate de calcium, insoluble, qu'on sépare par filtration,
tandis que l'acide tartrique reste dissous. Cette solution, qui
ne doit contenir que fort peu dacide sulfurique libre, est

évaporée jusqu'a consistance sirupeuse et on fait cristalliser.
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On pourra purifier cet acide tartrique droit, qui affecte des

formes hémiédriques, par une nouvelle cristallisation.’

Tarlrates. L’acide tartrique 6tant bibasique formera des
sels neutres ou bimétalliques et des sels acides ou monomé-
talliques; 1! produit, aussi beaucoup de sels doubles.

On obtient le tartrate monopotassique, bitartrate,
C,H, KO, vulgairement la ¢#éme de tavtre, en soumettant le
tartre brut 4 plusieurs solutions a chaud et cristallisations
par refroidissement. _

Le tartrate double de sodium et de potassium, sel de Seignette,
C,H,KNaO, se prépare en faisant bouillir 12 parties d'eau,
puis en y ajoutant 4 parties de créme dc tartre pulvérisée ct
3 parties de carbonate de sodium en cristaux, On filtre, on
concentre la liqueur o le carbonate de sodium doit étre en
trés léger excés; aprés refroidissement, on obtient de beaux
cristaux de sel de Seignette,

Les éméligues forment une classe de tartrates doubles fort
importante, dont nous ne préparerons que l'émétique propre-
ment dit, tartve stibié, ou tartrate de potassium et d'antimoine
C,H,(SbO)KO, gni cristallise en octaedre & base rhombe,
C,H,(ShO)KO, + aq. Ces cristaux sont effervescents et per-
dent leur eau de cristallisation & 1o0°.

Ce sel, qui est soluble dans 14,5 parties d’eau froide et
dans 1,9 partie dcau bouillante, se¢ préparc cn faisant
bouillir, dans 100 parties d'eau, 12 parties de créme de tartre
et 10 parties d'oxyde d'antimoine, préparé en décomposant
le chlorure d’antimoine par le carbonate de sodium. On con-
tinue I'ébullition pendant une heure, en remplacant I'eau qui
qui s'évapore, puis on filtre & chaud; laissant refroidir, on

obtient des cristaux d'émétique.
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On peut purifier 1'émétique par une nouvelle cristal-

‘

lisation.

191. Extraction de l'urée des urines. — Nitrate
d'urée.

L'urée se rencontre dans diflérents liquides de l'orga-
nisme ct surtout dans les urines des animaux.

Un homme émet en vingt-quatre heures une trentaine de
grammes d'urée dans une moyenne de 1200 grammes d’urine,
soit 25 milligrammes d’urée par centimétre. cube d’urine.

Pour retirer T'urée de Turine, on évapore celle-ci aun
dixiéme, jusqu'd consistance sivupeuse ; aprés refroidissement, on
y ajoute méme volume d’acide nitrique (d. 1,42). Le tout se
prend cn une masse cristalline qu'on met dans un entonnoir
pour la laisser égoutter, puis pour la laver avec une petite
quantité d'eau froide ou le nitrate d'urée est fort peu soluble.
On reprend par un peu d'eau chaude, qui dissout le tout, on
y ajoute du noir animal en poudre et on chauffe, sans faire
bouilliv, pour décolorer; on filtre & chaud. Si on laissait
refroidir, les cristaux de nitrate d'urée se formeraient
COAz,H ,HAzO,. Pour avoir I'urée, on additionne la solu-
tion de nitrate d'urée, d’'une solution concentrée de carbonate
de potassium, juspu’a cessation de dégagement de gaz car-
bonique. On évapore ensuite au bain-marie, puis on laisse

" refroidir pour séparer la plus grande partie du nitrate de
potassium. L'eau-mére est évaporée a sec au bain-marie,
puis le résidu est repris par l'alcool bouillant qui ne dissout
que Yurée, laquelle on pourra obtenir cristallisée par le refroi-

dissement ou par I'évaporation de I'alcool,
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1g2. Dosage de l'urée.

L'urée se décompose en présence du chlore et du brome
(hypochlorite ou hypobromite de sodium) avec dégagement
d’'anhydride carbonique et d'azote.

COAz,H, 4+ H,0 4+ 6C1=6HC1 + CO, + Az,.

Comme le gaz carbonique peut étre facilement absorbé
par la liqueur alcaline méme ou il se forme, on peut aisé-
ment recueillir 'azote et le mesurer : cest 14 le principe de
" divers procédés préconisés pour doser rapidement 'urée con-
“tenue dans les urines (procédé Lecomts, avec 'hypochlorite de

soude, procédés Ywon, Fsshach, Depaive, avec I'hypobromite).
Or, 10 centigrammes d'urée dégagent un volume d’azote qui,
réduit 4 la température de o° et a la pression barométrique
normale de 0,76, est de 37 centimétres cubes.

La présence de lacide urique ct des urates dans les
urines nuit a 'exactitude de ces procédés, qui cependant sont
fort utiles dans bien des cas,

L’hypob.rornite alcalin s'obtient en ajoutaht ro centi-
meétres cubes de brome dans une lessive formée en dissolvant
5o grammes de soude caustique dans un litre d’eau.

On fera un dosage rapide d'urée dans une urine. Pour cela,
on prendra un petit flacon 4 large goulot de 100 centimétres
cubes environ. Un tuyau en caoutchouc de 25 centimétres
de longueur partira du bouchon dc ce flacon pour rejoindre
le haut d’'une burette de Gay-Lussac de 50 centimétres cubes
remplie d’eau jusqu’au zéro de Ia buretlte dout le petit tube
recourbé est de trés faible diamétre.

Dans le flacon, on mettra une soixantaine de centimetres
cubes d’hypobromite alcalin, préparé comme il est dit ci-

>

dessus, puis on y introduira avec précautiou 2z a 3 centimé-
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tres cubes d'urine exaciement mesurés ct contenus dans un tube
en gutta-percha ou en verre muni d'un anneau en liége ou en
caoutchouc pour éviter les chocs, de maniére 4 ce qu’il n'y ait
aucun contact entre l'urine ct le liquide du flacon. On remet
alors le bouchon sur lappareil qui est ainsi fermé herméti-
quement, puis on agite lentement d’abord, plus vivement
ensuite, afin de faire réagir 'hypobromite sur I'urée del'urine:
le gaz carbonique est absorbé par 'hypobromite, qui contient
un excés de soude caustique, et le volume de l'azote est lu
directement sur la burette d'ot I'eau aura été remplacée par
un méme volume de gaz et expulsée par lextrémité du tube
recourbé de la burette.

