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PRÉFACE 

\ÀANALYSE DES HUILES MINÉRALES ET DES MATIÈRES GRASSES a 

subi dans ces dernières années d'importants perfectionne

ments. De nouveaux procédés analytiques ont, en effet, 

permis de déterminer la composition exacte de ces diffé

rents corps et de reconnaître avec facilité leurs très nom

breuses falsilications. 

Les matières dites lubrifiantes, les HUILES DE GRAISSAGE, qui 

sont maintenant fabriquées presque exclusivement avec 

deshui les minérales, ont, été dansces derniers temps, l'objet 

d'une élude approfondie aux points do vue physique, chi

mique et mécanique ; cette étude offre une importance con

sidérable, car elle permet à l'essayeur de reconnaître faci

lement si l'huile de graissage soumise à son examen con

vient réellement pour l'usage pour laquelle elle a été 

vendue et qu'elle peut y être employée sans danger. Une 

bonne part de cet ouvrage est consacrée à l'étude de ce s 

huiles. 

11 n'est donc pas étonnant, d'après ce qui vient d'être 

dit, que le D r Holde, professeur à l'Ecole des hautes études 

techniques de Berlin, ait songé à publier, sur le sujet en 

question, un livre, dont nous donnons dans le présent o u 

vrage la traduction française. 

Mais nous avons dû ajouter à notre travail, la description 

des procédés et appareils plus spécialement usités dans nos-

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



~VIII P R É F A C E 

laboratoires el en même temps le compléter des travaux qui 

ont été donnés dans les recueils périodiques depuis la pu

blication de la deuxième édition allemande (Berlin 100")). 

Nous espérons que l'œuvre de M. le professeur Holde, 

ainsi complétée, recevra dans nos laboratoires un favorable, 

accueil et sera de nature à rendre de nombreux services aux 

chimistes s'occupant de l'analyse des huiles minérales el 

des matières grasses, ainsi que des produits de leur traite-

.rnent industriel. 

Mellc ( D e u x - S è v r e s ) , J a n v i e r 1 9 0 9 . 

D R L . G a u t i e r . 
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A N A L Y S E 

DES 

H U I L E S M I N É R A L E S 
E T D E S 

MATIÈRES GRASSES 

CHAPITRE PREMIER 

L E P É T R O L E E T L E S P R O D U I T S 

D E S O N T R A I T E M E N T 

A. PETROLE BRUT 

I . G i s e m e n t s , c a r a c t è r e s e x t é r i e u r s e t e m p l o i 

Le pétrole bru t jaill issant de la terre offre o rd ina i rement une cou

leur foncée, var iant du brunâ t re au noir ; mais on rencont re aussi 

quelquefois, par exemple, en Pensylvanie , des espèces de colorat ion 

plus claires (du j a u n e clair au brun rougeà t re j . Les huiles bru tes exis

tent le plus souvent sous la forme de deux types principaux, s avo i r : 

a) les huiles tout à fait pauvres en paraffine, qui n 'en cont iennent 

ord ina i rement que de 0 à 1 p. 100 tout au plus, et peu de benzine, 

ainsi que re la t ivement peu de pétrole (huile d'éclairage), mais qui, 

au contra i re , renferment beaucoup d'huile de graissage se solidifiant 

difficilement (par exemple, l 'huile b ru te de Bakou et l 'huile lourde 

de Wielze) ; b) les huiles riches en paraffine avec 3-8 p. 100 de paraf

fine, c'est-à-dire qui o rd ina i rement con t iennen t aussi de g randes 

quanti tés de benzine , d'huile d'éclairage et des fractions d'huile de 

graissage fluides, accompagnant la paraffine (par exemple , les 

huiles de Pensylvanie et d'Alsace). 

HOLDE. — Analyse des huiles. 1 
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LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DU SON TRAITEMENT 

Le t ra i tement du pétrole bru t comprend pour les types a et b la 

séparat ion des benzines légère et lourdes, de l 'huile d'éclairage à 

point d'ébullition plus élevé venan t ensui te , et des huiles de g ra i s 

sage et des paraffines bouillant à une t empéra tu re encore plus hau te 

(au-dessus de 3 0 0 ° ) , ' e t cette séparat ion a lieu par distillation, suivie 

d'un raffinage des huiles b ru tes par l 'acide sulfuriqnc, etc. 

Les principaux lieux de product ion du pétrole en Allemagne sont 

la petite localité de Wietze, située dans la province de Hanovre , et 

Péchelbroon, en Alsace. 

Les huiles d'Alsace riches en paraffine conviennent pour p répare r 

de la benzine , de l 'huile d'éclairage, des huiles lubrifiantes se solidi

fiant facilement, des huiles de dégraissage, des huiles à gaz et de 

l 'asphalte ou brai ; depuis quelque temps , on en extrait aussi de la 

paraffine. 

On extrai t ac tue l lement par jour à Wietze environ 600 barils 

d'huile lourde et 1 000 — 1 500 .barils d'huile légère riche en pétrole ; 

cette huile contient aussi 3 p.. 4 0 0 de paraffine- Eu Amérique et en 

Russie, on extrait annue l l ement environ 80 90 millions de tonnes de 

pétrole, en Roumanie , 3 millions de tonnes , en Galicie, à peu près 

autant , en Allemagne, en totalité, 150 0 0 0 t o n n e s environ. On con

somme actuel lement en Allemagne environ 20 millions de kilo

g r a m m e s d'huile de graissage pour wagons , qui p roviennent en 

majeure; part ie de maLière p remiè re a l lemande . 

La product ion du pétrole est aussi impor tan te à Java ; de grandes 

quant i tés de benzines sont impor tées en Allemagne pour mo teu r s à 

gaz et au t res usages . L'huile b ru te américaine et cer taines huiles 

b ru tes , p rovenan t de la Galicie et de la Roumanie , const i tuent la 

principale maLière première de la prépara t ion de la paraffine de p é 

trole pour bougies de bonne quali té, ainsi que de La fabrication du 

pétrole d'éclairage et de la benzine de pétrole, Le-s huiles de grais

sage préparées avec ces huiles b ru tes ont en général un poinL d.e 

solidification plus élevé (près de 0°) que les huiles russes . Quelques 

huiles de Galicie, par exemple , celle de Grosno, fournissent éga

lement des huiles de graissage recherchées pour machines , pour 

wagons de chemins de fer, etc. , p résen tan t , avec uia point d-e solidi

fication assez bas, une bonne viscosité et un point d ' inflammation 

élevé. Les huiles à cylindres américaines, très peu fluides ou de la 
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L ' K T R O L E B R U T 3 

consis tance d'une pommade , se sont mon t rées excellentes pour le 

graissage des cylindres à vapeur (voy. Huiles minéra les de grais

sage, p . 90 et suiv.). Du pétrole brut , on ret i re en outre des hui les 

pour ac t ionner les moteu r s à gaz, des huiles pour t ransformateurs 

et comme résidus de distillation de l 'huile pour chauffage (masou t ) , 

du goudron , du brai ou asphal te , du coke pour électrodes, etc. 

I I . C O M P O S I T I O N C H I M I Q U E 

Les pétroles bruts de tous les pays se composent sur tou t — con

t ra i rement à ce qui a lieu pour le goudron de houille — de différents 

hydrocarbures à point d'ébullilion élevé, de na ture non a romat ique , 

parmi lesquels les plus légers sont insolubles dans l'acide sulfurique 

concent ré , tandis que les plus lourds s'y dissolvent par t ie l lement . 

Toutefois, on trouve aussi dans différents pétroles bruts de pet i tes 

quant i tés d 'hydrocarbures a romat iques — benzine et homologues, 

supé r i eu r s ; K H . U I E R et B Ô T T C I I E H p a r exemple, ont séjjaré de 

l 'huile de Oelheim de petites quanti tés de naphta l ine . La na tu re chi- , 

mique des fractions v isqueuses des pétroles bru ts employées pour le 

graissage res te encore inexpliquée ; on sait seu lement qu'elles se 

composent d 'hydrocarbures très fortement satures , mais n ' absorbant 

que faiblement le b rome et l'iode (voyez plus loin). Les autres frac

tions des pétroles , c'est-à-dire la benzine-, le pétrole d 'éclairage, 

l 'huile à gaz et la paraffine, sont sur tout formées, dans le pé t ro le 

américain, c'est-à-dire dans le pétrole de Pensy lvan ie , d 'hydrocar

bures de la série du m é t h a n e O H 2 " 1 dans le pélrole russe de 

composés désignés sous le nom do naph tènes , pour la découverte et 

de l ' examen desquels L I S S E N K O , B E I L S T E I N , K U R B A T O F F , W K E D E N , M A R -

K O V N I K O F F et d 'autres se sont acquis un g rand mêriLe 2 . La plupar t des 

naphtènes doivent, d 'après les recherches récen tes de K I S H N E H , A S -

CTTAN et d 'autres , être regardés comme des polyméthylènes cycliques, 

par exemple : 

CH 2 — C1P — CH2 — C1P — C1P ; CIP — CH2 — GIF — CIP — U P 4-C1P) 

1 FIER. D. DEUTSCH, EHEM. GES., XX, 39J (1887) , 

2 V O Y . W I S C M . N , DIE NAPHTENE, P . 3 ET S U I V . 
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4 L E P É T R O L E E T L E S P R O D U I T S D E S O N T R A I T E M E N T 

et ils sont appelés pen taméthy lènes , hex amé lh j i èn e s , m é t h y h e x a -

méthylènes , otc. Si tant est que ces composés dérivent de l 'héxamé-

thylène , on peut du res te les considérer aussi comme des benzènes 

hydrogénés ou des homologues du henzènehyd rogéné . Les naphtènes 

ne réagissent pas avec le p e r m a n g a n a t e , l 'acide sulfurique concen

t ré , mais ils forment, bien que difficilement, des produits de subs t i 

tution avec le chlore, le b rome , l'acide azotique étendu, et ils 

sont en général plus voisins des paraffines que des hydrocarbures 

benzéniques . L'acide azotique concentré produi t avec l 'hexauaphlène-

de l'acide adipinique, avec le pen taméthy lène de l'acide g lu ta r ique . 

Les hydrocarbures de l 'huile du Texas, r iche en soufre et en azoto> 

se composent surtout , d 'après MABERY , d 'hydrocarbures de la série 

C » H 2 n _ s , dont l 'é lément principal est un anneau polymétbyl ique 

double Dans les pétroles d 'Allemagne, de Galicie et de Rouman ie , 

il se t rouve, suivant leur or igine, des huiles dans lesquelles ce sont 

les hydrocarbures du g roupe m é t h a n e qui prédominent , tandis que 

dans d 'autres ce sont les naph tènes . G. KRÀMER et W. B O T T C H E R {INC. 

CIT.) ont mon t ré , par exemple , que, dans la part ie indifférente du pé

trole d'Oelheim il y a beaucoup plus de naphtènes que dans la 

m ê m e part ie des huiles du hic Tégern et tle Péchelbroon. Dans les 

huiles de Galicie et de Roumanie , on rencont re aussi de notables 

quant i tés de carbures . Comme é léments secondaires , on t rouve dans-

un g rand nombre d'huiles b ru tes (en grande quant i lé dans l 'huile 

du Texas principalement) des bases pynd iques , qui proviendra ient 

de la décomposit ion de restes d 'an imaux mar ins , lesquels seraient 

la mat ière qui aurai t donné naissance au pétrole ; on y rencont re en 

outre du soufre en combinaisons analogues au mercaplan et aux sul

fures (sur tout abondants dans l 'huile b ru te de l'Ohio), ainsi que de 

l 'asphalte contenant de l 'oxygène et du soufre. Le pétrole lourd de 

Wietze (Hanovre) est riche en asphal te . EXOLER et JEZIORANSKI
 2 ont 

mont ré que les fractions bouil lant au-dessus de 200° des huiles bru tes 

de Galicie, de Russie (Bihi-Eybat) et de Péchelbroon se dissolvent 

complè tement dans l'acide sul fur ique concentré et qu'elles ont une 

teneur en carbone (de 87 p. 100 en moj 'enne) ne dépassant pas h e a u -

1 JOURN. AMER. EHEM. S o c , XXIII, 264 (1901). 

2 HER. D. DEUTSCH, CHC.M. GES., X X V I I I , 2501 (1883. 
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coup celle des oléfines (qui est en moyenne de 85,7 p. 100). Elles de

vraient donc contenir de g randes quant i tés d 'hydrocarbures encore 

plus pauvres en hydrogène . Des fractions de l 'huile de Pensylvanie 

bouil lant au-dessus de 100°, il ne se dissolvait, toutefois, que 25 p. 100 

dans l 'acide sulfurique concent ré . Cela correspond aux résul tats 

ob tenus par MABEHY , qui, dans les tractions des huiles de Pensylvanie , 

de l'Ohio et du Canada, en t ran t en ébullition au-dessus de 200°, 

t rouva des hydrocarbures gras jusqu 'à C 2 0 H 4 L , ainsi que des t e rmes 

des g roupes C"H2" et C"1L"~2, j usqu ' à C 2 S H U . Ces hydrocarbures 

con t ra i rement à ceux de la série C"ll2™ fondant au-dessus de 50°, 

é ta ient encore fluides à — 10°. KRÀMER et SPILKER - ont t rouvé une 

huile de graissage de Bakou qu'ils avaient so igneusement épurée 

par l'acide sulfurique concentré , composée de 87 p. 100 de carbone et 

10 p . 100 d 'hydrogène, c'est-à-dire qu'elle correspondai t à la formule 

G 2 0 R 3 6 = C"H 2 , l _* ; ils admet ten t que 2 molécules de décylène polymère 

(G 1 0 l l 2 0 ) 2 se changent en 2 molécules des combinaisons hydrogénées 

O l 0 H" et C i 0 H 3 6 . L'analyse é lémenta i re des huiles brutes ment ion

nées a donné , d 'après EMGLER et J E Z I O R A S S K Y , les nombres suivants : 

Carbone p. 100 Hydrogène p. 100 Oxygène p. 100 

86,18 13,82 
86,21 13,49 0,30 
85,3S 12,68 1,91 
8B.10 13,90 — 

Les fractions bouillant au-dessous de 200° cont iennent principale

m e n t des hydrocarbures saturés de la série du mé thane et des 

napli tènes. Du reste , la t eneur en carbone des pétroles bru ts de p r o 

venance différente, oscille ent re 75,9 et 88,7 p . 100 et leur teneur en 

hydrogène varie de 9,6 à 14,8 p . 100, celle en oxygène de 0,1 à 

fjj9 p. 100, celle en azote en t re 0,02 et 1,1 p . 100 et enfin la teneur 

•en soufre oscille ent re 0,01 et 2,2 p. 100. 

i AMER. CHUN. JOURNAL, XXVIU, 16.ï (1902). 

s BER. D. DEUTSCH, EHEM. GES., XXVI, 643 (1903] . 
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I I I . O R I G I N E . 