Si on fait, dans les mémes conditions de température et
de pression, un essai sur une solution d'urée de litre connu,
on peut, par une simple proportion, déterminer la quantité
d'urée contenue dans l'urine essayée. On sait, d’ailleurs, que
chaque centimétre cube d’azote provient de 2,7 milligrammes

d'urée, le gaz étant ramené 4 o° et om76 de pression.

193. Acide urique, C,H,Az,O,.

Cet acide existe habituellement libre cu combiné, en petites quantités,
dans les urines de 'homme et des carnivores et ne se trouve pas, en géné-
ral, dans les urines des herbivores. »

[1 existe en quantité considérable dans les excréments des serpents,
des oiseaux et des insectes et c'est de 1a qu'on pent 'extraire.

On reconnait la présence de 'acide urique dans l'urine par 'addition
d'acide chlorhydrique ou azotique qui précipite l'acide urique des urates
sous forme de grains cristallins rougestres ; ce précipité ne peut se con-
fondre avec celui d'albumine produit dans certaines urines pathelogiques.
" Cette constatation est trés facile en mettant une goutte d'urine filtrée
sur le porte-objet du microscope, puis en en y ajoutant une goutte d'acide

nitrique ; aprés quelques secondes, la précipitation apparait dans le champ
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visuel sous forme de petits cristaux tabulaires, losangés, d'un facies nette-
ment reconnaissable.

L’acide urique isolé se reconnait d'ailleurs aisément : on le chauffe
avec un pcu d’acide nitrique, puis on évapore la liqueur & sec, et dans la
capsule encore chaude, on met une goutte d'ammoniaque qui y détermine,
aprés évaporation, une belle coloration rouge de murexide. Cette réaction
se fait aussi trés bien sur une plaque de verre.

AzH — CH,0
CO.OH

Cet acide est un produit constant, a4 1'état de sel, dans l'urine des her-

Acide hippurigque, CgH AzO ou CH, <

bivores; il ne s'en trouve que de petites quantités dans l'urine de I'homme
sain, mais la proportion augmente aprés 'ingestion de certaines nourri-

tures ou dans certaines maladies.

194. Uree artificielle.
L'urée cu cavbamide sc produit dans un grand nombre de
réactions, mais on la prépare le plus facilement (procédé de

Liebig) par une transformation isomérique du cyanate d’am-

monium.
Azll,
COAzAZH,) CO <
) AzH,
cyanate d’ammonium urée

On préparera d’'abord du cyanate de potassium en gril-
lant dans une capsule de fer un mélange intime de 150 gr,
de ferrocyanure de potassium, bien déshydraté, et de 75 gr.
de peroxyde de mangandése, calciné. La masse, cn s'oxydant,
devient brun noiritre, on la brasse avec une tige de fer
jusqu’a ce qu'elle ait pris un état demi-pateux. On pulvérise
ensuite et l'on épuise 4 plusieurs reprises par de l'eau froide.

A la solution de cyanate de potassium, COAzK, carbi-
mide potassique, ainsi cbtenue, on ajoute 100 grammes _dé
sulfate d'ammonium sec et on agite pour bien dissoudre. I1
se sépare du sulfate de potassium, on décante, puis la solu-

tion, contenant le cyanate d'ammonium et le reste 'du sulfate
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de potassium, est concentrée au bain-marie, ce qui permet
de séparer encore du sulfate de potassium; enfin on pousse
Pévaporation jusqu'd sec au bain-marie, La transformation
du cyanate d'ammonium est alors achevée. On reprend la
masse par de l'alcool bouillant, qui dissout l'urée et non le
sulfate de potassium. La solution alcoolique étant filtrée,
concentrée et refroidie, abandonnera des cristaux d'urée.
Cette substance exige pour se dissoudre une partie

d’alcool bouillant ou cing parties d'alcool froid.

195. Alcool allylique.
Cet alcool, C,H (OH), dérive de la glycérine, sous I'action de I'acide
oxalique & chaud. par I'élimination de deux hydroxyles (HO).
On peut expliquer la réaction en supposant qu’il se forme d'abord
une monoformine glycérique.
' C,H(OH),(CHO,),
qui se dédouble, vers la température de 200 4 2300, en alcool allylique,
eau ct anbydride carbonique
C,H OH(CHO,)— C,HOH)-}- H,0} CO,.

Pour préparer cct alcool, on prend quatre parties de
glycérine et une partiec d’acide oxalique cristallis¢, que l'on
place dans une cornue munie d'un appareil condenseur, on
chauffe lentement jusqu'a la température de 200°; on recueille
séparément ce qui distille 4 partir de 200°, en continuant a
pousser la température jusqu'a 260°. Cette partie de liquide
contient de l'alcool allylique, que l'on séparera de lacide
formique et de I'eau en traitant par du carbonate de potassium
desséché.

On rectifiera le produit; il bout vers 100°,

196. Distillation seche de la houille, — Benzine.

Quand on soumet la houille 4 la distillation séche, par

exemple, en la chauffant dans un tube-cornue (fig. 384), muni
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d'un tube & pour la condensation et d'un autre ¢ conduisant

les gaz sous la cloche ¢, on obtient des "})roduits fort variables

>

Fig, 384.

en qualité et ecn quantité, suivant la nature de la houille, la
température et la rapidité de la distillation,

100 kilogrammes de houille donnent :

1° Gaz, CH,,C,H, ctc. H,CO,CO,
H,5,AzH, etc. 22 4 25 meétres cubes.
2° Laguipes. a) Laux ammoniacales, ba 7k

b) Goudrons, mélange complexe

dec combinaisonsaromatiques,
benzine, toluéne, phénol, ete. 44 7 k.

3% SoLIDEs. Coke (carbone mélangé avec
' les matiéres minérales) 70475 k.
Les gez ainsi préparés, débarrassés des produits non
combustibles et de certaines impuretés, servent pour l'éclai-
rage. Les eaux ammoniacales sont employées, comme nous

Tavons vu (n° 32) pour la préparation de Yammoniaque.

Les goudrons sont souvent redistillés pour en retirer diffé-

rents produits, tels que les Auiles légéves (d'ou Von extrait prin-
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cipalement la benzine) et les Auiles lonrdes, qui servent surtoug
a la préparation du phénol (acide phénique). v

Il reste comme résidu de la distillation du goudron une
matiére poisseuse, plus ou moins séche, suivant quon a
poussé la distillation plus ou moins loin : c’est le brai gras ou
le brai sec, utilis¢ dans lindustrie des charbons agglomérés.

Si l'on pousse la distillation plus loin encore, il ne reste
plus dans la cornue que du coke, k

De 100 partics de goudron on obtient :

huile légére (entre 60° et 1509) 4a 6
huile lourde (de 1500 & 1500) 20 a 3o
brai 55 a 4o

Des distillations fractionnées pourront permettre de
séparer les différents hydrocarbures, benzine, etc.

Expériences. On pourra décomposer de la vapeur de benzine qu'on
fera passer 4 travers un tube de porcelaine rempli de pierre ponce chauffé
au rouge vif, il y aura formation de diphényle et de gaz hydrogene.

Un condenseur de Liebig, placé & la suite du tube chauffé, permettra
de rccueillir le diphényle avec de la benzine non décomposée, on recevra
ces liquides dans un flacon muni d'un tube recourbé, qui pourra conduire

I'hydrogene sous une cloche, placée dans une cuve a cau.

197. Phénol.

Nous allons traiter des huiles lourdes, qui contiennent
encore des hydrocarbures plus ou moins volatils, des phénols
et aussi un peu d'aniline, ctc. 4

On agitera ces huiles avec 5 ¢, de leur poids d'acide
sulfurique concentré pour les débarrasser des bases, de gquel-
ques hydrocarbures et d'un peu de naphtaline.

On enlévera ensuite les huiles qui surnagent, on les
lavera avec de l'eau, puis on séparera les hydrocarbures des

phénols en y ajoutant 20 °/, d'une solution de soude caustique
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a 20° B. En agitant bien i différentes reprises, les phénols se
dissoudront dans T'alcali, tandis que les hydrocarbures restent
intacts et surnagent. On décantera et une distillation frac-
tionnée de ce produit permettra d'en extraire les différents
hydrocarbures. Enfin, la solution alcaline sera traitée par un
acide; on séparera les phénols qui viennent surnager et qu'on
isolera.

198. Acide picrique,

Le phénol, C,H,(HO), réagissant sur lacide nitrique,
donne divers dérivés nitres, parmi lesquels Yacide picrique
ou trinitrophénol, C H (Az0,),(I10), est le plus important.

Pour T'obtenir, on opérera avec précaution, vu la vivacité
des réactions et les propriétés explosives de Tacide pricrique
ct des picrates. On prendra 5 gr. du phénol et 5 gr. d'acide
sulfurique concentré que 'on mettra dans un tube 4 réaction,
on chauffe jusque vers 100° jusqu'a ce quune goulte du
liquide, devenu clair, puisse se dissoudre dans de l'eau sans
donner de trouble, On a ainsi un acide oxyphénylsulfureux
C,H,(HSO,XHO). Cela étant, on prend une cornue tubulée,
munie d'un tube de dégagement, conduisant a une bonne
cheminée, ou a travers un appareil d’absorption plein d’acide
sulfurique concentré. On met dans cette cornue 20 grammes
d'acide nitrique d’'une densité de 1,4, on fixe dans la tubu-
lure un entonnoir A robinet dont la douille effilée plonge
dans l'acide nitrique ; c’est par cet entonnoir qu'on fait arriver,
petit & petit, 'acide oxyphénylsulfureux en ayant soin d’agiter.
On peut méme avoir a refroidir, si la réaction se fait sur de
plus grandes quantités.

Tout lacide sulfoconjugué ayant été ajouté, on con-
tinue l'attaque, on ajoute de nouveau 1o grammes d’acide

azotique et 'on chauffe, au bain-marie, pour attaquer la matiére
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résineuse et gluante qui s'est formée, et aussi longtemps qu'il
y a production de vapeurs rutilantes. On évapore en grande
partie I'acide, en ayant bien soin de ne pas aller jusqu’a sec,
€c qui pourrait provoquer une vive inflammation de la masse,
On obtient ainsi un liquide sirupeux qui se solidifie par
le refroidissement. On traile par leau bouillante, dans la-
quelle Yacide picrique se dissout aisément, ce qui permet de
le séparer des parties goudronneuses insolubles. On laisse
refroidir et l'acide picrique cristallise sous forme de petites
paillettes.

On peut le purifier, soit par cristallisation successives,
soit en le transformant en picrate sodique, et en le repréci-
pitant par 'acide sulfurique. '

Accidents. Ne pas oublier que les picrates peuvent donner lieu 2
des explosions.

199. Nitrobenzine.

" De méme, la benzine donne avec P'acide nitrique plusieurs
~ dérivés nilrés dont le plus impgrtant est la nifrobenzing, essence
de mivbane ou essence aviificielle & amandes améves, C H (AzO,),
d'une densité de 1,2 et bouillant a 204q°.

La benzine du commerce, étant loin d’étre pure, donnera
lieu 4 des nitrobenzines impures, contenant des nitrotoluénes,
nitrocumeénes, ctc. ; on pourra avoir aussi comme impuretés,
de l'acide picrique ou de la nitronaphtaline, si la benzine
contenait du phénol ou de la naphtaline,

Pour éviter les accidents qui pourraient résulter de la
distillation et de T'évaporation de pareils produits, on devra
r'opérer que sur des benzines assez pures, bouillant entre
8o° et g5o,

Une cornue tubulée est disposée de maniére 4 ce quon
puisse activement la refroidir. On met dans cette cornue 150gr.
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acide sulfurique concentré (66° B¢ ) et 100 gr. acide nitrique
ordinairede 1,41 de densité; letoutest bien mélangé et refroidi
i la température ordinaire. A la tubulure est fixée la douille
effilée d'un entonnoir, plongeant dans Tacide et clest par 1a
qu'on fait arriver, sous un mince filet et par petites portions,
50 grammes de benzine en ayant soin d’agiter et de maintenir
le tout bien froid. Si on n'opére que sur de petites quantités,
la formation du nitrobenzol est assez rapide : on le voit en
couche huileuse surnager le meélange acide. Les vapeurs
nitreuses, peu abondantes, d’ailleurs, sont dirigées vers la
cheminée ou vers un appareil d’absorption. Quand toute la
benzine a été introduite et que la réaction semble étre finie -
on remue bien le tout, en portant la température 4 60° pen-
dant une demi-heure.