A . H Y P O T H È S E D ' I L Œ F E R - E N G L E R . — Suivant H O F E R et C . E N G L E R
 l , le 

pétrole se serait formé su r tou t aux dépens de res tes de mat iè res 

grasses (adipocire) d 'une grande faune mar ine (de poissons, de m o l 

lusques, etc. et sur tout de foraminifères) par décomposit ion sous 

hau te pression, processus dans lequel, après la décomposit ion des 

mat ières a lhuminoïdes et leur t ransformation en combinaisons su l 

furées et azotées solubles dans l 'eau, il s'est d'abord formé aux dé 

pens de l'adipocire res tan t (acides gras), avec mise en liberté d'acide 

carbonique, d 'eau, etc. , des hydrocarbures devant donner naissance 

au pétrole (dit proto-pétrole) . Ceux-ci, dans le cours des aut res pé 

riodes géologiques, se sont en part ie polymérisés eu produisan t les 

hydrocarbures à point d 'ébulli t ion plus élevé. L'accroissement du 

poids spécifique observé par E N G L E R lorsqu 'on abandonne le pétrole à 

lu i -même , parle en faveur de cette dernière hypothèse . Suivant M A R -

C U S S O N
 a , dans la plupar t des cas, i la dû se former ,aux dépens des ma-

t ièresgrasses , deshydroca rburesàpo ids moléculaire élevé, ana logues 

aux huiles de graissage, non comme produi ts pr imaires , mais cepen

dant plus tôt que les substances légères analogues aux benzines et au 

pétrole . Ce n'est qu'à une plus haute t empéra tu re ou sons une p lus 

forte pression que doivent s 'être produites les huiles légères aux dé

pens d'huiles lourdes , par suite d 'une décomposition plus p rofonde . 

B . H Y P O T H È S E D I T E D E L ' É M A N A T I O N . — Suivant celte hypothèse , due 

à M E N D E L E J E F F , le pét ro le se serait formé par l'action de vapeur 

d'eau sur des carbures du fer dans des processus volcaniques ; mais 

l 'activité optique du pétrole men t ionnée en e n 'est pas en faveur de 

cette hypothèse , qui aujourd 'hui n'a plus guère de par t isans . 

C . H Y P O T H È S E D E S A L M T I C R ET S E N D E R E N S . — D'après S A U A T I E R et 

S E N D E R E N S , il se serait produit à l ' intérieur de la terre de l 'hydrogène 

et de l 'acétylène ou des homologues de l 'acétylène par l'action de 

l 'eau sur des mé taux alcalins ou alcal ino-terreux et lors de leur con-

1 TTCR. D. DEULSCH, CHEM. O.S. , XXI, 1 8 1 6 ; XXII, 592 ; XXVI , 1 4 4 0 ; XXX, 23:I8 . 

2 CHEM. REVUE, XII, 1 ( 1 9 0 B ) , 
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tact avec des m é t a u x incandescents , comme le n ickel , le cobalt ou 

le fer ; il se serait formé suivant les propor t ions relat ives de chacun 

des é léments et suivant le degré de la t empéra ture , soit exclusive

men t des paraffines, soit un mélange de celles-ci avec des hydro

carbures cycliques. Cette dernière hypothèse s 'appuie il est vrai sur 

des expériences synthét iques , mais au point D E vue géologique elle 

m a n q u e (Tune base suffisante. 

D . H Y P O T H È S E D E K R A E M E R ET S P I L K C R . —Suivan t ce t tehypothèse 

les algues et les d ia tomées , les radiolaires, etc. , qui se t rouvent en 

g randes masses dans les marais tourbeux et renferment toutes de 

g randes quanti tés de cire, ont fourni dans leurs restes de décomposi

tion analogues à la cire la mat ière p remière de la formation du p é 

trole, et absolument comme dans l 'expérience d'E.vtii.KR, il se serait 

produit , aux dépens des restes cireux, des hydrocarbures , en m ê m e 

t emps que de l 'eau, de l 'oxyde de carbone, e tc . se seraient dégagés . 

C . A C T I V I T É O P T I Q U E D U P É T R O L E . — L . - A . T S C N U C A J E F F a fait r e m a r 

quer il y a quelque temps l ' importance du pouvoir rotatoire optique 

du pétrole au point de vue de la formation de ce dernier 3 . P . - J . W A L -

D E N a r é c e m m e n t de nouveau attiré l 'a t tention sur l ' importance de ce 

point pour l 'explication de l 'origine du pétrole 3 .Sui vant P . - J . W A L D E N , 

l 'activité optique de pétrole contredi t , abstract ion faite d 'autres 

causes mécaniques , sa formation aux dépens de carbures . L 'hypo

thèse d ' E N G L E R I I E sera alors admissible que lorsqu'il aura été d é m o n 

tré que le pétrole synthét ique d 'E .NGLER est aussi opt iquement actif. 

D ' a p r è s M A R C U S S O N \ l 'activité du pétrole doit peut -ê t re ê tre a t t r i 

buée à D E S produits de décomposit ion de la choleslér ine, qui se t rouve 

dans toutes les graisses, comme on en rencont re , par exemple , 

dans les oléines de distillation. L'activité devrait , d 'après cela, 

a t te indre son m a x i m u m dans la fraction huile D E graissage du p é 

trole, ce qui concorde avec l 'observation de R A K U S I N
 d ; ce dernier a, 

1 LIER, DE DCULSCH. CHEM. Ge.s., XXXII, 2910 (1899) ; X X X V , 1212 (1902). 
2 CHEM. ZEITUNG, XXVI1J, 303. 
3 SITZ. DER RASS. PHYA. CH&M. SOC, avril 1904, et CHEM. ZEIT.. XXXVIII, aTi . 
I CHEM. REVUE, XII, 1 (1890). 
6 CHEM. ZEIT., XXVIII, 303 (1904). 
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en effet, r e marqué que le pouvoir rota toire augmen te à mesure que 

s'accroît le poids spécifique du dis t i l la tum fourni par le pétrole . 

I V . N O M E N C L A T U R E D E S D É R I V É S D U P É T R O L E R U S S E 

La nomenc la tu re su ivante a été dressée r écemmen t par le Gou

ve rnemen t russe , après entente avec la Société impériale technique 

de Bakou ; nous la donnons avant les chapitres suivants parce que, 

bien qu'elle ne soit valable que pour les produits du pétrole russe et 

qu 'en certains points elle ait été adaptée aux besoins du commerce 

de ce pays, elle fournit cependant de précieuses indications pour 

maints au t res cas. 

D É R I V É S L É G E R S 

1. Pétrole brut, lorsque le point d'inflammabililé ne dépasse pas 

70°. Si le point d'inflammabililé est à un degré plus élevé, il doit être 

classé dans la catégorie 20 (huiles pour chauffage) 

2. Ether de pétrole et rigolène, poids spécifique au-dessous de 

0,700 ; distillant jusqu ' à 80°. 

3. Benzine légère, poids spécifique 0,700—0,717 ; contient j u squ ' à 

5 p . 100 de substances distillant à une t empéra tu re supér ieure à 100°. 

4. Benzine lourde, poids spécifique 0,717—0,730, distille à une 

t empéra tu re allant jusqu ' à 100°, contient moins (?) de 5 p. 100 de 

substances distillant au-dessus de 100°. 

o. Litjroïne, poids spécifique de 0,730 à 0,750. 

6. Huile à dégraisser, poids spécifique de 0,750 à 0,770. 

H U I L E S L A M P A N T E S 

7. Méléor, poids spécifique de 0,806 à 0,810 ; point d'inflammabililé 

28" et au-dessus (appareil d ' A I Î E L - l ' E N S K Y ) ; couleur 1—2. 

8. Testefas, poids spécifique de 0,820 à 0,823 ; point d ' inflamma

bililé 38° et au-dessus ; couleur 1—2. 

1 E N A L L E M A G N E , U N E HUILE BRUTE A Y A N T , C O M M E L'HUILE BRUTE DE W I E T Z E , PAR 

E X E M P L E , UN POINT D ' I N F L A M M A B I L I L É SUPÉRIEUR à_70° , N E SERAIT M A I N T E N A N T 

J A M A I S E M P L O Y É E C O M M E HUILE DE CHAUFFAGE, P A R C E Q U E , EN C O M P A R A I S O N DES 

C O M B U S T I B L E S SOLIDES QUI Y SONT USITÉS, ELLE A B E A U C O U P TROP DE VALEUR; ELLE 

NE SERAIT DONC P A S CLASSÉE D A N S LA CATÉGORIE 2 0 (HUILES DE CHAUFFAGE), M A I S 

DANS LA CATÉGORIE 1. 
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9. Kérosine, poids spécifique de 0,813 à 0,826 ; point d ' inflamma-
bilité 28° et au -dessus ; couleur 2,5. 

10. Astraline, poids spécifique 0,825 à 0,835 ; point d ' inflammabi-
lité 40—45° ; couleur 2,5. 

11. PyronapJite, poids spécifique 0,835—0,863 ; point d'inftarmna-
bilité j u squ ' à 98° et au-dessus ; coloré. 

12. Huile, à gaz, poids spécifique 0,865—0,885 ; point d ' inflamma-
bilité 98°. 

13. Huile solaire, claire, poids spécifique 0,885 — 0,891 ; point d'in
flammabilité 138° ( P E N S K Y - M A R T E N S J . 

H U I L E S D E G R A I S S A G E 

14. Huile à vaseline, poids spécifique 0,883—895 ; point d'inflam-
mabili té 130°. 

15. Huile de graissage pour broches, poids spécifique 0,895—0,900 ; 
point d'inflainrnabilité 150—183° ; viscosité à - F - 50°, de 2,4 à 2,9. 

16. Huile de graissage pour machines, poids spécifique 
0,905—0,920; P O I N T D ' inf lammabil i té de 185 à 215° ; viscosité de 6 à 
7,5 à 50° ; point de solidification à - - 10°. 

17. Huile de graissage pour cylindres, poids spécifique 0,911—0,920; 
point d'inflammabilité 210—243° ; viscosité 12,3 à 50° ; point de soli
dification à 5°. 

18. Viscosi?ie (valvoline), poids spécifique de 0,925 à 0,935 ; point 
d' inflammabilité de 290 à 310° ; viscosité à 100° = 5. 

Masoul pour la fabrication d'huile, poids spécifique 0,908—0,916; 
point d'inflammabilité 160° et au-dessus ; viscosité à 50° de 6 à 10. 

H U I L E S D E C H A U F F A G E 

Masout, résidu de la distillation du pétrole b ru t ; poids spécifique 
de 0,895 à 0,933 et. au-dessus ; point d' inflammabilité 270° et au -
dessus . 

\ . P O I D S S P É C I F I Q U E E T C O E F F I C I E N T D E D I L A T A T I O N 

Le poids spécifique oscille pour les pét ro les b ru t s entre 0,816 
(Pensylvauie) et 0,935 (Wietze) ; le poids spécifique de l'huile de 
Bakou 0,882, celui de l 'huile de l'Ohio = 0,887 et celui de l 'huile 
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PÉLVOLA : POIDS SPÉUIFUJUA A X 100 000 [ 

0,82S 8 i 3 

0,829 843 

» 0,861 858 

De la Galicie occidentale . . . 0,885 775 

0,!)01 718 

La dé terminat ion du poids spécifique et du coefficient de dilata

tion des huiles brutes est effectué d 'après les procédés qui sont d é 

crits plus loin [p. 113 et 120). 

V I . D É T E R M I N A T I O N D E LA T E N E U R E N E A U 

A . On arr ive le plus sû remen t au but en procédant de la m a n i è r e 

suivante : On distille une quant i té pesée ou mesurée (100—200 cen

timètres cubes au moins) d'huile bru te , en se servant comme réci

pient d 'un cylindre gradué , rétréci à sa part ie inférieure (fig. 1), en 

prolongeant la distillation jusqu ' à ce qu'il ne passe plus d'eau ; on 

peut distiller l 'huile seule ou mieux encore, d 'après M A R C U S S O N , en Y 

ajoutant un égal volume de xylène et des petits morceaux de pierre 

ponce et chauffant au bain d 'huile. Après avoir fait tomber , par un 

léger choc, les gout tes d'eau adhéren tes À la paroi supér ieure du 

cylindre, on peut lire d i rec tement la quant i té de l'eau condensée 

dans le récipient, en chauffant un peu ce dernier et le plaçant dans-

de l 'eau chaude, ce qui pe rme t à l'eau qui a distillé de se rassembler 

dans la part ie inférieure du cylindre. 

h Dans les huiles brutes lourdes , exemptes de benzine eL pauv re s 

en pétrole, par exemple , dans celle de Wietze, la t eneur en eau peut 

aussi être dé te rminée par la per te de poids qu 'un échanti l lon pesé 

d'huile non déshydra tée et un aut re échanti l lon éga l emen t pesé 

de la Galicie orientale = 0 , 8 7 0 . C. E .NGLER a t rouvé une huile b r u t e 

avec un poids spécifique presque égal à 1,0. 

Le COEFFICIENT DE DILATATION œ s'élève pour l 'huile de Pensylvauïe à 

0 , 0 0 0 8 4 0 , pour l 'huile russe à 0 , 0 0 0 8 1 7 , pour l 'huile de Wietze à 

0 , 0 0 0 6 4 7 ; il d iminue donc à m e s u r e que le poids spécifique-

augmen te . 
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de l 'huile déshydra tée par agitat ion avec du chlorure de calcium et 

flltration subséquente éprouvent lorsqu 'on les chauffe au bain-marie, 

jusqu ' à dispari t ion de l 'écume ; la t eneur en eau doit ê t re calculée 

pour 100 g r a m m e s de substance. Les huiles brutes ne 

peuven t pas , c o m m e les huiles de graissage, être pesées 

d i rec tement dans les capsules de ver re , où elles doivent 

ê t re chauffées en vue de la dé terminat ion des per tes de 

poids. Afin d'éviter des per tes par évaporat ion lors de 

la pesée , il vaut mieux pré lever les échantillons dans 

des vases à pesées clos, dans le col desquels sont a d a p 

tées par rodage de peti tes pipet tes (fig. 2). Une huile 

brute contenant beaucoup d'eau doit ê t re é tendue avec 

des quant i tés pesées d'huile de graissage anhydre ou 

m i e u x encore être essayée d'après le procédé a. 

\iOOccm 
90 
80 
70 
60 
SO 
vo 
so 

/" 
'loccm 
9 

V I I . D E T E R M I N A T I O N D E S I M P U R E T É S M É C A N I Q U E S 

On dissout dans 100 - 5 0 0 cent imètres cubes de ben-

Fig. \ . — Ré
cipient g r a 
dué ponr le 
d o s a g e de 

zine 5—10 g r a m m e s de l 'huile bien agitée. On laisse re- j,ru-

poscr la solution jusqu 'au lendemain et après avoir t e s -

décanté l'eau qui peut être p résen te , on filtre sur un filtre pesé , puis 

ou dé te rmine la quanti té des impure tés mécaniques res tées sur le 

filtre lavé et desséché à 103°. Les particules de brai ou d 'asphalte en 

suspension dans l 'huile sont de celte façon déterminées avec les 

au t r e s ma t i è r e s solides ; re la t ivement à leur dosage, voy. p . 23. 

V I I . D É T E R M I N A T I O N D U R E N D E M E N T E N B E N Z I N E , E N P É T R O L E 

D ' É C L A I R A G E , E N H U I L E D E G R A I S S A G E , E T C . 