La masse restée dans la cornue est versée dans environ
un litre d'eau; puis, ayant laissé reposer, on sépare au
moyen de Uentonnoir a robinet. La nitrobenzine est lavée &
Yeau, & plusieurs reprises et avec soin; on la sépare de 'eau;
on la met dans un ballon avec 5-10 gr. de chlorure de cal-
cium, on agite souvent; puis, ayant transvasé dans un petit
ballon tubulé le produit bien desséché, on le fait traverser
par un courant de vapeur d’eau pour enlever la benzine
inattaquée et on a ainsi, sans distillation, Vessence de mivbane,
telle qu'elle est livrée au commerce.

Le produit obtenu présentera des propriétés qui s’écar-
teront d’'autant plus de celles de la nitrobenzine pure, que la
benzine employée contiendra davantage des homologues
supérieurs.

' On peut d’ailleurs, en surveillant bien l'opération, soumettre la nitro-

benzine brute séparée du chlorure de calcium, & une distillation frac-

tionnée dans un ballon tubulé (voir fig. 262). Le thermomeétre monte
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rapidement 4 200° et la nitrobenzine distille, On arréte la distillation
quand le résidu devient brun foncé en évitant une élévation trop forte de

température.

Accidenls. La nitrobenzine détone si on la chauffe un peu trop
fort, vers 300 & 400°. On ne la purifiera donc pas par distillation, ce qui

pourrait amener une explosion.

200. Aniline.

On Pobtient par unc réduction de la nitrobenzine au
moyen de 'hydrogeéne naissant,

C,H,.NO, 4+ 6H—=C,H ,NH, 4+ 2H,0.

On prendra 3o gr. de nitrobenzine et 55 gr. d'étain en
grenailles qu'on mettra dans un ballon de 1/2 litre et on y
ajoute par petites portions ot en meélangeant bien de l'acide
chlorhydrique fort, La masse séchauffe, on modérera la
réaction enrefroidissant le ballon. On continue tant que 'odeur
de la nitrobenzine persiste.

Souvent, pendant Uopération, il se forme des cristaux
blancs de chlorure d’aniline ct d’étain. A la fin de Topération
on ajoute assez d’eau chaude pour les redissoudre et on
sépare la grenaille d’étain en exccs. t

Ia solution acide est alors neutralisée avec de la soude
caustique en morceaux jusqu'a ce que Voxyde d’étain se soit
redissout pour la plus grande partie. L’aniline se sépare en
couche huileuse,

On la séparera par une distillation par entrainement :
un ballon mi-rempli d'eau sera muni d'un tube en S et d'un
tube abducteur plongeant dans un second ballon contenant -
l'aniline brute a distiller, lequel sera muni d’'un tube recourbé
conduisant a un condenseur de Liebig. On fera houillir I'eau
du premier ballon; la vapeur échauffera le 24 ballon, qui n'a

pas besoin d’étre autrement chauffé, I'aniline se vaporise avec
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Teau et se condense duns le réfrigérant. Laniline n'étant pas
soluble dans l'eau, se sépare par ordre de densité, au moyen
d'un entonnoir & robinet. On peut dessécher 'aniline brute
ainsi obtenue avec de la potasse caustique en petits morceaus,

puis la soumettre & une distillitation fractionnée,

201. Naphtaline,

La naphtaline est contenue en abondance dans le gou-
dron de houille (20 °/;) et méme dans les huiles lourdes qui
en provicnnent et d’oul le froid peut la faire cristalliser. C'est
de ce produit qu'on la retire habituellement; mais nous pour-
rons l'obtenir plus aisément en partant des dépots de naphta-
line impure, qui obstruent parfois les tuyaux de conduites
des usines a gaz, .

Ces dépo6ts de naphtaline seront pressés dans un drap
pour en éloigner les substances liquides, aniline, phénol,

etc., que d’ailleurs on pourrait enlever plus
compléternent par un traitement 4 Tacide
sulfurique de 40° B (acidc a 66° étendu de
son poids d’eau), puis par un traitement
a la lessive de soude caustique, suivi de
lavages 4 leau chaude. Pour obtenir la
naphtaline cristallisée, on sublimera le ré-
sidu en le chauffant dans une bassine en
“fer & recouverte d’un papier Joseph tendu,
collé, puis pereé d'une quantité de trous au

moyen dune épingle ou de la pointe d'un

canif (fig. 385); puis le tout est surmonté

kg, 585,

d’'un cdne sublimatoire ¢ en carton (voir
p- 131). On obtient ainsi de larges lamelles, minces et bril-

lantes, de naphtaline, C,,Hy, fusible & ygo.
Chimie 32
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202. Extraction du tannin de la noix de galle.

Le tannin existe dans diverses plantes : 'écorce du
chéne, que lon utilise pour le tannage des peaux, en con-
tient de 10 & 12 9/, et la noix de galle en contient prés de
60 ©°/;, C'est de cette noix que l'on retire le tannin :

(OR), — (HO),
CO —

On concasse de la noix de galle jusqu’a avoir une poudre

C.H, < > C,H, — CO,H.

grossiére; on introduit cette poudre dans un appareil a dé-
placement (v.fig. 182), muni au bas d'un bon tampon.d’ouate.
Cet appareil est fixé sur la tubulure centrale d'un flacon de
Woolf & deux tubulures et un tube est ajusté pour relier la
seconde tubulure de ce flacon a l'orifice de I'appareil 4 dépla-
cement. Le tout étant ainsi monté, on ferme le robinet de
I'appareil et 'on recouvre la noix de galle d’éther ordinaire,
qui contient toujours au moins 10 %, d’eau; on laisse macérer
un quart d’heure, puis on ouvre le robinet et l'on recoit la
solution dans le flacon. On répéte cctte opération 4 trois ou
quatre reprises, puis on laisse le tout reposer pendant quel-
ques heures. .