A . P O U R LA C O N D U I T E D E LA F A B R I C A T I O N . — Les dispositifs de distilla

tion pour laboratoires sont établis différemment, suivant les besoins-

de chaque f a b r i q u e r a na tu re d e la mat iè re p remière , le mode de 

distillation employé en g rand (distillation sous pression ou distilla

tion à la vapeur d'eau) ; il faut aussi considérer que l 'on peut re t i re r 

de la m ê m e huile b ru te des quanti tés très différentes de benzine, de 

pétrole, etc. , su ivant le mode d e la distillation, la hau teur des d é -

T j h l e g m a t e u r s , etc. Le m i e u x pour les expériences de laboratoire est 

de distiller 0,3—2,0 k i logrammes d'huile dans des cornues en verre 
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chauffée, et, si c'est nécessaire, par exemple , pour 

les huiles a l lemandes lourdes , avec emploi s imultané 

ou en méta l , d 'abord avec un réfr igérant à eau et plus lard le refroi

dissement étant produit par l'air, de mesu re r ou de peser les p r o 

duits de la distillation recueillis à des interval les dé 

te rminés (jusqu'à IS'U0 benzine, jusqu 'à 200° huile 

d'éclairage, etc.) et d 'examiner leurs propriétés (voy. 

p . 32 et suiv.). Les fractions huile de graissage 

bouillant au-dessus de 300° sont aussi , lors de la 

distillation d 'épreuve, comme dans le cours de la fa-

• J^IFL bricatiou, redistillées avec de la vapeur d'eau sur-

ma, 
d'un vide de 300—400 mil l imètres . Si on disLillait ces 

—'"TT""^, huiles avec chauffage direct, elles éprouvera ien t une 
Fig. 2. — VASE A L 

PESTAS AVEN P I - décomposition profonde en donnant naissance à des 
PETTE. 

huiles très fluides ayant une odeur désagréable . 

Lors de la distillation à la vapeur d'eau, il esL convenable d'avoir 

recours au sépara teur avec refroidissement par l'air, qui est aussi 

f r équemment employé en grand, et dans lequel les vapeurs d'huile, 

dès leur sortie du vase distillatoire, sont décomposées sous l 'in

fluence du refroidissement par l'air en différentes fractions, en huiles 

de graissage légères et huiles de gra issage lourdes . 

Un dispositif d 'appareil , établi par l 'auteur d'après les principes 

connus , pour effectuer dans le laboratoire une distillation d'huile 

brute^ et d'huile de graissage avec la vapeur d 'eau et le vide est re

présenté par la figure 3. 

Le pétrole brut , s'il conlient beaucoup d'eau, est d'abord déshy

dra té par un long chauffage au bain-marie (éventuel lement après 

addition de chlorure de calcium pulvérisé) et une filtration subsé

quen te . 1 —2 k i log rammes de l 'huile déshydra tés sont in t rodui ts 

dans la cornue disLillatoire A , mun ie d 'une colonne B et reliée au ré

fr igérant à eau c, au-dessous duquel se t rouve le récipient I ; la d is

tillation est cont inuée jusqu ' à ce que la t empéra ture des vapeurs 

s 'élève à environ 280°. La colonne est remplie dans toute sa lon

gueur de grilles métal l iques reposant sur des anneaux . Le distilla— 

tum bouillant jusqu ' à lo0° est recueilli à par t sous le nom de BENZINE 

et celui qui bout jusqu 'à 280° est recueilli sous le nom de pétrole. La 

colonne et sa communicat ion avec le réfr igérant à eau c sont alors 
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enlevées, et on place le chapiteau plus bas, lequel est relié avec le 

séparateur d et le réfrigérant à eau. La vapeur d'eau p rovenan t d'urr 

généra teur de LANDOLT ou emprun tée à une autre source est préala

b lement surchaufTée dans le serpentin en cuivre e en tou ré d 'une en

veloppe en tôle, et cela jusqu 'à ce qu'elle sorte exempte d'eau par 

l 'ajutage g conduisant au dehors, c'est-à-dire ju squ ' à ce qu'elle 

s 'échappe presque invisible. On tourne ensuite le robinet A avec pré

caution, de façon que la vapeur pénètre peu à peu dans la chaudière 

distillatoire en cuivre p a r l e tube de même métal , é tabl issant la com

municat ion entre celle-ci et le surchauffeur. Le tube adducteur de la 

Fig-. 3 . — Appareil distillatoire de Holde. 
Separator Ansicht von oben : séparateur, vue supérieure ; Kühler : réfrigérant ; Sau

geluft : tube d'aspiration de l 'a ir ; Kühlvasser : eau de réfrigération ; Kolonne : 
colonne; Blase : chaudière ; Separator : séparateur; Dainplüberhilzer : surchauf-
leur de vapeur; Wasserabscheider: séparateur d'eau. 

vapeur doit descendre presque sur le fond de la chaud iè re .Les vapeurs 

aqueuses chargées d'huile t r aversen t le s épa ra t eu r d . La vapeu r est 

chauffée peu à peu de 150 à 250", et vers la fin de la disti l lation, 

avec les hui les pour cyl indres, elle est surchauffée encore plus hau t . 

Dans le sépa ra t eu r il se condense d 'abord les hui les les plus, 

lourdes , v i ennen t ensui te des huiles plus l égè res , etc . Les huiles les 

plus volati les, g é n é r a l e m e n t for tement odoran tes pa r sui te d 'une 

décomposi t ion , ne sont condensées que par le r é f r igé ran t à eau e et 

alors elles sont recueillies dans le récipient i, s é p a r é m e n t des hui les 

de gra issage de plus de va leu r . 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



I L L E P E T R O L E E T L E S P R O D U I T S D E S O N T R A I T E M E N T 

Si L 'on veuL travailler s imu l t anémen t avec la vapeur D ' e au E T LE 

vide, on adapte au récipient I une t rompe À eau, tandis q u ' U N E d é i i -

vat ion de la conduite D 'aspiraLion va vers les récipients D U sépara

teur, disposés pour servir al ternat ivement, (fiG. 4 ) . 

En en t re tenant U N vif courant de va

peur d 'eau, les vapeurs d'iiuile sont sous 

traites aussi r ap idement que possible À 

L 'action décomposante des parois chaudes 

de LA chaudière . Gelfe-ci, LE surchauf

feur, etc. sont enveloppés d 'amianle , de 

façon à éviter au tan t que possible des 

per tes de chaleur par couducLion et 

r a y o n n e m e n t . 

Les vases collecteurs qui 'se t rouvent 

Récipients du sépara- sous le sépara teur sont changés chaque 
teur. 

Vacuumleitung ; tube pour l'as- fois qu'il S C produi t U N E modification 

£ ° d " . ^ ; o S £ ; f u s i b l e dans LA consistance des huiles. 

sortie de l'huile. A l a p l a c e d e l ' a pparc i l distillatoirc qui 

•vient d'être décrit , on peut aussi employer U N dispositif plus sim

ple (fig. o), avec un simple ballon en cuivre ou E N ve r re comme vase 

Fig. 5 . — Appareil distillatoire d'Englér. 

Wasserabscheider : séparateur d'eau ; Dampfiiberhitzer : surchauffeur de vapeur; 
Dreiweghahn : robinet à trois voies ; Blase : chaudière ; Rückansicht des SEPARA
tors : vue postérieure du séparateur ; Kühler : réfrigérant ; Separator : séparateur 
Kühlwasser : eau de réfrigération. 

distillatoire, des sépara teurs en cuivre ou en verre en forme de s e r 

pent ins et trois tubes de décharge, le tout établi d 'après les indica-

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



P E T R O L E IÎRTIT 
J V' 

Uai/ifit'ausfr-itC 

l ions d ' E I N G L E R
 1 ; mais un pareil dispositif ne convient pas pour le 

t ravail avec vide. 

Les points de réunion, au moyen de bouclions en liège, des diffé

ren tes part ies de l 'appareil, sont r endus he rmét iques , avec de la fa

rine de gra ine de lin délayée avec de l 'eau. 

Les fractions offrant ex té r i eu remen t 

-de l 'analogie et ayant à peu près le jfc7n/?s= 

m ê m e poids spécifique sont réunies , e u v ù 

pesées et raffinées avec 1 — 8 p. 100 

d'acide sulfurique concentré , su ivant 

la viscosité et la couleur de l 'huile, 

afin d 'él iminer les combinaisons non 

sa tu rées , à odeur désagréable , ainsi *' 

que pour éclaircir la couleur . 

Lors du lavage subséquent avec des 

lessives alcooliques et de l'eau des 

huiles minéra les raffinées avec l 'acide 

sulfurique, il se produit des émuls ions 

c réan t des difficultés, qui, au labora

toire, où les huiles sont lavées dans 

l 'entonnoir à séparat ion, sont difficiles 

à su rmonte r . Avec les huiles lourdes , 

les lavages doivent avoir lieu à chaud 

et en agi tant v igoureusement , afin que Fig. 6. — Appareil pour 

1 huile se sépare aussi complè tement rjampfeiniritt: entrée de la v a 

que possible d'avec le liquide laveur . 1™^$?^*?%° № 
Ces opérat ions peuven t être effectuées P e u 1 ' -

c o m m o d é m e n t dans l 'appareil représen té par la figure 6. Cet a p p a 

reil se compose du vase laveur a , qui est m u n i du robinet de dé

charge d *, du serpent in do vapeur b en a luminium ou eu ver re 

bien recuit , et du tube en verre c, par lequel de l'air est refoulé au 

LAVAGE 

1 DIE DEUTSCH. ERDOTC, IN VERHANDL. DES VEREINS FÜR G-EWERBEßEISS, 1887, p. 603. 

{Cette source sera i n d i q u é e dans la s u i t e par la s i m p l e d é s i g n a t i o n de GE-

RCCRBEFLEISS). 
5 Le d e u x i è m e r o b i n e t de verre d'peut servir à s é p a r e r du res te du l i q u i d e 

de lavage les pe t i t e s q u a n t i t é s d'huile p a s s é e s lors de la v i d a n g e par le r o b i n e t 

s u p é r i e u r . 
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1 Voy. auss i , S I N G E R , CHEM. REVUE, III, 93 (1896). 

moyen d 'une t rompe, afin de produire dans la masse liquide une vive 

agitat ion. Si cela est nécessaire , lorsqu 'on veut aussi raffiner avec 

de l'acide dans l 'appareil , un robinet de vidange est éga lement 

adapté l a té ra lement à la part ie inférieure, afin de séparer l 'huile 

d'avec les résines acides. Le vase peut être m u n i d'un couvercle, bien 

que, avec la forme ouver te de l 'appareil , si le remplissage ne monte 

pas trop haut , on n'ait pas à craindre de project ions. La dessic

cation des huiles lavées peut , comme dans la pra t ique, avoir lieu 

au moyen d'une injection d'air dans l 'huile fortement chauffée. 

Après le raffinage, on essaie les huiles au point de vue de leur 

-viscosité, de leur point d'inflammabilité, de leur point de solidifica

tion et leur t eneur en paraffine (p. 2o). 

B . D I S T I L L A T I O N D ' E S S A I P O U R LA D O U A N E ET LE C O M M E R C E . — Comme 

les différents apparei ls de distillation usités dans les laboratoires 1 

peuven t avec le m ê m e pétrole b ru t donner re la t ivement au rende 

m e n t des nombres tout à fait différenls, il a été prescrit pour le con

trôle du commerce de l'huile brute et sur tout au point de vue des 

droits de douane, des appareils const rui ts d'une façon uniforme, 

qui peuvent aussi ê t re employés pour la distillation fractionnée de 

la benzine b ru te , du pétrole d 'éclairage, etc. 

1. L'ANCIEN APPAREIL d ' K N G L E H , encore ma in t enan t employé pour les 

essais commerc iaux , est représenté par la figure 7. Le tube B est en 

cuivre, et il sert pour le refroidissement des produits lourds ; pour les 

produiLs légers , distillant au-dessous de 200°, il vaut mieux employer 

un réfrigérant en ver re de L I E M G . Lahure t te C, refroidie aveede l 'eau, 

s e r t p o u r recueillir les produits de distillation. A la place de la buret te , 

on peut aussi employers ix tubes à essais g radués de 0,20 en 0,20cen

t imèt res cubes et d 'une contenance de 23 cent imètres cubes ; ces tubes 

sont placés sur un suppor t , dans un vase contenant de l'eau à la 

t empéra tu re de l ' appar tement , et l'on y fait couler a l t e rna t ivement 

les produits de distillation (voy. p . 174, fig. 86).Les échant i l lonsd 'hui le 

à distiller doivent, pa r t ra i tement au moyen de chlorure de calcium, 

être dépouillés d 'une quanti té d'eau suffisante pour que le res te ne 

puisse pas donner lieu à de vifs soubresauts dans la masse chauffée. 
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Suivant ENGLER, on introdui t 100 cent imètres cubes de l 'huile dans 

le ballon A. Toutefois, cette quant i té ne doit ê t re employée que poul

ie pétrole et les huiles bru tes , avec lesquels il distille exac tement dans 

le m ê m e temps une quantité d'huile telle que la dilatation des huiles 

lourdes ne soit pas une 

cause de per turbat ion. Avec 

les huiles à point d 'ébulli-

tion é levé ,par exemple, les 

rés idus dits astatki et les 

huiles de graissage, le bal

lon doit contenir au moins 

140 cent imètres cubes , 

parce q u e , au t r emen t , 

l 'huile ent rée en ébullition 

déborde facilement, par suite de la forte dilatation 

qu'elle éprouve , ou bien on ne soumet à la distilla

tion que 80—90 cent imètres cubes d'huile. On prend 

comme point d'ébullilion, la t empéra ture à laquelle 

les premières gout les du disti l lalum tombent de 

l 'extrémité du réfr igérant . 

Pendan t la distillation, il doit, suivant ENGLER, avec 

les huiles brutes et le pétrole , passer 2,2o cent imètres 

cubes par m i n u t e ; en m ê m e temps, à chaque fois que 

l'on at teint un point de fract ionnement , il faut enle

ver le b rû leur , laisser le t he rmomèt re descendre 

d'au moins 20° et chauffer de nouveau jusqu 'au point 
Fig. 7. — Appa-

de fract ionnement , tant qu'il passe encore d e s q u a n - r e i i distiiiatoire 

tités appréciables de disti l lalum (0 gout tes) . Cepen- ^ " e s s a i s com-

dant , la p remiè re condition, tout en observan t celle m e r c i a u x -

qui a été indiquée en dern ier lieu, ne peut pas être réalisée dans 

toutes les phases de la distillation ; vers la fin de celle-ci, on mar 

chera donc plus l e n t e m e n t . Avec les huiles brutes et le pé t ro le , on 

sépare les fractions su ivantes : 
Jusqu'à 150° (benzines) ; 
De 150'' à 300° (fraction d'huile d'éclairage) ; 
Au-dessus de 300° (huiles de graissage). 

(Voy. p. 6i , la distillation usitée pour les huiles de goudron . ) 

HOLDB. — Analyse des huiles . 2 
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18 LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

jOQccnu-

Maintes fabriques, pa r exemple , celles qui t ra i tent du pétrole pro

v e n a n t de la Galicie, p rennen t comme limites d e l à fraction pé t ro le 

ISO—275°, parce que la fraction est ainsi mieux caractér isée. On 

doit donc, lors de l 'appréciation des r endemen t s de 

l 'échantil lon soumis à la distillation, considérer aussi 

la p rovenance . 

2. L'APPAREIL ACTUELLEMENT PRESCRIT OFFICIELLEMENT pour 

les essais au point de vue des droits de douane est r e 

présenté par les figures 8 à 10 

Toutes les part ies de l 'appareil, à l 'exception du bal

lon m e s u r e u r et de la buret te , sont en méta l , et l eurs 

dimensions sont exac tement fixées. 

Dans le ballon A, on distille 100 cent imètres cubes d'huile (benzine 

brute , pétrole brut , etc.), à l'aide d 'un brû leur réglable, en m o d é r a n t 

Fis Bal
lon mesureur. 

100 \ Uoo CL 

Fig. 9 et 10. — Appareil distillatoire pour l'essai du pétrole au point de vue des 
droits de douane. 

la t empéra tu re au moyen de plaques ou de toiles métal l iques glissées 

entre le ballon et la flamme. La distillation est conduite de façon 

1 Voyez n o t a m m e n t ZENTRALBTATT FÜR D'IS DEUTSCHE WEICH, 1898, p . 279, et 

MITTEIHTNQEN A. D. KGL. MATERIALPRÜFUNG SAMT (ABTEILUNG 6' FÜR OELPRÜFUNG, 1899, 

H E F T , I. (Cette d e r n i è r e s o u r c e sera i n d i q u é e d a n s la s u i t e par la s i m p l e d é 

s i g n a t i o n de MITTEILUNGEN.) 
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que la t empéra ture jusqu ' à 130" mon te par minu te , à part ir de 120", 

de 4° environ et de 130—320° de 8—10° dans le m ê m e temps. A 320°, 

mesurés dans la vapeur (le zéro du the rmomèt re coïncide exacte

m e n t avec la surface supér ieure du bouchon), la distillation est 

i n t e r rompue . Les produits de la distillation sont refroidis en D et 

les huiles recueillies dans la bu

re t te E. Les fractions bouillant j u s 

qu'à 130° sont considérées comme 

benzine. 

Lors de l'essai d'huile de g r a i s 

sage, on ne distille que jusqu ' à 

300°. On déclare alors les huiles 

comme huiles de graissage lors

qu'il ne passe rien jusqu 'à 300° ou 

qu'avec un poids spécifique d'une 

huile de > 0,830, il passe jusqu 'à 

300" moins de 70 p . 100 en vo

lume , au t r emen t l'huile est dé

clarée comme pétrole D ' éc la i rage . 

Le pétrole brut avec les p ro

pr ié tés rie l 'huile de graissage dé

signées plus haut est frappé d'un 

droit de 10 m a r k s (réduit plus 

tard à 6 marks ) , d 'après le n D 29, 

b , du tarif douanier , lorsqu'i l s'en- ~ 

flamme au-dessus de 30° ( A B E L ) et V'S- l i -

qu'il a un poids spécifique s u p é 

r i eu r à 0,883 à l;i°, ou lorsque à la distillation fractionnée il passe 

moins de 40 volumes p . 100 de 150 à 320°. 

D'après les r emarques 2 et 3 du n° 29 du tarif douanier , sont qua

lifiées de benzine, de ligroïne et d 'éther de pétrole et exemptes des 

droits de douane les huiles minéra les qui cont iennent moins de 90 p . 

100 de fraction bouillant au-dessous de 130°. 

L'appareil fournit des nombres tout à fait comparables , mais qui 

na tu re l l ement diffèrent beaucoup des nombres obtenus en 1 avec la 

m ê m e sor te d 'huile. 

[L'appareil de REGXAULT, modifié par DE LUY.NES, est employé en 

Appareil distillatoire de R e -
gnault-Oe Luyn«s. 
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France dans les laboratoires des douanes . Il se compose (fig. 1 1 ) 

d 'un réfrigérant vertical supporté par trois pieds métal l iques, fixés 

à un plateau circulaire, destiné À donner la stabilité nécessaire à 

L ' ensemble- Le réfr igérant est formé de deux tubes concentr iques , 

laissant ent re eux un espace annula i re , dans lequel on verse de l'eau 

froide, à l 'aide d'un petit entonnoir , dont l 'ouver ture est placée au-

dessus du manchon. Le tube in tér ieur est fermé par en haut , au 

moyen d'un bouchon À vis, qui peu t être enlevé facilement. Lacornue , 

reliée au réfr igérant par un raccord à vis, est en cuivre rouge brasé 

par chauffage à haute t empéra tu re . Un peti t bras réglable par une 

vis de pression pe rme t de soutenir la cornue . A U - d e s s o u s de L ' ex t ré 

mité inférieure du réfr igérant , te rminée par un petit tube recourbé, 

on place les éprouvel tes dest inées À recevoir les produits de la 

distillation. La cornue est chauffée A U moyen d'un brûleur de 

BUNSEN.] 

I X . I N I L A M I U A B I L I T É . 

Les péLroles hruts sont, suivant leur p rovenance , inflammables à 

des t empéra tu res différentes, le plus souven t p rès de 0°. Certaines 

huiles riches en benzine , par exemple , l 'huile bru t de Java, L 'huile 

amér ica ine , e tc . , s 'enflamment À une t empéra tu re beaucoup plus 

bas se ; les huiles exemptes de benzine , par exemple , les huiles 

lourdes du Hanovre, ne s ' enf lammentqu 'en t re 70 et 8 0 ° . On dé termine 

LE point d'inflammabilité à l'aide de l 'appareil d ' A ß E L O U celui D E PENSKY 

(p. 5 2 et 1S2) . Pour la déterminat ion D U point d ' inflammation (limite 

30°), lorsqu'il s'agit des droils de douane , O N doit se baser sur les 

instruct ions complémenta i res données dans LE j ou rna l Zentralblatt 

für das Deutsche Reich, année 1 8 9 8 , p . 2 8 1 E T 2 8 2 ( Y O Y . aussi 

VEITII, Das Erdöl, p . 4 5 ) . 

X . T E N E U R E N A S P H A L T E . 

Dans les huiles brutes des différents pays, il se t rouve des quan

tités variables d'asphalte ; les huiles russes et américaines sont 

pauvres en asphal te ; les huiles brutes d'Alsace et de Hanovre, de 

couleur foncée, sont riches E N asphal te . O N dist ingue des asphal tes 
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durs, à point de fusion élevé, précipitables p a r l a benzine et les 

asphaltes, fondant au -dessous de 100°, insolubles dans un m é l a n g e 

c'alcool et d 'éther. Les deux sor tes sont des combinaisons hydrocar-

bonées renfermant sur tout de l 'oxygène, dans quelques cas aussi du 

soufre. Plus est bas leur point de fusion, plus leur t eneu r en oxy

gène est faible, et plus ils se rapprochent dans leur composit ion des 

fractions liquides des huiles bru tes con tenan t de l 'oxygène. Des 

asphaltes préparés avec un résidu foncé, ana logue à une huile de 

graissage p rovenan t de la distillation d 'un pétrole russe , offraient 

la composit ion su ivante : 

T A B L E A U I 

MATIÈRE : P. LOO II P. 100 

E 

S J 

— 1 £ 

; = . 
S-S .§ 
? S S 

l'U 
O O Œ ir: -

N I £ 

I T O S 
E = ri 

O ^ "S 

ASPHALTE INSOLUBLE DANS LA BENZINE . 84 ,44 10 ,74 1 , 3 5 HS.1S 9 6 , 5 3 

/ PRÉCIPITÉ 

ASPHALTE SOLUBLE 1 PAL1 L'ALCOOL ÉTHÉRÉ 

DANS LA B NZINE, I (3 : 4) 
»-IVLARTIT-I, F O L 1 R-, / 

8 4 , 1 9 1 2 , 0 6 - 9 6 , 2 5 — 

ULCLJLULLILLJJL^ 

P A R L ' A L C O O L ] PRÉCIPITÉ 

ÉTHÉRÊ. F PAR L'ALCOOL ÉTHÉRÉ 

L (4 : 3) 

8 5 , 7 3 1 2 , 2 9 0 ,33 

0 

98 ,02 98 ,35 

HUILE PRIMITIVE (FILTRÉE CHAUDE AVEC 

8Ô,23 1 2 , 7 0 

0 ,33 

0 9S .G3 98,9 

f ALCOOL ÉTHÉRÔ 

HUILE DÉRÉSINIFIÉE ^ (3 ; 4J 
1 A -\ 1 LLL NI*̂ L ' 

8 6 , 1 3 

86 ,54 

1 2 , 7 2 0 9 8 , S 2 98 ,83 

ITVCIY UC 1 IHVSUUL ^ ™ 

ÉTHÉRÊ. f ALCOOL ÉTHÉRÉ 

[ ( 4 : 3 ) 

8 6 , 1 3 

86 ,54 1 2 , 6 6 0 99 ,20 99,20 

C . E N U L E R
 1 considère les asphaltes, de m ê m e que les auLres p ro 

duits résinoïdes contenus dans les pétroles, comme des produi ts de 

l 'action oxydante de l'air, mais sur la na tu re desquels il r ègne 

encore une obscurité complète . Suivant Z A L O Z I K C K I , ainsi que selon 

1 GCWERBEFLEISS, 1887. 
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KRAMER et BOTTCIIER, les asphaltes se sonL formés par polymérisa t ion 

et oxydation des é l éments terpéniques du pétrole brut . 

La formation réelle des substances asphatl iques de couleur foncée, 

insolubles dans la benzine, soluhles dans le benzène , qui a lieu lors

qu'on fait agir d 'une façon convenable sur des huiles minérales de 

couleur claire l 'oxygène de l 'air ( p a r e x e m p l e , sous forme d'air com

primé à 90—100 a tmosphères) , parle en faveur de l 'opinion d ' E X G L E R . 

Les substances aphal t iques , précipitées eu quant i tés allant j u squ ' à 

l o p . 100 au m o y e n d'un mélange d 'éther et d'alcool (3 : 4) des huiles 

brutes de Wielze et de Iliinigsen, con t iennen t beaucoup de soufre et, 

d 'après KAYSER' , beaucoup d 'asphaltes, m ê m e ceux de Pechelbroon, 

sont des combinaisons sulfurées. Dans un asphal te qui avait été 

séparé au moyen de benzine de pétrole d 'une huile de graissage 

pour wagons de couleur foncée (probablement de provenance alle

mande ) , il se t rouvai t 2 p . 400 de soufre. 

Pour dé te rminer la t eneur en asphalle, on peut se servir des 

méthodes suivantes imaginées par l 'auteur. 11 faut toutefois consi

dérer que les quant i tés de substance asphal t ique dure , précipitée 

par la benzine, ou de substance asphalt ique molle, précipitée pa r 

l'alcool en solutions é thérées ne r ep résen ten t pas des valeurs c o m 

parat ives absolues, mais seu lement relat ives. On choisira pour p r é 

cipiter les substances asphalt iques une benzine à point d'ébullition 

aussi bas que possible, parce que la solubililé de ces substances est 

d 'aulant plus faible que la benzine a un point d'ébullition plus bas . 

U . R E C H E R C H E , Q U A L I T A T I V E . — Dans un tube à essais, on agite envi 

ron 0,o cent imètre cube d'huile avec de la benzine de pétrole 

bouil lant jusqu ' à 50°, après quoi on abandonne les solutions au 

repos . En présence d'asphalte (c'est-à-dire avec presque iou tes les 

hui les de couleur foncée), on voit apparaî t re , soit imméd ia t emen t 

après l 'agitation, soit après un repos prolongé (pouvant aller j u s 

qu'à un jour) , des flocons foncés, qui après filtralion offrent sur le 

filtre l 'aspect de l 'asphalte et forment ries masses non fusibles, au 

bain-marie , qui fraîchement précipitées sont caractérisées comme 

l 'asphalte par leur insolubilité dans le benzène. 

1 UNTERSUCHUNG ÜBER DIE NATÜRLICHEN ASPHALTE, 1879. 
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Si l 'oadissout environO.o cent imètre cube d'huile dans 5 cent imèt res 

cubes d'éLher éthylique et si l 'on ajoute 7 cent imètres cubes d'alcool, 

les substances asphalt iques dures , insolubles dans la benzine, se pré

cipitent avec les substances asphal t iques molles sous fo rmed 'un pré

cipité l loconneux, soluble dans le benzène, et qui en généra l s 'agglo

m è r e en masses v isqueuses , se déposant sur les parois du vase . 

B . D É T E R M I N A T I O N Q U A N T I T A T I V E . — 1. Asphalte dur insoluble dans 

le benzène. •— Dans un flacon d'un litre en verre incolore, on agite 

avec soin 2—5 g r a m m e s d'huile avec environ 300—300 cen t imèt res 

cubes de benzine. Avec les huiles pauvres en asphal te , il faut 

p rendre 3—20 cent imèt res cubes d'huile et p ropor t ionne l lement 

plus de benzine. (Lors du dosage de l 'asphalte dans les condit ions 

prescri tes par les chemins de fer, il faut employer par cen t imèt re 

cube d'huile, 40 cent imèt res cubes de benzine à 0,70 de densité.) 

ÀpTreïtm repos d'un jour au moins, la majeure partie de la solution 

est décantée sur un petit filtre à plis. La majeure par t ie du préc i 

pité est ensui te rassemblée sur le filtre et avec de la benzine p u r e , 

ayant servi à laver le flacon, on lave le précipité jusqu ' à ce que le 

fi l tratum ne donne plus de résidu d 'évaporat ion hui leux. L'asphalte 

est ensuite dissous sur le filtre avec du benzène chaud ; la solution, 

•déversée sans perte dans un ballon, est dépouillée par distillation de 

la majeure parLie du benzène et écoulée, en lavant le ballon, dans 

une capsule tarée, qui, après évaporat ion du reste de benzène et 

dessiccation à environ 100°, est pesée. En procédant ainsi on est sûr 

de ne peser que des substances asphalLiques, complè tement exemptes 

d ' impure tés é t r angères , précipitées des huiles par la benzine de p é 

trole. (On peut na ture l lement dé terminer ces dernières s épa rémen t 

en employant un filtre pesé.) 

L'asphalte, après le lavage avec la benzine, doit ê t re dissous aussi 

r ap idemen t que possible sur le filtre avec du benzène, parce que les 

précipités, abandonnés long temps à eux-mêmes , deviennent dans 

quelques cas beaucoup plus difficilement solubles dans le benzène . 