Le tannin, beaucoup plus soluble dans l'cau que dans
U'éther, a enlevé Teau de Véther ordinaire et il s'est ainsi
formé deux et parfois trois couches distinctes, dont linfé-
rieure, sirupeuse, ambrée, est chargée de tannin et ne con-
tient que peu d'éther. On sépare cette couche inférieure au
moyen du robinet inférieur, d’une pipette ou d'un entonnoir
a robinet; on la lave a plusieurs reprises avec de l'éther, puis
on la met dans une soucoupe que l'on place dans une étuve
4 eau : aprés un certain temps, 'eau et I'éther se sont évaporés
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et dans la soucoupe se trouve le tannin sous forme d'une
masse légére, boursouflée, de couleur jaunitre.

Quelques réactions de ce tannin sont intéressantes
citons la précipitation de beaucoup de solutions métalliques,
spécialement celle des sels ferriques (précipité noir bleuitre),
celle de la gélatine, de I'albumine, de I'émétique et 'absorp-
tion du tannin par des peaux fraiches qui deviennent dés lors

imputrescibles et imperméables (tannage des cuirs).

Encve nozve. L'encre ordinaire, en somme, ne parait
étre que de l'eau épaissie par de la gomme arabique et tenant
en suspension du tannate ferrique, formé par Yinfusion de
noix de galle réagissant sur le sulfate de fer.

Le tannin ne donne pas de précipité avec les sels fer-
reux; on s’explique ainsi le noircissement de lUcncre par

T'oxydation lente a l'air du sulfate ferreux.

203.. Alcaloides des quinquinas. — Quinine. —
Cinchonine' — Sulfate de quinine.

C’est de I'écorce des quinquinas que l'on extrait la qui-
nine. Pour préparer la quinine, la cinchonine, etc., on prend
100 gr. d’écorce de quinquina jaune, réduite en poudre gros-
siére; on y ajoute g00 gr. d’eau acidulée par 20 gr. d'acide
chlorhydrigue et l'on fait bouillir pendant une heure. La
décoction ayant été filtrée a travers un linge, le résidu est
bouilli de nouveau avec un peu d’eau acidulée, ce qui donne
une nouvelle liqueur qu'on réunit a la premiére décoction;
nn laisse refroidir la liqueur. Un petit excés de lait de chaux
y est ajouté par petites portions, jusqu'a réaction alcaline.
Il se forme un précipité complexe formé de quinine, de cin-

chonine, de matiéres colorantes, etc., mélangées avec I'excés
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de chaux; on filtrc & travers un linge fin et on cxprime le
plus de liquide que possible : le dépét est alors desséché
complétement 4 une douce chaleur, puis on le traite dansun
ballon, chauffé au bain-marie, par de l'alcaol & go 9/, jusqua
Pébullition. Aprés cela, on filtre et lalcool filtré est placeé
dans la cornue d'un appareil distillatoire. On épuise ainsi le
marc & plusieurs reprises avec de l'alcool et ces solutions
alcooliques filtrées étant réunies dans la cornue sus-indiquée,
on distille ensuite pour recueillir les trois quarts de l'alcool.
Le liquide restant dans la cornuc se refroidissant laisse cris-
talliser la conchonine; la quinine, plus soluble, reste en solutien,
On filtre et le liquide clair est saturé par un peu d’acide sul-
furique dilué; on chasse ensuite tout l'alcool par distillation
_ et on obtient des cristaux de suifate de quinine brut, tandis
que leau-mére retient du sulfate de cinchonine, beaucoup
plus soluble,

On reprend ces cristaux de sulfate de quinine, on en
fait une bouillie avec de 'cau chaude, on y mélange du noir
~animal, puis on abandonne la masse pendant quelques heures
pour que la décoloration soit suffisante. On reprend la masse
par de l'eau bouillante, on filtre & chaud et la liqueur flltrée
laisse déposer des cristaux de sulfate de quinine bien blancs
que l'on séche a 'étuve a une douce température. La solution
de ce sulfate, décomposée par l'ammoniaque, donnera la
quinine, C, /H,,Az,0,, sous forme d'une poudre blanche
amorphe.

MATIERES ALBUMINOIDES.

Ces matiéres, qui existerit aussi dans le régne végétal,
sont particuliérement abondantes dans le régne animal;
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souvent elles sont désignées sous le nom de substances
protéiques ou proléiniques. ’

On distingue plusieurs groupes de ces matiéres albumi-
noides qui se présentent généralement sous forme amorphe,
mais dont on connait aussi des variétés cristallisées ou cristal-
loides. Ces matiéres jouent parfois le role d’acide, parfois le
role de base, d'autres fois elles sont neutres. La plupart de
ces composés azotés sont imparfaitement connus. — Les
éléments Carbone, Hydrogéne, Oxygéne et Azote, qui sy
trouvent toujours, les ont fait désigner sous le nom de com-
posés quaternaires neutres; outre ces éléments, on y trouve
spécialement de trés petites quantités de soufre et parfois de
phosphore, etc.; divers sels y sont en ciuantité tellement faible
que l'on ne connatt point le role qu'ils y jouent. Aussi, les
analyses de ces substances sont toujours trés difficiles et

sujettes 4 bien des erreurs dappréciation.

Composition, Diverses analyses des matiéres albumi-

noides donnent pour la composition de ces corps, les chiffres

suivants :
C 52,7 4 54,5 ¢/,
H 6,9 a 7,3
Az 15,4 a 16,5
(9] 20,9 a 23,5
S o,8a 1,8
Ces nombres conduisent a des formules brutes bien
complexes, par exemple, C,,H,,,Az, S0, , (formule de

Lieberkiihn) et rien ne prouve que cette expression ne doive
&tre doublée ou triplée. Quant 4 la constitution moléculaire,
elle n'est point encore connue.

Nous ne soumettrons a nos opérations que les plus im-
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portantes de ces matiéres, particuliérement l'albumine, la
fibrine, la caséine, qui sont des mati¢res albuminoides pro-
prement dites, et la gélatine et la chondrine, qui ne sont que
des produits de transformation moléculaire de certains tissus

de T'organisme, désignés sous le nom desubstances collagénes.

204. Sang. — Sérum. — Caillot. — Albumine du
sang, sérine. — Fibrine. — Globules du sang. — Albu-
mine de 'ceuf.

Le sang est un liquide qui parzait d'une couleur rouge
cerise-clair. Le sang veineux est d'une nuance plus foncée
que le sang artériel. Il consiste en globules rouges nageant
dans un lquide clair,

Le sang nest pas transparent; il a une saveur saline et
une odeur fade, qui se développe surtout sous l'influence de
lacide sulfurique.

Aussitdt que le sang est retiré de 'organisme, il devient
d’'abord visqueux et se coagule plus ou moins rapidement en
une masse peu résistante, feutrée d'un rouge foncé, clest le
catllot, qui se resserre ensuite en devenant plus dense et en
expulsant un liquide jaunitre, le sérum, riche en albumine.

Le caillot se compose surtout des globules rassemblés
par la fibrine concrétée, tandis que le sérum renferme surtout -
de l'eau chargée d'albumine et d’autres substances solubles.

Les globules vouges du sang sont de petits disques circu-
laires, biconcaves, cest-a-dire plus épais sur les bords qu'au
centre; ces globules sont microscopiques, leur diamétre
n'excédant pas 7,5 milliemes de millimétre. Ils sont remar-
quables par la tendance qu'ils ont & sempiler et sont consti-
tués {fondamentalement par de l'iémoglobine, bien reconnais-

sable au spectroscope par ses rales d’absorption. Le fer qui
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entre dans la composition du sang parait faire partie inté-
grante de 'hémoglobine.

Le sang doit la propriété de se coaguler & de la fibrine

" (2 4 4 °/o0) qui en se concrétant, en se séparant du plasma du

sang, emprisonne les globules sanguins pour former le caillot.

'

Voici un diagramme indiquant ces relations :

S globules du sang 2 caillot

fibrine ‘

sérum

Sang
plasma du sang{

Enfin, la composition moyenne du sang humain, a
T'état physiologique, est :
I LEau 781,6 parties sur 1000.
Globules (secs) 1350 »

Matiéres albuminoides 70,0 »

Fibrine 2,5 »
Graisses 1,6 »
Matiéres extractives :
8,4 »
Sels solubles
Phosphates terreux 0,35 »
Fer 0,55 »
1000,00

Fibvine, Quand on fouette le sang au sortir de la veine,
la fibrine s'attache aux baguettes en filaments isolés et la
plus grande partie des globules reste en suspension dans le
liquide. Cette fibrine ainsi séparée, soumise & un lavage suffi-
sant 4 leau, donne de la fibrine assez pure, uu peu jaunitre.

On peut aussi retirer la fibrine du caillot : pour cela,
on le débarrasse des globules en le malaxant sous un filet
d'eau ; mais l'opération est longue, imparfaite et elle ne four-
nit quune fibrine jaunatre.
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ADumine. Quant au sérum, cest le plasma sanguin
moins la fibrine concrétée ; cest de 'eau chargée de 7 4 8 o/,
d'albumine, de sels et de matiéres diverses solubles.

L’albumine, sérine, qui s’y trouve, a de grandes ressem-
blances avec lalbumine type, du blanc d'ecuf; clle n'est
d’ailleurs pas la seule matiére albuminoide du sérum, lequel
contient encore un peu de caséine, de la paraglobuline, dela
fibrine soluble, etc., que nous n'avons pas 4 étudier ici.

On peut retirer 'albumine du sérum (sérine) de la méme
maniére que l'albumine du blanc d’ceuf. On étend d'abord
ces matiéres (sérum ou blanc d'eeul battu}) d'une quantité
convenable d'eau; on précipite les autres mati¢res albumi-
noides par un peu d’acide acétique ou par un courant de gaz
anhydride carbonique, puis le liquide filtré est neutralisé
par du carbonate de sodium et dialysé en renouvelant sou-
vent leau du dialyseur. Cette eau entraine toutes les sub-
stances cristalloides tandis que 'albumine (substance colloide)
ne passe pas par la paroi du dialyseur.

On peut aussi obtenir T'albumine en précipitant par
I'acétate basique du plomb. L’albuminate de plomb, précipité
est lavé avec soin; puis, l'avant délayé dans de l'eau, on le
décompose par un courant de gaz anhydride carbonique, On
filtre pour séparer le carbonate de plomb et on a une solution
d’albumine qui, sbuvcnt, contient un peu de plomb qu'on
peut enlever par quelques bulles d’hydrogéne sulfuré.

205, Lait. — Caséine.

Caséine. Le lait des mammiféres, que nous avons utilisé
(n® 176) pour en retirer du sucre de lait, contient aussi des
globules (diamétre 1/500 de mm.} de matiére grasse (3 d 4 %)
et de la caséine dans des proportions bien variables.
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Abandonné au repos, le lait se sépare en deux couches :
au-dessus, la créme, ou réunion des globules de matiére grasse
dont on peut retirer le beurze ; au-dessous, le lait écrémé qui
contient, avec toutes les parties solubles, encore une certaine

Fig. 386. Fig. 387.

quantité de matiére grasse. On peut‘isoler la matiére grasse
plus rapidement que par le repos en se servant de la force
centrifuge. 11y a mémec des appareils spéciaux utilisés dans
ce but pour examiner rapidement la teneur du lait en beurre.
Tel, par exemple, I'appareil de Babcock (fig. 386). Un mé-
lange d’acide acétique concentré avec 5 o/, d'acide sulfurique
est additionné au lait dans le but de dissoudre la caséine,
puis le tout est placé dans une ficle a goulot gradué (fig. 387)
que l'on place dans la turbine (fig. 386). On fait tourner au
moyen de la manivelle de maniére a avoir une rotation de
1000 4 1500 tours par minute, la créme plus légére est séparée
du liquide et aprés mise au repos, on peut lire le volume,
c'est-d-dire la proportion de la matiére grasse.

Ces appareils a force centrifuge peuvent souvent servir
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pour des séparations de liquides émulsionnés, ou de préci-
pités en suspension dans des liquides, c’est pourquoi noust

donnons ici la fig. 388 d'un appareil ou le mouvement es
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donné par une petite turbine placée au bas de l'appareil et
mue par l'eau sous pression de la distribution,

Au bout d'un certains temps, le lait devient acide par’
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T'acidification du sucre de lait, L.a fermentation de celui-ci
produit de l'acide lactique, le lait se caslle, 1a caséine se coagule
et reste plus ou moins longtemps en suspension dans le petsi-
lait aigri.