Les dosages effoclués comme il vient d 'être dit concordent dans 

presque tous les cas à 0,1 p. 100 p rès . L'influence des l imites d 'ébul -

lition de la benzine men t ionnée p récédemment se fait ne t t emen t 

-sentir lors des dosages ; par exemple , des benzines bouil lant j u s -
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1 GEWERHEFLEISS, 1887. 

qu'à 50°, qu'on s'était p rocurées dans la fabrique et que dans le labo

ratoire on avait séparées par distillation de benzine contenant dtf 

l 'huile, donnè ren t , lors du dosage de l 'asphalte, par suite de la 

condensa t ion inégale p e n d a n t la distillation des part ies bouillant le 

plus facilement, des résu l ta t s complè tement différents. Une huile 

d'Alsace, avec de la benzine, qui bouillait entre 60 et 80°, donna un 

précipité d 'asphalte de 2,1 p. 100, avec une benzine bouil lant j u squ ' à 

50°, le précipité fut de 5,5 p. 100 et enfin avec une benzine bouillant 

jusqu'à41°,le précipité s 'éleva ào,7 p.100.Pour des expér iencescompa-

rat ives , il faut donc employer toujours la m ê m e benzine. Si l 'on veut 

dé te rminer la teneur en asphalLe en suspension, l 'asphalte doit être 

dosé d'après la mélhode précédente , aussi bien dans l'huile primit ive 

quedans l 'hu i le filtrée àla tempéra ture de l 'appar tement . La différence 

ent re les deux déterminat ions donne la teneur en asphalte suspendu. 

Les quant i tés d 'asphalte t rouvées dans les différentes huiles bru tes 

concordent à peu près avec les observat ions q u ' E I V G L E R
 1 a faites, 

lors de la déterminat ion du résidu de coke laissé par des huiles m i 

nérales de différentes p rovenances . 

2. Substances asphalliqves molles, insolubles dans l'alcool élliéré 

(1:2). — Environ 5 g r a m m e s d'huile sont dissous à 15° dans 25 vo

lumes d 'éther éthylique ; à cette dissolution, on ajoute l en temen t 

gout te à gout te à l'aide d 'une bure t te et en agitant sans in te r rup

tion 12,o volumes d'alcool à 96 p . 100 en poids. Après un repos de 

cinq heures , à 13°, on filtre sur un filtre à plis, on lave avec de 

l'alcool é theré ( 1 : 2 ) jusqu ' à ce qu'il ne passe plus dans le fil tratum 

des substances hui leuses , et louL au plus des traces d 'é léments g o u 

d ronneux . L'asphalte lavé, qui peut encore contenir de la paraffine 

(avec les huiles à cylindres analogues à la cire minéra le ou à la cé-

résine) , est dissous dans du benzène ; on évapore la solution et on 

traite le résidu p lus ieurs fois à l 'ébullition avec de l'alcool à 90 

p . 100, en employant à chaque fois, de ce dernier , 30 cent imètres 

cubes et cont inuant le t ra i tement ju squ ' à ce que les extrai ts après le-

refroidissement ne donnen t plus de précipité de paraffine. Un des

sèche le résidu à 103" pendan t un quar t d 'heure et on pèse après 
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refroidissement . ( C . ENGLER et L. ALBRCCHT ont r ecommandé l 'ébull i-

tion avec du l'alcool.) 

3. Asphalte insoluble dans l'alcool amylique. — D'après DAESCIINER 

(Brevet al lemand n° 12480), l'alcool amylique sert pour él iminer 

l 'asphalte des résidus riches en cette suhs tance . On peut , pa r 

exemple , séparer avec l 'alcool amylique du résidu de Wielze 18 p . 

100 de l 'asphalte ; mais ce dernier est beaucoup plus mou que celui 

qui est précipité d 'après 1 et 2. Il est cer ta inement possible d'util iser 

aussi cette réact ion ana ly t iquemenl ; mais il ne faut pas oublier la 

difficulté avec laquelle les huiles pour cylindres se dissolvent dans 

l 'alcool amyl ique. Le procédé a donc besoin d'une éLude plus appro

fondie, pour qu'il puisse être l 'objet d 'une application généra le aux 

recherches analyt iques . 

X I . T E N E U R E N P N R A F L I N E 

La teneur en paraffine doit être dé te rminée lorsqu'i l s'agit de la 

percept ion des droits de d o u a n e ; on emploie dans ce but la mé thode 

de l 'auteur avec les modifications suivantes : 

De 100 g r a m m e s de pétrole brut , on sépare r a p i d e m e n t par dis

tillation dans une cornue de ver re tubulée toutes les fractions 

passan t jusqu ' à 200° ( thermomètre dans la vapeur) . On place un 

n o u v e a u récipient pesé (sans réfrigérant) , on élimine toutes les 

hui les , sans the rmomèt re , jusqu ' à t ransformation complcLe du ré 

sidu en coke et en repesan t le récipient, on dé te rmine le poids total 

de l 'huile lourde passée à la distillation. 

On dé te rmine ensuite dans le disti l latum con tenan t les huiles 

lourdes la t eneur en paraffine en procédant c o m m e il va être dit. 

(Avec la t eneur en paraffine du disti l latum, on calcule celle des 

100 g r a m m e s de pétrole bru t employés pour l 'essai. Si l'huile essayée 

cont ient plus de 8 p. 100 en poids de paraffine, elle ne peut pas , 

d 'après les règ lements douaniers , ê t re imposée c o m m e huile bru te , 

ma i s comme huile de graissage.) 

On dissout à la t empéra tu re de l ' appar tement 5—10 g r a m m e s de la 

substance dans un mé lange de 1 part ie d 'éther éthylique et 1 part ie 

d'alcool absolu ; lorsqu 'on a obtenu une solution claire, on ajoute, 

en refroidissant cont inuel lement jusqu ' à — 2°, du mé lange é théro-
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alcoolique, une quautiLé jus le suffisante pour que toutes les par

ticules hui leuses soient dissoutes à — 20° et qu 'on ne voie plus que 

des flocons de paraffine. Ces derniers sont ensui te séparés de la so

lut ion élhéro-alcoolique par filtration avec succion, sur un en tonnoi r 

refroidi au moyen d'un mé lange réfr igérant composé de sel et de 

glace (— 21 °). La figure 12 rep résen te le dispositif employé pour cette 

opérat ion. On sépare de la paraffine une huile res tée adhéren te au 

moyen d'un lavage avec le mé lange élhéro-alcoolique refroidi à la 

dessous de 45", il est convenable , avant de la peser , de la dessécher 

pendan t quelques heures dans l 'exsiccateur à vide a 50° envi ron. 

Le lavage de la paraffine précipitée doit ê t re effectué avec le plus 

g rand so in ; il doit être poussé jusqu 'au point où. envi ron 3 cen t i 

mè t r e s cubes du filtratum, après évaporat iou du mélange é l h é r o -

alcoolique, ne donnen t plus de résidu ou ne laissent plus de résidu 

solide à la t empéra tu re de l ' appar tement . 

Si l 'on a à essayer des masses paraffineuses solides, on en pèse 

0,o — l g r a m m e , que l'on dissout dans 10—20 cent imètres cubes du 

mé lange élhéro-alcool ique (voy. p. 231). 

Gomme la paraffine est l égè remen t soluble dans le mé lange 

élhéro-alcoolique, on ajoute aux quanti tés de paraffine t rouvées 

0,2 p. 100 avec des disti l latums complè tement l iquides, 0,4 p. 100 

avec ceux qui, dès la t empéra ture de l o n , laissent se séparer des 

masses solides, et 1 p . 100 avec des produits de distillation solides. 

Le procédé ne. fait connaî t re la teneur réelle en paraffine du dis-

t i l latum, en observant les précaut ions qui v iennent d'être indi-

t empéra tu re indiquée et ensui te , à 

l 'aide de benzine chaude, on fait lom-

Fig. 12. — Appareil pour la sépara
tion de la paraffine. 

ber la paraffine dans une capsule de 

ver re t a r é e ; cela fait, on volatilise la 

benzine en chauffant avec précaut ion 

sur un bain-mar ie . Si, après le refroi

dissement de la capsule, la paraffine 

se mont re de consistance ferme, on la 

chauffe dans l 'étuve pendan t un quar t 

d 'heure à 103° et, après refroidissement 

dans l 'exsiccateur, on la pèse . Mais s'il 

s'agit de paraffine molle, fondant au-
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quéeo, que lorsqu'i l s'agit de paraffines dures, convenables pour la 

prépara t ion des bougies . Les paraffines molles , fondant beaucoup 

au-dessous de b0°, ne sont pas complètement précipitées, mais 

res ten t à — 20°, dans des propor t ions assez g randes , dans la solu

tion élhéro-alcoolique ; elles peuvent cependant , par une nouvelle 

dissolution du filtralum évaporé et redissolut ion dans un peu 

d 'éther alcoolisé (2 : d), ê t re en majeure partie précipitées à la tem

péra tu re de — 20 à — 21°. Lors de la distillation de l 'huile b ru te , 

c o m m e il n 'est du res te nécessaire de l 'exécuter d 'après les indica

tions précédentes que pour des huiles de couleur foncée ; il est aussi 

décomposé une pet i te quant i té de paraffine (avec une teneur en 

paraffine de S p. 100,1a quant i té décomposée peut être, par exemple , 

de 0,5 p. 100), qui n 'est pas re t rouvée dans le distillatum. Cette source 

d 'e r reur se fait d 'autant plus sentir que la t eneur en paraffine de 

l 'huile b ru te est plus é levée. 

X I I . C H A L E U R D E V A P O R I S A T I O N D E S F R A C T I O N S D U P É T R O L E 

La déterminat ion de cette constanLe est nécessaire lors de l 'ins

tallation des appareils dislillaloires dest inés à la fabrication, afin de 

pouvoir donner aux appareils de chauffage les dispositions conve

nables et d'être fixé re la t ivement aux dimensions du réfrigérant, 

ainsi que sur la quant i té d'eau de réfrigération, à moins toutefois, 

c o m m e c'est le cas le plus fréquent, qu'on ne travaille qu 'en se ba

sant sur les ense ignements fournis par l 'expérience. 

Pour cette dé terminat ion, on se sert de l 'appareil imaginé par 

V. SYNIEWSKI (fig. 13). 

Les vapeurs dégagées dans le ballon A ar r ivent par a b dans l 'es

pace c et de là elles se rendent , en passant sous la cloche de l 'obtu

r a t eu r z, dans le calor imètre B, c 'est-à-dire dans le serpenl in 

d 'a rgent p longeant dans l 'eau du calor imètre , où elles se con

densen t . Avant que les vapeurs ne pénè t r en t dans le calor imètre , 

on ferme ce dernier au moyen de l 'obturateur z, j u squ ' à ce qu'il ne 

se condense plus de vapeur en c. Les vapeurs condensées s 'écoulent 

p a r le tube d. Dès que c n 'est plus t raversé que par des vapeurs non 

condensées , on laisse passer celles-ci par e, après avoir adapté le 

réfr igérant / , j u squ ' à ce qu 'une t empéra tu re initiale dé te rminée soit 
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at te inte . Maintenant, en ouvran t s, on les laisse arr iver dans le se r -

pentii ifidu ca lor imèt re ,où elles sont condensées par 1 100 g r a m m e s 

d'eau. La tempéra ture de l'eau et celle des vapeurs sont mesurées 

Fig, 13. Appareil de Syniewski pour la détermination de la chaleur de vaporisa
tion du pétrole. 

à l'aide des t he rmomèt re s T et t. On laisse ar r iver les vapeurs de A 

dans le calorimètre jusqu 'à ce qu 'en e la t empéra tu re ait mon té de 

20°, de façon, par conséquent , qu'on essaie les fracLions passant à 

des intervalles de 20". L'accès dans le calor imètre est ensuite fermé 

à l 'aide de z. On dé te rmine , en pesant le serpent in e, la quant i té de 
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la fraction qui a passé. Au c o m m e n c e m e n t de l ' expér ience , on 

ajoute dans le ballon A 40 cen t imèt res cubes de la fraction à 

essayer ; les fractions qui ont distillé sont, après qu 'on les a pesées 

et qu'on a mesu ré la t empéra tu re du calor imètre , mises de côté en 

vue de la dé terminat ion du poids spécifique. 

X I I I . D I S T I N C T I O N D E S P É T R O L E S A M É R I C A I N S ET D E S P É T R O L E S R U S S E S 

[Suivant RICHE et HALPHEN, les pétroles russes ont un poids spéci

fique et un indice de réfraction plus élevé que les pétroles améri

cains. A poids spécifique égal, les produits fournis p a r l e s pétroles 

russes ont souvent un point d'ébullition plus bas que celui des pro

duits correspondants préparés avec dos pétroles américains . A la 

distillation, les pétroles russes fournissent peu de produi ts légers et 

beaucoup de produits lourds , tandis que les pétroles américains sont 

plus riches en produits légers et plus pauvres en produi ts lourds ; 

les hui les b ru tes américaines cont iennent plus de paraffine que les 

pétroles russes . Les différences que nous venons de s ignaler ne 

sont pas suffisamment constantes pour servir de base à une diffé

renciation des huiles russes et des huiles amér ica ines . Mais on 

t rouve dans la composit ion chimique des deux sortes de pétrole une 

différence, sur laquelle RICHE et HALPHRN ont base un procédé pe r 

me t t an t de dis t inguer neLtement les huiles russes d'avec les huiles 

amér ica ines . Ces dern ières sont à peu près exclusivement composées 

d 'hydrocarbures saturés de la série forménique ; les pétroles russes 

renfe rment ces m ê m e s hydrocarbures dans les produits légers , mais 

leurs huiles lourdes et leurs huiles moyennes se composent d 'hy

drocarbures C"H 2 " résis tant éne rg iquemen t aux agents chimiques . 

Le procédé imaginé par RICHE et HALPHEN 1 repose sur les diffé

rences de solubilité dans un mé lange d'alcool et de chloroforme que 

p résen ten t à poids spécifiques égaux les hydrocarbures des diverses 

sér ies . 

Pour appl iquer le procédé, on prépare une solution à vo lumes 

égaux de chloroforme pur , anhydre et d'alcool à 93° ; on prend la 

densité de l 'échantillon à 15°, puis on en pèse exac tement 4 g r a m m e s 

1 JOURNAL DE PHARMACIE ET DE CHIMIE, 5 e s ér i e , XXX, 289 . 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



3 0 LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

J LüriY, CHEM. ZEITUNG, XXVII, 9 8 t ; et PHARM ZENTRALBL , 1903, p. 7 9 J . 

dans une fiole conique, on ajoute ensuite peu à peu dans ce vase, à 

l 'aide d 'une bure t te g raduée , la solution d'alcool et de chloroforme 

et, après chaque addition, on impr ime à la fiole un m o u v e m e n t de 

rota t ion, afin de favoriser le mélange des deux l iquides. Il se p r o 

duit alors un t rouble, qui augmen te tout d'abord, mais d iminue e n 

suite et disparaît subi tement , ce qui indique la fin de la réact ion. Il 

arr ive quelquefois que les produi ts lourds conservent en suspension 

de légers flocons, bien que s'étant éclaircis subi tement ; dans ce cas, 

on ajoute encore un demi-cent imèt re cube de solution de chloro

forme et d 'alcool; si, malgré cela, les flocons ne disparaissent pas , 

on note le p remier nombre . Pour les pétroles bruts , ou effectue la 

distillation fractionnée et on procède à l 'essai de solubilité avec des 

fractions, dont le poids spécifique sera compris ent re 0,800 et 0,820, 

parce que c'est à part i r de ce poids spécifique que les dfférences de 

solubilité sont accusées, comme cela esL mis en évidence par le ta

bleau suivant (p. 31), dressé par les au teurs du procédé, tandis qu 'on 

observera que les produits plus légers, renfermant dans les deux 

huiles des hydrocarbures forméniques , ne p résen ten t pas de diffé

rences très notables dans la solubilité.] 