Nous avons vu (p. 467) l'action de la présure sur le lait
frais. Celui-ci traité par du sulfate de magnésium laisse aussi
précipiter de la caséine. Le précipité, lavé avec une solution
saturée de ce sel, est ensuite redissous dans l'eau pure, ce
qui permet de séparer la matiére grasse (le beurre) par filtra-
tion. Le liquide clair est ensuite précipité par l'acide acétique
étendu, ce qui donne la caséine qu’il suffira de filtrer et de
laver. ’

On peut obtenir plus facilement cette substance, en
ajoutant au lait frais un peu de soude caustique, jusqu'a
réaction franchement alcaline, puis, agitant le tout avec de
Péther, pour séparer la matiére grasse; on décantera ensuite
la liqueur éthérée et on précipitera le lait alcalin, débarrassé
de graisse, au moyen d'acide acétique étendu. Le précipité

de caséine est ensuite lavé avec soin a 'cau pure.

206. Caséine artificielle.

Quand on traite I'albumine par unc lessive de soude ou
de potasse caustique, on obtient un produit semblable 4 la
cas¢ine du lait et que U'on désigne souvent sous le nom d'alby-
minate alcalin ou de caséing artificielle.

Légumine. On trouve dans les pois, les haricots, etc.,
un principe analogue par ses propriétés et sa composition &
la caséine du lait et que, pour cette raison, on a désigné
sous le nom de caséine végétale ou de légumine.

Gluten. Enfin, le gluten qui donne & la farine de blé la

propriété de faire pate liante avec I'eau, est aussi une matiére
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azotée, que nous avons extraite (n° 174) et qui, par ses carac-
téres et sa composition, se rapproche des mati¢res albumi-

noides et notamment de 1a fibrine.

PRODUITS DE TRANSFORMATION,

207. Osséine, — Gélatine, — Chondrine

On prendra des os dé¢bouillis et on les traitera par de
I'acide chlorhydrique étendu au 1/5; toute la matiére minérale
se dissout & la longue et l'os, tout en conservant sa forme, se
change en une masse molle, flexible, élastique, que leau
froide amollit mais ne dissout pas, c'est Vosséine.

Aprés avoir lavé a plusieurs reprises cette osséine avec
de l'eau froide, pour bien la priver d'acide, on la fera bouillir
avec de l'eau : elle se dissout et se transforme en gélatine, dont
1a solution se prend en gelée par le refroidissement.

Le derme, les tendons et divers autres tissus collagénes
sont aussi transformés en gélatine, si on les soumet a I'action
prolongée de I'eau 4 I'¢bullition. (Fabrication de la colle forte,
au moyen dcs rognures de peaug, cte.)

On obtient un produit tout & fait analogue en traitant
les cartilages par de lacide chlorhydrique étendu, ce qui
fournit du chondrogine, lequel, bouilli avec de I'eau, se dissout
et se transforme en chondrine, tout a fait analogue a la gélatine.

Ces produits de transformation se distinguent essentiel-
lement, de méme que les tissus qui les fournissent, des ma-
tiéres albuminoides proprement dites : ils contiennent plus
de carbone et ne paraissent renfermer ni soufre ni phosphore.

On attribue généralement a la gélatine la formule
C,H, Az,0O,.
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208. Caractéres des substances azotées naturelles.

On reconnaftra assez facilement la présence de l'azote
dans des matiéres organiques azotées naturelles soit végétales,
soit animales, En effet, toutes ces substances, chauffées en
vases clos aprés avoir été mélangées d’alcali caustique ou de
chaux sodée, laissent dégager azote a 1'état d’'ammoniaque,
gaz bien reconnaissable (n° 83), Si la matiére azotée est
riche en azote, elle dégage, quand on la brile a lair, une
odeur particuliére (de laine brtilée} et la simple distillation
séche, en vases clos, fait dégager de 'ammoniaque ou du
carbonate d’ammoniaque.

En chauffant ces mémes matiéres avee un fragment de
potassium, l'azote forme du cyanure de potassium qui se
reconnait au précipité bleu qu'il produit dans la solution de
sulfate ferroso-ferrique.

Enfin, les matiéres azotées naturelles chauffées avec de

loxyde cuivrique dégagent de l'azote libre,
209. Caractéres des substances albuminoides.

Les plus importantes de ces matiéres sont généralement
caractérisées :

1° par laction de la chalewr, qui coagule, vers 700 C,
I'albumine disscute, mais non la caséine;

20 par lacoloration jaune qu'clles prennent sous Vinfluence
de l'acide nitrique concentré, cette teinte passe a 'orange sous
linfluence de 'ammoniaque;

3o par la coloration wviolacée intense qu’y produit l'acide
chlorhydrique fumant; .

4° par la coloration blene ou wvioletle avec le sulfate de
cuivre et un excés de potasse. Les solutions des matiéres
albuminoides, traitées 4 froid par une petite quantité de sul-
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fate de cuivre et un excés de potasse, donnent une liqueur
bleue ou violette. Si les matiéres albuminoides sont solides
et qu'on les touche successivement avec une goutte de sulfate
de cuivre, puis avec une goutte de potasse et qu'on lave
ensuite avec de 'eau, 'endroit touché reste coloré en wiplef;

60 par la colovation rouge foncé qui se manifeste sous

Yinfluence du réactif de Millon;

Ce réactif est une solution de nitrate mercurigue acide, contenant de

l'acide nitreux. On le prépare en dissolvant 4 froid d'abord puis &4 l'aide
d'une doure chaleur, du mercure dans son poids d'acide nitrique con-
ceptré; on étend ensuite la solution nitrique du double de son volume
d'eau. On laisse refroidir et en repos yendant quelques beurcs, puis on
décante le liquide de dessus les cristaux qui se sont déposés. C'est la
solmion aipsi obtenne qui constitue le réactif de Millon. Ce réactif est
tellement sensible que la coloration rouge se produit encore dans des

liqucurs qui ne renferme qu'un dix-milliéme de matigre albuminoide.