X I V . I C H T L I Y U L . 

A . L K < - L I M I I O I I . — On désigne géné ra l emen t sous le nom A'îchthyo-l 

une huile soluble dans l'eau,[ qui est préparée avec l 'huile b r u t e 

riche en soufre, extrai te par distillation de schistes b i tumineux de 

Seefeld (Tyrol), etc. ; cette huile est obtenue par sulfuration et 

neutral isat ion du produi t brut par l ' ammoniaque ou la soude -

elle se rencont re dans te commerce sous le nom de sidfoichthyo-

late d'ammonium ou de sodium, et a été, jusqu ' en l 'année 1 9 0 0 ; 

préparée exclus ivement par la ICUTHYOLGESELLSCHAFT CORDES, HEU-

MANNI ET C L A , de Hambourg ' . L' ichthyol est employé avec succès 

en thérapeut ique à, différents usages , contre les rhuma t i smes , l'ec

zéma cutané , les inf lammations, etc. Dans ces dernières années , il a 

été livré au commerce , sous le nom d'ichthi/opones, etc., différents 

produits concurrents . Le nom d'ichthyol a été choisi pa r SCHRÔTER, 
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qui, en 1883, pri t un brevet pour la p répa ra t ion de l ' ichthyol, p a r c e 

que dans le schiste, duquel l 'huile brute est extraite par dis t i l la

tion, il se t rouve des empre in tes de poissons [LYJMÇ — poisson 

oleum = hui le) . 

UEN.-ITÔ 
DES FRACTIONS 

PÉTROLES AMÉIICAING PÉTROLES RUSSES 

UEN.-ITÔ 
DES FRACTIONS 

NOMBRE TIFÎ CM3 pni ILOYÔS NNINHRB TIN CUI3 EMPLOYÉS UEN.-ITÔ 
DES FRACTIONS 

MAXIMUM MINIMUM MOYENNE, M a XI M uni MINIMUM MOYENNE 

0,670 4,6 3,0 3,8 
0,680 4,4 2,9 3,6 
0,690 4,4 2,8 3,6 
0,700 4,4 3,0 3,7 
0,710 4,4 3,2 3,8 
0,720 4,5 3,3 3,9 
0,730 *>7 3,3 4,0 

! 0,740 4,8 3,4 4,1 
0,750 4,9 3,5 4,2 4,3 
0,760 5,0 3,7 4,3 4,0 
0,770 5,3 3,9 4,6 3,9 3,75 3,8 
0,780 6,0 4,4 5,2 4,8 3,4 4,1 
0,790 6,9 5,0 5,9 4,9 3,5 4,2 
0,800 7,8 5,5 6,6 4,3 3,8 4,0 
0,810 8,8 6,6 7,7 4,5 3,9 4,2 
0,820 11,0 8,0 9,5 4,8 4,3 4,5 
0,830 13,0 9,6 11,3 5,6 4,4 5,0 
0,840 6,1 5,0 5,5 
0,850 7,0 5,8 6,4 
0,860 10,1 6,3 8,2 
0,870 12,7 6,8 9,7 
0,880 15,4 8,5 11,9 

L». P R O P R I É T É S «LE L ' H U I L E B R U T E . — L'huile bru te employée pour la 

préparat ion de l'ichlyol est t ransparen te , j aune b run , elle a un poids, 

spécifique de 0,865 et bout ent re 100 et 2o5°. Les différentes frac

tions dégagent l 'odeur des mercap tans , mais rappel lent aussi celle 

du pétrole . Les acides é tendus en lèvent h l 'huile de peti tes quan

tités de bases azotées qui sen tent l 'huile de DIPPEL. Les vapeurs 

colorent l'acide sulfurique concentré du violet au bleu. 

Analyse é lémentai re : carbone 77,23 — 77,94 p . 100, hydrogène 

10,5 p. 100, soufre 10,7 p . 100 et azote 1,1 p . 100. La potasse alcoo

lique et l ' amalgame de sodium n 'en lèvent pas de soufre à l'huile ' . 
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D'après SCRROTËR,l'huile bru te ne contient que 2 ,op. 100 de soufre; cette 

t eneur ne s'élève à 10 p . 100 que par la sul fura t ion 2 . Il semble , d 'après 

cela, que BAUMANN' et SCIIOTTEN, à l 'étude desquels se rappor ten t aussi 

les indications suivantes , ont e x a m i n é u n e aut re huile que SCIÏHÔTER. 

C . P R O P R I É T É S D E L ' I C L I T L I Y O L . — L'ichthyol se dissout dans l 'eau eu 

donnant un liquide l impide, coloré en brun et fluorescent. Les acides 

forts précipi tent de la solution une rés ine , qui est un acide organique 

non azoté, soluble dans l 'eau et est de nouveau séparée de la solution 

par les acides minéraux . (La manière dont se comporte l 'ichthyol offre 

une analogie frappante avec celle de l 'huile pour rouge t u r c ; voyez 

chap. IV, E ) . L'ichthyol est aussi exempt d'azote d'après BAUMANN eL 

SCUOITEN. 11 est donc évident que ces derniers n 'ont étudié que le 

sulfoichthyolaLe de sodium, car ils lui ass ignent aussi pour formule : 

C 2 8 H 3 6 N a 2 S : l 0 6 . Ils ont t rouvé par conséquent lo,73 p . 100 de soufre. 

Le soufre semble être part ie dans un sulfogroupe, part ie en combinai

son directe avec C comme le soufre du mercap tan ou celui des su l 

fures o rgan iques . Comme les sulfacides n 'exercent tels quels aucune 

action sur l 'organisme animal , l 'emploi thérapeut ique de l'ichthyol 

n 'a pas du tout à compter avec le soufre combiné au carbone. Tandis 

que le sulfogroupe est, seul, la cause de la solubilité dans l 'eau et de 

facile absorpt ion de la prépara t ion . 

D . E S S A I D E L ' I C L I T L I Y O L . — D'après les prescript ions de la commis 

sion des pharmacologistes a l lemands ( 1 8 8 6 ) , l ' ichthyol doit se dis

soudre , en donnan t un liquide clair, dans l 'eau ou dans un mélange 

à part ies égales d'alcool et d 'élher éthylique. D'après les indications 

de LUDY, ou y t rouve comme impure tés du sulfate d ' ammonium et 

de petites quant i tés d'huile ( 3). 

B . B E N Z I N E 

Sous le nom de benzine ou de naphte, on désigne en généra l dans 

l ' industrie du pétrole les fractions du pétrole b ru t bouil lant j u squ ' à 

1 BAUMANN et S C I W T T E N , VHARM. ZENLRALBL., 1 8 8 3 , p. 4 1 7 . 

1 VHARM. ZENTRALBL., 1 8 H 3 , p . 1 1 3 . 
3 PHARM. ZENLRALBL., 1900, p . 797 . 
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150°. La benzine brute, telle que la fournissent les p remières fractions 

qui passent lors de la distillation du pétrole brut, cont ient encore 

ord ina i rement de g randes quant i tés de fractions passant en m ê m e 

temps et bouillant au-dessus de lo0°, fractions desquel les elle doit 

être dépouillée par redislil lation. La benzine brute, ainsi que la ben

zine raffinée doivent par sui te , en vue de la fixation de leur valeur , 

ê t re soumises dans le laboratoire à une distillation fractionnée avec 

déphlegmat ion des vapeurs , faite avec le plus g rand soin. La limite 

d'ébullition supér ieure , ment ionnée p récédemment et fixée à 130° 

pour la fraction benzine ou la fraction naphte , n 'es t pas obligatoire 

pour chaque fahrique ; en réal i té , i l peut se r encon t re r f r équemmen t 

des divergences dans les l imites d'ébulli t ion des fractions benzine 

dans les différentes fabriques. 

11 convient de remplacer les expressions d 'é ther de pét ro le , de 

l igroïne, de gazoline, etc. , f réquemment employées sans aucune i n 

dication part iculière, par la désignat ion unique de b e n z i n e , en indi

quan t la limite d'ébullition, ou pour les produi ts n o m m é s il serai t 

bon de s 'entendre au sujet des l imites d'ébullition de chacun d 'eux 

(voy .p . 9). 

Les benzines, pr incipalement celles pour automobiles , doivent avoir 

une odeur pure , aussi faible que possible, et ê t re l impides comme de 

l 'eau et sans couleur ; on attache un grand prix à ces qual i tés . L 'odeur 

impure de naphte insuffisamment raffiné est couver te , d 'après de 

récents brevets , par des additions de faibles quant i tés d 'essence de 

té rében th ine ou d'huile de pin, avec t ra i tement s imul tané par u n 

alcali. Ces additions peuven t être reconnues d 'après la page 39. 

I . P O U L S S P É C I F I Q U E 

Le poids spécifique doit être dé terminé à 1 5 ° , à l 'aide d e l à balance 

de MOIIR ou à l 'aide d 'a réomètres vérifiés l éga lement pour les huiles 

minéra les légères (voy. Huiles de graissage, p. 113 et suiv.) ; il sert 

pr inc ipa lement comme épreuve d ' identi té . 

Lors de la dé terminat ion du poids spécifique, il faut, pour r a m e n e r 

les nombres observés à la t empéra tu re actuelle, à la t empé ra tu re 

no rma le (13°), se servir do la table suivante indiquant , d 'après 

D . M E N D E L E J K F F , les corrections à effectuer. 

I IOLÛE. — Analyse des hui les . 3 
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Pour les poids spécifiques : Correction pour V de température 

de 0,700 à 0:720 0,000 820 
» 0,720 « 0,760 0,000 818 
» 0,740 « 0,760 0,000 800 
» 0,760 « 0,780 0,000 790 » 
» 0,780 « 0,800 0,000 780 

I I . E S S A I D E V A P O R I S A T I O N S I M P L E 

La benzine ordinaire bonil lant au-dessous de 100° (densité 0,70 — 

0,71) doit, évaporée dans u n verre de mont re , sur un bain-marie l é 

gè r emen t chauffé, ne laisser aucun rés idu. En s 'évaporant sur du 

papier, elle ne doit pas laisser de tache de graisse. Si ces deux 

épreuves donnen t un résultat négatif, on doit conclure que la b e n 

zine renferme des huiles lourdes . 

I I I . D I S T I L L A T I O N F R A C T I O N N É E 

Lors de l'emploi de la benzine dans des automobiles et aut res m o 

teurs actionnés par cet hydrocarbure , celui-ci doit, 

^NZMM. i o r s ^ s o n e n t r é e dans la chambre d 'explosion, se 

volatiliser un i formément et sans difficulté. La benzine 

employée dans ces cas doit au tan t que possible ne 
l ' J 0 pas contenir du tout ou tout au plus 5 p . 100 de frac

tions bouillant au-dessus de 100°, parce que, a u t r e 

ment , les inflammations on t l i eu i r régu l iè rement ou, 

par exemple , dans les froids in tenses de l 'hiver il se pro

duit des ratés très sensibles.C'est pour cela que l'essai 

de dis t i l la t ion—ainsi du res te que pour les benzines 

à extract ion — est une épreuve très impor tan te . 

A . D I S T I L L A T I O N D E C O N T R Ô L E D E F A B R I C A T I O N P O U R 

B E N Z I N E B R N T C . — Lors de l 'exécution de la distilla-

Fig. 14. — Défleg- tion fractionnée de la benzine, l 'emploi d 'un défleg-
m d e u 1 , ma teu r de la forme représen tée par la figure 14 

s'est m o n t r é , d 'après STNGER tout à fait convenable. Ce dispositif 

1 CHCM. REVUE, 1897, p. 109. 
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est une combinaison des pr incipes des déflegmateurs de GANS et de 

GI.MSKY-LE BEL pour la distillation de la benzine. 11 est placé sur un 

ballon distillatoire d 'une capacité de 100—200 cent imètres cubes . Un 

the rmomèt re est disposé de facon que le réservoir à mercure se 

trouve près de d 'ouverture du tube abducteur des vapeurs . 

En adaptan t ensui te un réfr igérant à eau, on dé te rmine sur u n 

bain de sable de sûre té les fractions bouil lant j u s -

qu'à 5 0 — 1 0 0 - 1 2 0 - 1 5 0 ° ; la figure l o mont re en 

coupe verticale un bain de sable, dans le milieu Fig. 15. — Bain de 

duquel se t rouve u n e cavité hémisphér ique desti- sable, 

née à recevoir le ballon à fond rond. Dans les expér iences t rès 

exactes , une seconde distillation, dite redist i l lat ion, est nécessai re . 

B . D I S T I L L A T I O N F R A C T I O N N É E P O U R L ' A C Q U I T D E S D R O I T S D E D O U A N E . — 

Cet essai est exécuté d 'après le procédé décrit à la page 16. La 

classification de la mal iè re au point de vue des droits de douane est 

indiquée à la page 17. Ce fait, qu 'on admet comme benzine une 

mat ière qui cont ient jusqu ' à 10 % de fractions bouillant au-dessus 

de 150°, prouve que la benzine bru te est aussi t rai tée comme ben-

zmc. 

I V . I N I L N M M N B I L I T É 

La benzine du pé t ro le , au tan t qu'il ne s'agit pas d 'une huile 

bouil lant à une t empéra tu re ext raordi -

n a i r e m e n t h a u t e (100—150°), s 'enflamme 

à l 'approche de la flamme d 'une allu

m e t t e beaucoup au-dessous de 0°. Le 

point d' inflammabilité est dé te rminé 

dans l 'appareil d ABEL pour l 'essai du 

pétrole (fig. 16). 

Le vase a, mun i d ' un couvercle, de 

l 'appareil d 'ÀBEL, est placé dans le réci

pient cylindrique en tôle b, rempl i d ' a l 

cool et d 'environ 60 mil l imètres de Fig. 16. — Appareil d Abel . 

hau teur et 90 mil l imètres de diamètre ; ce récipient est placé dans un 

au t r e vase en fer émaillé e, de 70 cent imètres de hau teu r et 160 mi l -
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(') MILTEIHMGEN, 1899, p. 70. 

l imèt rcs de d i a m è t r e ; ce vase , qui est éga lement rempl i d'alcool, 

est refroidi et entouré de feutre. La benzine à essayer est versée dans 

le vase a j u squ ' à une certaine hau teur , indiquée par une m a r q u e , 

après quoi , en a joutant de l 'acide carbonique solide dans les vases 

b et c, on refroidit plus ou moins for tement , suivant que cela est 

nécessai re (jusqu'à — 60°), la benzine qui se t rouve en a. Tout l 'ap

pareil , afin d 'éviter réchauffement , est enveloppé de serviet tes ou 

placé dans de la sciure de bois. 

Le dispositif d 'al lumage est mis en place seulement peu de t emps 

avant le commencemen t de l 'essai, afin d'éviter la congélation du pé

trole dans la mèche de la flamme d 'a l lumage et l 'extinction de cette 

dernière pendan t l 'expérience. Le mécan i sme à ressor t qui produi t 

l ' immers ion de la flamme d 'al lumage ne fonctionne que défectueuse

m e n t avec un refroidissement in tense et on est obligé de le seconder 

f r équemment en tournan t le bouton qui se trouve sur le couvercle. Du 

res te , on éprouve l 'inflammabilité de demi-degré en demi-degré de la 

m ê m e façon que lors de l'essai du pétrole . Pour cela, on relire le vase 

a du bain froid où il se trouve et on l 'enveloppe d 'une serviette.Il faut 

a lors éviter que l'acide carbonique, se dégageant cont inuel lement de 

c, é teigne les flammes d 'a l lumage. L'essai commence à— 50 ou — 60°. 

Les points d' inllammabililé sont dé te rminés sans correction, aussi 

bien pour ce qui concerne la hau teur ba romét r ique , que relative

m e n t à la correction pour la colonne d'alcool du the rmomèt re qui 

se t rouve en dehors de l 'appareil. La m ê m e chose s 'applique aux 

points de combust ion, pour la dé terminat ion desquels on enlève sim

p lement le couvercle de «apxès l ' inflammation de la benzine. Après 

avoir introdui t rapidement dans la benzine un the rmomèt re pour 

basses t empéra tu res fixé à un support , on approche de demi-degré-

en demi-degré , de la surface de la benzine, une peti te flamme de-

cha lumeau et on indique comme point de combust ion celui auquel,, 

à l 'approche de la peti te flamme, il se produi t une combust ion inin

t e r rompue à la surface de la benzine. 

Les points d'inflammabilitô et d'ignition de quelques benzines 

de différentes l imites d'ébullilion ont élé dé terminés par l ' auteur 

avec les résul tats suivants (') : 
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Point d'ébullition de la benzine. 50—60" 60—78" 70— 83° 80—100" 80—115" 100—15" 
Point d'inflammabilité au-des

sous de —58" —39" —45" — 22" — 21" —10" 
Point d'ignition — —34° —42° — — 19° —16" 

Gomme on le voit, les différences entre le point d'inflammabilité 

e t le point d'ignition sont avec les benzines beaucoup plus peti tes 

qu 'avec les produits du pétrole à point d'éhulliLion plus é levé, 

pa r exemple , avec les fractions dites huiles minéra les de Q S ? 

.graissage. 

Comme te rmes de comparaison, nous ind iquerons que dans 

l 'appareil d'AuuL l'alcool absolu s 'enflamme à — 12°, la p r e s 

sion étant de 768 mil l imètres, et la benzine à —8° , sous une 

pression de 710—713 mil l imètres . Le point d ' inflammabilité 

de l 'essence de térébenthine est en généra l entre 30 et 32°. 

I V . a . D a n g e r d ' e x p l o s i o n 

Dans le monde , on confond souvent les expressions com

bustible et explosif. 

Ne sont explosifs que des mé langes de vapeurs de subs

tances combustibles avec de l'air, de l 'oxygène ou d 'aut res 

gaz à action oxydante facile. 
° J Fig. 17. 

Cependant tout mélange quelconque de gaz ou de vapeur — B u -
, 1 , - I , . rette à 

combus t ib le avec de l a i r , par exemple , n est pas explosif; explo

ite le sont , en effet, que les mélanges dans lesquels une in- Bunie . 8 

f lammation en un point quelconque se propage d 'e l le-même 

à t ravers toute la masse gazeuse . Le tableau suivant donne les 

résul ta ts de quelques-unes des expériences effectuées pa r B C N T E 1 

•dans une bure t te a explosion (fig. 17). 

1 Journal /'. Gasbsleu.htuag und Wasserversorgung, 1901, n° 4 3 . 
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Résultais des expériences d'explosion avec des mélanges de gaz 

et d'air {dans un tube de 19 millimètres de diamètre) : 

TENEUR 0/J DU MÉLANGE EN GAZ COMBUSTIBLES 

NUMÉROS NATURE du GAZ - -
PAS D'EXPLOAIEII LITRI ilea D'EXPLOSION PAA D'EXPLOSION 

1 12,3 12,5 — 66,6 6o,9 
2 7,8 8,0 — 19,0 19,2 
3 2, G 2,7 — 6,3 6,7 
4 2,3 2,5 — 4,8 5,0 
5 2,3 2,5 — 4,8 5,0 

Comme on le voit, les l imites d 'explosion des vapeurs de benzine 

sont peu é tendues . Cependant , c o m m e de pet i tes quant i tés de b e n 

zine seulement sont suffisantes (cont ra i rement à ce qui a lieu pour le 

gaz d'éclairage et le gaz à l 'eau) pour former avec l'air un mélange ga

zeux explosif, le danger d'explosion est, malgré cola, toujours grand.-

V . E S S A I P O U R H Y D R O C A R B U R E » A R O M A T I Q U E » 

A . E S S A I Q U A L I T A T I F . — On prend une petite quanti té (ce qui peut 

tenir sur la pointe d'un couteau) d'asphalte broyé , exempt de m a 

tières minéra les , que l 'on a préalablement débarrassé de ses é l é 

men t s facilement solubles, par un lavage prolonge avec de là benzine 

de pétrole à 0,70—0,71 de densité, et, après avoir déposé cet asphal te 

sur un petit filtre, on verse par-dessus de la benzine à essayer . Si le 

flltratum recueilli dans un tube à essais est incolore, la benzine peut-

être considérée comme exempte de benzène, etc. ; si, au cou traira, il. 

est j aune ou brun, on peut admet t re la présence de benzène ou d a 

toluène. L'essai est basé sur le pouvoir dissolvant du benzène pour 

l 'asphalte, et il pe rme t de découvrir dans la benzine du pétrole j u s 

qu'à S—10 p. 100 de benzène. 

B . D É T E R M I N A T I O N Q U A N T I T A T I V E *. —Elle est basée sur l 'absorption 

des hydrocarbures aromat iques et de l'éth3 rlène par l'acide sulfuri-

1 KRAMER ET B O I T C H E B , Gcwerbefleiss, 1 8 8 7 . 
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que à 1,84 de densité à 15°, p réparé avec un m é l a n g e de 80 volumes 

d'acide concentré et 20 vo lumes d'acide fumant. 

L'appareil employé se compose d 'un petit ballon à parois épaisses , 

d 'une con tenance de 75 cent imèt res cubes environ, dont le col, long 

de 50 cent imètres environ, est divisé en dixièmes de cent imèt re cube. 

Dans ce ballon, on agite v igoureusement , pendant un quar t d 'heure , 

23 cent imètres cubes de henzine (ou de pétrole) avec le môme v o 

lume d'acide. Au bout de 30 minu tes on a joule de l'acide sulfurique 

concent ré en quant i té suffisante pour que la couche d'huile supé

r ieure soit refoulée dans le tube, et au bout d 'une heu re on lit de 

temps en temps sur la graduat ion du tube, jusqu 'à ce qu 'on a i tcons-

talé que les hydrocarbures indifférents n ' augmen ten t plus . 

Avec la différence entre le volume primitif et le vo lume après 

l 'expérience, on obtient par un calcul simple la quantité p . 100 en 

volume des hydrocarbures absorbés . Avec une teneur de plus de 13 

p. 100 en hydrocarbures lourds , le procédé est inexact . 

V I . I S E C H E R C H E D E L ' E S S E N C E D E T É R É B E N T H I N E ET D ' H U I L E D E P I N 

Si dans de la benzine de pétrole pure (ou dans de la benzine ren

f e rman t du benzène et de ses homologues) contenue dans un tube à 

essais on fait a r r iver des vapeurs de b rome et si ensui te on agile, la 

benzine se colore immédia t emen t en j aune rouge, tandis que l 'es

sence de té rében th ine ou l 'huile de pin, à cause des terpènes non 

sa turés qu'elles renferment , absorbenl imméd ia t emen l le b rome, 

sans êlre colorées. Cette réaction, d'après les observat ions de l'au

teur, peu t être facilement appliquée à la recherche dans la benzine 

des huiles te rpéniques n o m m é e s . 

En ajoutant une gout te de la solution d'iode de WALLEH-HUBL à 

quelques cent imètres cubes de l 'huile à essayer, on peut éga lement , 

d'après les expér iences de l 'auteur , découvrir de petites quanti tés 

d'essence de t é rében th ine , d'huile de pin, etc. La benzine pnre est 

colorée en rose par la solution d'iode, et la coloration conserve 

toute son intensi té pendant une demi-heure au moins, tandis qu 'une 

addition d'essence de térébenthine on d'huile de pin la fait dispa

ra î t re p romptemen t ou l'affaiblit beaucoup . Après 5 minutes d'agita

tion, elle a complè tement disparu dans le cas de la présence des 
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1 Zeitschv. f. angeiv. Chemie, 1900, p. 12Gî>. 
5 Physicalische chemische Tabellen. 

huiles n o m m é e s en dernier l ieu. (L'essai pe rme t aussi d'effectuer 

c o m m o d é m e n t la recherche qualitative de très peti tes quanti tés 

d'acides gras non sa turés , c o m m e l'acide oléique, l'acide linoli-

que, etc. , dans des acides sa tu rés , tels que les acides palmit ique, 

s léar ique, etc.) 

On peut dé te rminer quantitativement l 'essence de té rébenth ine 

en dé te rminan t l 'indice de b rome . L'essence de té rébenth ine bout 

ent re 155 et 162° à 75-80 p . 100, et elle peut par ceLte propriété être 

r econnue dans les fractions correspondant à la benzine, comme par 

l 'indice de b rome et son poids spécifique 0,865—0,875. L'indice de 

b rome d e l à benzine est 0, le poids spécifique de la benzine, m ê m e 

bouil lant jusqu ' à 170°, est Lout au plus égal à 0,750. 

V I I . D E G R É D E R A F F I N A G E 

La benzine brute peut être l égèrement colorée en j aunâ t r e ; la 

benzine raffinée doit ê t re abso lument incolore et lorsqu 'on l'agite 

avec de l'acide sulfurique concent ré , elle ne doit pas colorer ce der 

nier ; bouillie avec de l 'eau, elle ne doit céder à celte dernière aucun 

é lément acide ou aut res impure tés . 

V I I I . S O L U B I L I T É D A N S L'ALCOOL 

Les fractions benzine sont complè tement solubles dans l'alcool 

absolu. 

I X . C H A L E U R D E C O M B U S T I O N D E LA B E N Z I N E 

On possède les indications suivantes re la t ivement à la chaleur de 

combust ion de la benzine : La benzine avec un poids spécique de 

0,716 à 15° a la chaleur de combustion 11 157 i . L 'hydrocarbure 

hexane bouillant à 69° est contenu en grandes quanti tés dans la ben

zine à point d'ébullition peu élevé et a, d 'après L A N D O L T B O R N S T E I N 2 , 

pour chaleur de combust ion 11 501, celle de l 'heptaue bouillant à 9 9 " 

(se r encon t ran t éga lement dans la benzine) s'élève à 11 374. Toutes 
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les valeurs sont rappor tées à 1 k i log ramme de subs tance et expri

mées en calories. 

G. PÉTROLE D'ÉCLAIRAGE (PÉTROLE LAMPANT) 

I . C A R A C T È R E S E X T É R I E U R S 

Un bon pétrole d'éclairage doit être parfa i tement l impide, t r an s 

parent et tout au plus coloré en j a u n â t r e . Les quali tés d 'un prix 

é levé , c o m m e par exemple le waler-whi le , sont l impides comme de 

l 'eau. Cependant toutes les sortes de pétroles exposées à la lumière 

solaire éprouvent quelque al térat ion quant à leur couleur : ils de

viennent plus j aunes , mais sans que cette a l téra t ion en t ra îne une 

diminution très notable du pouvoir éclairant Sur les marchés , le 

pétrole est traité d 'après la couleur . Les color imètres do STAMMEH, 

de SCHMIDT et HAENSCH et de WILSON-LUDOLPII p e r m e t t e n t de déter 

miner des nombres no rmaux définis pour la couleur . Avec les deux 

appareils n o m m é s en premier lieu, on détermine l 'épaisseur de la 

couche sous laquelle le pétrole offre la m ê m e colorat ion qu 'une 

plaque de ve r re normale d 'épaisseur et de colorat ion dé te rminées ; 

dans le colorimètre de LUDOLPU, la couleur d 'une seule et m ê m e 

couche du pétrole à essayer est comparée avec différents types de 

ver res colorés. 

Ainsi, par exemple , la leclure sur le color imètre à pétrole de 

STAMMER a donné les hau leur s de couches suivantes pour les m a r 

ques commercia les usitées : 

Standard White hO mm 
Prime White 86,5 » 
Superfine White l'.J9,5 » 
Water White 300 — 320 » 

A . C O L O R I M È T R E D E S T A U I U I E R
 ? . — La modification du color imètre 

de STAMMEH, construi te par SCÏÏMIDT et HAENSCH, à Berlin, et très e m 

ployée à Bakou, est représen tée par les figures 18 et 19. 

Z est le tube fixe qui est muni supér i eu rement d 'une plaque de 

1 Mitteilungcn, 1903, p. îii. 
8 Voy. auss i , G. E.NGLER, Dingler's Journ. GGLXIV, 287. 
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ve r r e coloré ; e est un cyl indre mobile c h a r g é du pé t ro le à essayer 

et dans lequel le tube t p longe plus ou moins^profondément su ivan t 

la h a u t e u r du cylindre c. Par 

des o u v e r t u r e s qui se t rou

ven t dans le fond de z et de 

e, la lumière arr ive, réflé

chie p a r l e m i r o i r p , par deux 

pr i smes vers l 'oculaire o. 0i> 

fait va r i e r la h a u t e u r de la. 

couche du pé t ro le , m e s u r é e 

sur la g radua t ion m, j u s q u ' à 

ce qu 'ona i t obtenu une é g a l a 

colorat ion dans les deux 

tubes .Des instruct ions sur le 

m a n i e m e n t del 'apparei l s o n t 

données sur demande par le 

cons t ruc teur de l ' ins t rument . 

B . C O L O R I M É L R E D E W I L -

S O N ('). — Sur le couvercle 

d 'une caisse en bois, cou

vercle mobile sous un angle 

quelconque, sont adaptés 

deux tubes de laiton b (flg. 

20 et 21), dans lesquels se 

t rouvent les tubes de verre 

dest inés à recevoir ie pétrole 

e t les verrescolorés.Ces deux 

tubes peuvent être, fermés 

hermét iquement au moyen 

de couvercles en verre ser-
18 et 19. — Colorimètre de Staramep. , T -

res par un anneau a. vis. I n 

miroir fixé à l 'extrémité inférieure de la planche renvoie la lumière 

réfléchie, à t ravers les tuhes et des pr ismes , dans l 'oculaire, comme 

(*) On PEUT SE PROCURER CET INSTRUMENT CHEZ LE CONSTRUCTEUR W. LUDOLPH, 

A B R E M E R H A V E N . 
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dans le color imètre de STAMMBH. Chaque apparei l est accompagné 

d'un jeu de quatre verres différents de nuance et por tan t chacun 

une marque cor respondan t aux kéiîosines- du commerce : Wate r 

White (verre le p lu» clair), Superfine White:, Pr ime White, S tandard 

White (verre le p lus foncé). 