60 Ces matiéres, abandonnées a ellessmémes en pré-
sence de l'air et de l'eau, galtérent rapidement, entrent en
- putréfaction et dégagent des gaz putrides (par suite de la
présence du soufre et du phosphore). '

I.a distinction des différentes substances albuminoides
entre elles est des plus difficile. Nous récapitulons, pour
terminer, les propriéiés et les réactions les plus importantes

des corps que nous venons de préparer :
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QUELQUES DONNEES NUMERIQUES UTILES

I. Gaz.— Densité, poids du litre et solubilité.
DENSITE POIDS Ba |
prise par rapport 4 melé- | d'unlitre| = 8 L
GAZ air=—1 H—1 culaire [ 300 etd g 0
28,043 omz6de | 0§
d. dX == pression | 3 ©
gramimes litres
Acide chlorhydrique 1.204 18.295 365 1.635 | 456.8
— sulfhydrique I.171 16.g50 34.0 1 523 3.2320
Air atmosphérique 1.00 L;H?’ 1.293 0.017¢
Ammoniaque 0.597 8.635 17.0 0.761 | 727.2
Anhydride carbonigue 1.529 22 125 44 © 1 977 1.002
— sulfureux 2.76 39.985 80.0 2.87 47.276
Azote 0.97 14.040 28.0 1.265 0.0148
Chlore 2.47 35.745 71 0 3.156 2.38
Ethyléne 0.971 14.055 28.0 1.254 0.1615
Hydrogéne o0 069 I.000 2.0 0.089g 0.0193
Méthane 0.558 8.075 16.0 0.716 0.03g90
Ozxyde azotique 1.039 15.035 30.0 1.343 0 2748
Oxyde de carbone 0.968 14.005 28.0 Y. 254 0.0243
Oxygene 1.100 16,005 320 1.430 0.0209
Protoxyde d’azote 1.527 22.095 44.0 T 971 o778
1

N. B. 11iit163 d’hydrogéue {o° C et ¢m;6 de pr.) pésent juste 1 gramme.

II. Gaz. — Liquéfaction; température critique.
Bout & ) SE LIQUEFIE
GAZ une TEMPER. | PRESSION || 5 0 e
températ. || cririguE | corrEsP. ||températ. | pression
de de de
Chlore —335¢| mrec!s83sam| 3205 . 85 atm.

Acidechlorhydrique — 350 5203 86. ov 26.
Oxygene —181° — 1189 S1. 1 A e
Acide sulfhydrique — 610 r00° 92. l o° 16.

: \ 0° 1.3

Anhydride sulfureux — 109 1570 79. ) 100 2.4

200 33

Azote —1I194° —146° 33. ... .

’ o° 4.2

Ammoniaque — 380 1310 113. 100 6.2

¢ zoo 84

Oxyde azoteux — 870 360 73. “ e ‘e
Oxyde azotique —154° — g3° 71. . AN
Anhydride carbonique |— yg° 3009 | 74 {00 zo.

y q 79 . db100 | 52 !

i

Latempérature critique est celle au-dessus de laquelle un gaz ne peut étre liquéfié.
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III. Table des densités & 12°5 correspondant aux degrés

de V'aréometre Baumé.

°Bé J d °oBé d °Bé d
!
o 0 999 12 1.087 36 | 1.319
1 1.006 14 1.103 40 | 1 367
2 1.013 16 I.120 43 l I.4006
3 ‘ I 020 18 1.137 46 | 1.477
4 . 1.027 20 1.155 S50 1 506
5 ! 1.034 22 1.173 53 1.553
6 1.041 24 1.192 56 1.604
7 I.048 26 I.211 60 1.676
8 | 1.056 28 1 231 63 1.735
9 1.0064 30 1.252° 66 1.798
‘ 10 \ 1.07L 33 1.284 70 1.800

IV. Mélanges réfrigérants les plus ordinairement employés.

Eau el sels,

Nitrate d'ammonium, en poudre,

Ean
Nitrate d'ammoniaque

Carbonate de sodium cristallisé¢ en poudre

Eau
Glace et sels.
Glace pilée
Sel marin pulvérisé
Glace pilée
Sel marin pulyérisé
Glace pilée

Chlorure de calcium hydraté, pulvérisé

Acides et sels.

Sulfate de sodium cristallisé. en poudre
Acide chlorhydrique ordinaire

Nombre
de parties

O

O SV ST

w0

2

Nombre de degrés
dont la température
s'abaisse

26

29

17

20

48

z7

V. Température d’ébullition de solutions saturées.

Chlorure de baryum
Carbonate de sodium
Chlorure de sodium
Azotate de potassium
Carbonate de potassium
Azotate de calcium
Chlorure de calcium

Quantité de sel dissous
en 100 parties d'eau

6o.1
48.5
41.2
335.x
205.0
363.0
325.0
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VI. Evaluation des températures élevées.

COULEUR DU PLATINE

TEMPERATURE CORRESPONDANTE

Rouge paissant
Rouge sombre
Cerise naissant
Cerise

Cerise clair
Orangé foncé
Orangé clair

| Blanc

Blanc soudant
Blanc éblouissant

environ 5230 C

» 700
» 800
» Qoo
5 1000
» IIco
» 1200
» 1300
»n 1400
» 1500

=

i

VII. Températures de fusion des principaux métaux

Acier 13c00v C.
Aluminium too
Antimoine 440
Argent 954
Arsenic . 210
Bismuth 265
Bronze goo
Cadmium 500
Cuivre 1050
. » jaune 1015
Etain 235

Fer doux - 15000 C.
Fonte de fer 1050 4 1500
Mercure — 39,3

. Métal de Darcet :

5plomb, 3 étain, 8 bismuth o4

Or 1250
Platine 1775
Plomb 334
Potassium 55
Sodinm 90
Zinc 450

VIII. Poids des monnaies.

Or Piece de 20

»
Argent »
T»

»

Cuivre belge . »

Nickel » »

10

0.50
b
5

I
2

5
10
z20

francs 6.452 grammes.
» 3.226 »
» 2.5 »
» 5 »
» 25 »
centime 2 »
» 4 »n
» 3 »
» 4.5 »
» 7 n
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ANNEXE

Recherche des bases d’une substance minérale, naturelle
ou artificielle

Recherche de I'élément acide d'une substance
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