P o u r dé te rminer le ton de la couleur, on rempli t un tube avec le 

pétrole à essayer e t on fixe la tube à la planche ; si m a i n t e n a n t on 

voit dans l 'oculaire une moitié du champ visuel colorée en j a u n e , on 

place dans la douille en forme de demi-anneau qui se t rouve a u -

dessus du couvercle sur le deuxième tube vide, l 'un ou l 'autre des 

ver res colorés, en les changean t jusqu 'à ce q u e dans l 'oculaire le 

deuxième demi-cercle offre à peu près la m ê m e coloration que Le 

p remier ; le ver re à l'aide duquel a été produi te l 'égalité de colora

tion approximat ive de deux demi-cercles du champ visuel indique 

la m a r q u e de la kéros ine essayée. 

En réal i té , le ton de coloration de [la kéros ine , c ' e s t - à -d i ra sa 

marque , correspond r a r e m e n t exac tement à un des quat re ve r res . 

Sur les différents marchés , on n 'évalue la kérosine q u ' e a m a r q u e s 

ent ières . Si, par exemple , le ton de coloration d-'une kéros ine e s t 

plus clair que la marque 3 et plus foncé que la m a r q u e 2, il est d é 

signé par la marque 3, par conséquent par l a .marque la plus foncée. 

A Bakou, l 'évaluat ion de la couleur en fractions de m a r q u e s ent ières 

est aussi usitée l . 

La nuance de la kéros ine fabriquée à Balcon, est g é n é r a l e m e n t 

1 V O Y . R. QUITKA, Arbeiten der Bakuschen Scktion dor Kaiscrlich Russischen 

Tachnischan Geseilschaft (1889-1891'). 

Eig. 20 at 21. — Colorimètre de Wilson. 
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Standard "White = 4 M 50 mm 
» = 3 V S » 68 » 

Prime White = 3 » 86,5 
» = ^ 3U » 115 » 

= 2 1 , ' . , 143 » 

= 2 v; » 172 
Superfine Withe •— 2 199 » 

» = 2 « / i » 255 » 

Water White = 1 » 310 

Les marques enLières indiquées ont été dé terminées par la voie 

expér imenta le , tandis que les fractions de marque l 'ont été par le 

calcul. 

c D'après les Instructions misses, la couleur d 'un pétrole l ampant 

ne peut pas servir de base pour apprécier exac tement le degré 

d 'épurat ion ou de l 'apti tude de l 'huile à brûler sans noir de fumée, 

sans odeur et avec une flamme claire dans les lampes géné ra l emen t 

u s i t é e s ; c'est pour cela que dans l 'ordonnance du MinisLère des 

finances russe , publiée en 1897, l ' examen colorimétr ique des huiles 

d 'éclairage n 'est pas regardé comme obligatoire. Mais c o m m e , dans 

le commerce , le pétrole est souvent apprécié d'après la couleur, et 

pour éviter tout acte arbi traire lors de la fixalism de l ' intensité de 

coloration, les agents officiels sont avisés d'avoir, sur la demande 

des part ies, à examiner aussi les huiles d 'éclairage re la t ivement à la 

couleur et à dresser des certificats relatifs à cet examen . Les ver res 

entre les marques 2 et 3 ; les fractions de marque sont dé te rminées 

c o m m e il suit : 

Si, pour obtenir l 'égalité de coloration des deux demi-cercles dans 

le champ visuel de l 'oculaire, le ver re 2M doit être placé sur le tube 

rempli de kéros ine et le verre 3M sur le tube vide, la kôrosine 

cor respond à la m a r q u e 2,5. Suivant que dans cet essai la kéros ine 

para î t plus ou moins foncée que 3M, on la désigne par M 2 * / 4 o u 

2 4 / t . On désigne aussi le pétrole p a r M 2 ' / i lorsque sur le tube rem

pli de l 'huile on place M l et sur le tube vide M3 pour obtenir 

l 'égalité de coloration. 

En comparan t les marques de l 'appareil de Wusox avec l 'appareil 

de STAMMEH, on a t rouvé les hau teu r s suivantes pour les vo lumes do 

éros ine . 
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TABLEAU II 

Désignation des 
marques commerciales 

Teneur centésimale en K'CrO* 
de la solution de même coloration avec 
une épaisseur de COUUIIB de 404,16 mm. 

Epaisseur observée de la couche 
du liquide essayé en mm. 

W W 1,0 0,000272 957,9 

1,1 0,000309 843,2 

1,2 0,000346 753,1 

1,3 0,000384 680,3 

1,4 0,000421 618,9 

1,5 0,000458 568,4 

1,6 0,000495 526,4 

1 J 0,000532 489,8 

1,8 0,000570 457,1 

1,9 0,000607 429,3 

S u W 2,0 0,000644 404,6 

2,1 0,000886 294,1 

2,2 0,001129 230,8 

2,25 0,001220 208,5 

2,3 0,001371 191,1 

2,4 0,001614 161,4 

2,5 0,001856 140,4 

2,6 0,002098 124,2 

2,7 0,000341 111,3 

2,75 0,002462 105,8 

2,8 0,002583 100,9 

2,9 0,002826 92,2 

PW 3,0 0,003068 84,9 

3,1 0.003325 78,4 

3,2 0,003581 72,8 

3,3 0,003838 67,9 

3,4 0,004094 63,6 

3,5 0,004351 59,9 

3,6 0,004603 56,5 

3,7 0,004864 53,5 

3,8 0,005121 50,9 

3,9 0,005377 48,5 

SW 4,0 0,005634 46,2 

4,1 0,006334 41,4 

4,2 0,007 031 37,0 

4,3 0,007734 33,7 

4,4 0,008434 30,9 

4,5 0,009134 23,5 

4,5 0,009833 26,5 

4 , î 0,010533 24,7 

4,8 0,011233 23,2 
4,9 0,011933 21,9 

G M 5,0 0,012 633 20,6 
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n o r m a u x des différents color imetres , c o m m e on le fait ainsi r emar 

quer dans les ins t ruct ions russes , diffèrent souvent les uns des 

au t res re la t ivement ù l ' intensité de colorat ion et à la gradat ion des 

nuances ; afin d 'obtenir , ma lg ré ces différences, des résul tats com

parables, la Section de Bakou de la Société technique impériale 

russe a représenté les degrés de coloration des sortes commerciales 

du pétrole américain par des solutions différemment concen

trées de chromate de potass ium dans de l'eau acidifiée (voy. le ta

bleau II). 

Par gradat ion des teneurs centésimales en K 2 CrO' de chacune V I O 

de différence ent re les différentes solutions colorées, par conséquent 

de chacune 0,000 037 p . 100 K 2 Cr0 4 en t re les solutions correspon

dant au pétrole Water-White et au pétrole Superfine-White et de 

chacune 0,000 242 p . 100 K2CrO* entre les solutions cor respondant 

au pétrole Superfine-White et au pétrole Prime-White , on arrive 

à créer toute une échelle de couleurs , La couleur d'un pétrole 

quelconque soumis à l'essai peut être expr imée n u m é r i q u e m e n t 

d 'après cette échelle colorée. La comparaison des couleurs a lieu 

<lans un colorimètre de STAMMER. On y m e s u r e l 'épaisseur de la 

couche de l 'huile d'éclairage examinée à laquelle sa couleur cor

respond à la couleur d 'une couche épaisse de 404,6 m m du pé

trole Superfine-White ou d'un verre app rop r i é ; dans le tableau II, 

on t rouve ensuite quelle marque commercia le convient au pro

duit essayé. Comme unité de comparaison, on a choisi le pétrole 

Superfine-White faiblement coloré, parce que l'influence des g r ada 

tions de la couleur j aune fondamentale es t ainsi heaucoup dimi

n u é e . Les pétroles dont la couleur est plus claire que celle du p é 

trole Superfine-White sont seuls comparés avec la couleur du 

pétrole Water-White ou du verre cor respondant à ce pétrole , 

parce que les color imetres ne pe rme t t en t pas géné ra l emen t un 

accroissement d 'épaisseur de la couche observée au-dessus de 

¿04,6 m m . 

Mais, lors de la comparaison avec un verre cor respondant au 

pétrole Water-White , on devra se servir du tableau suivant 

(tableau III). 
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TABLEAU III 

Désignation dea 
marques commerc.al&s 

Teneur centésimale en K'CRO* 
ria la solution ds nit'IME coloration aven 
une épaisaear eie GOUCIIH de 40-1,6 mm. 

_Kpaisseur observée de la couche 
du liquide essaye en mm. 

W W 1,0 0,000272 404,6 

1,1 0,000309 356,2 
1,2 0,000346 318,1 
1,3 0,000384 286,6 

1,4 0,000 421 261,4 
1,5 0,000 458 240,3 

1,0 0,000495 222,3 

1,7 0,000 n.'l> 206,9 

—
 

oc
 

0,000570 193,1 

1,9 0,000 607 181,3 
S u W 2,0 0,000644 170,9 

Si les verres des colorimèlres, lors do la compara ison avec les so

lutions de ebromate de potass ium, offraient quelque divergence de 

coloration, il faudrait, avec de pareils ver res , pour pouvoir classer 

exac tement les huiles d 'éclairage examinées , faire subir aux 

nombres de la troisième colonne des tableaux la correction conve

nable pour chaque ver re . Le Comité technique de Bakou a été 

chargé de l 'exécution de pareilles correct ions . Les let tres W W , 

S u W , P ï ï , S W , GM dés ignent les marques commercia les usuelles 

Water-White , Superfine-White, Pr ime-White , Standard-White , Good-

Merchantable. 

I I . L ' O I D S S P É C I F I Q U E 

Lorsqu'on a des quanti tés suffisantes de mat ière à sa disposit ion, 

on dé termine le poids spécifique avec les a réomèt res é talonnés pa r 

la Commission impériale d 'é ta lonnage normal , au t r emen t on se sert 

du p ienomètre , etc. (voy. Huile de graissage) ; la dé te rmina t ion est 

effectuée à 15°, la densité de l'eau é tan t égale à 1 à 4°, ce à quoi 

correspond la graduat ion de l ' a réomètre légal. 

Pour r a m e n e r les n o m b r e s observés à n ' impor te quelle tempéra

ture à la t empéra tu re normale , on se servira de la table su ivante 

dressée par f). M E N D E L E J E F F et indiquant les correct ions à effec

tuer : 
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TABLEAU IV 

POUR IES POIDS SPÉCIFIQUE CORRECTION par DEGRÉ HE TEMPÉRATURE 

De 0,760 à 0,780 0,000 790 
». 0,780 » 0,800 0,000 780 
» 0.800 » 0,810 0,000 770 
» 0,810 » 0,820 0,000 760 
» 0,820 » 0,830 0,000 750 
» 0,830 » 0,840 0,000 740 
» 0,840 » 0,850 0,000 720 
» 0,850 » 0,860 0,000 710 

Le poids spécifique du pétrole conservé p e n d a n t l o n g t e m p s , m ê m e 

en vase clos, subit un accroissement notable par suite de po lymé

risation, comme cela a été démont ré par C. ENGLER. 

I I I . V I S C O S I T É ( S P É C I L I ( U I E ) E T P O I N T D E S O L I D I F I C A T I O N 

Viscosité. — [La viscosité spécifique donne des indications sur le 

pouvoir ascensionnel de l'huile 

dans les mèches des l ampes . 

Le pouvoir ascensionnel influe 

à son tour sur le pouvoir éclai

r a n t de l 'huile, en ce sens que 

quand il est trop faible, la 

flamme n 'es t pas suffisamment 

a l imentée d'huile et par suite 

la mèche se carbonise , la 

flamme devient plus peti te et 

l ' intensité lumineuse d iminue . 

D'après les recherches d 'E \ -

G L E R , le pouvoir ascensionnel 

dépend directement de la vis

cosité. Un pétrole mon te d'au

tant plus rapidement dans la 

^ ^ m m ^ m ^ ^ m m ^ ^ m mèche que sa viscocité est plus 
Fig. 22. — Viscosimètre à pétrole lampant. j a j j j j c 

Malgré tout l ' intérêt que présente la dé terminat ion de la viscosité, 
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elle n 'étai t autrefois que r a r e m e n t effectuée, parce qu'il n 'exis tai t 

pas de viscosimèlre simple parfa i tement approprié à l 'essai du p é 

trole . Le viscosimèlre employé pour les huiles de gra issage ne peu t 

servir pour le pé t ro le l ampant , car le temps d 'écoulement de celui-

ci est beaucoup trop cour t pour qu 'on puisse apprécier avec cer t i tude 

de faibles différences de viscosité. C'est pour cela que UBRELOUDE a 

construi t le viscosimètre à pétrole r eprésen té par la figure 22. Ce 

nouveau dispositif consti tue un appareil d'un m a n i e m e n t facile, qui 

pe rme t en m ê m e temps de dé te rminer la viscosité spécifique. 

Le récipient en laiton A est mun i d 'un couvercle E rempli d 'une 

masse isolante . 11 est cylindrique et il a 106 mil l imètres de d iamèt re ; 

son fond l égèrement conique est mun i dans son cent re d 'un peti t 

tube d 'écoulement «, ayant 30 mi l l imètres de l ongueur et l ,2o milli

mè t r e de d iamètre . L 'ouver ture de ce tube est fermée par une 

pointe en ivoire b. Le tube de trop-plein c est fixé d 'une façon inva

riable à la paroi épaisse du tube d 'écoulement . La distance vert icale 

ent re l 'extrémité inférieure de a et l 'extrémité supér ieure de c est de 

4 6 mil l imèlres . Le pétrole qui s'écoule ou l 'eau se rvan t à tarer l 'appa

reil sont recueillis dans un ballon j augé C de 100 cent imèt res cubes . 

Voici les dimensions de l 'appareil et les variat ions tolérées : 

ERREUR TOLÉRÉE 

Longueur du tuba 30 mm ± 0 , 1 mm. 
Diamètre » 1,25 mm ~ 0,01 » 
Largeur de l'extrémité inférieure du petit tube d'é

coulement, 10 min =fc 1,0 » 
Distance verticale entre l'extrémité inférieure du 

tutie d'écoulement et l'extrémité supérieure du 
tube de trop-plein, 46 mm =B 0,2 » 

Diamètre du récipient 106 mm =fc 1,0 » 
Temps d'écoulement de 100 c m 3 d'eau à 20°, 200 

secondes ± 4 secondes 

La vérification de ces dimensions ne peut ê t re faite qu 'à l 'aide 

d ' ins t ruments de mesure spéciaux. Une fois que l 'appareil a été 

vérifié par un établ issement compétent , toute mesu re est à peu 

près inuti le, car il n'y a pas à r edou le r que la hau teur du plan d 'eau 

varie , en raison de la façon dont a et c sont reliés en t re eux . Les 

au t r e s d imensions ne peuvent être modifiées que par un emploi 

tou t à fait maladroi t de l 'appareil . 

H O L D E . — Analyse des huiles. 4 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



50 LB PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

Pour effectuer le tarage avec Veau, on commence par débar rasser 

l 'apparei lde l 'huile qui l ' imprègne en le lavant au benzène , à l 'essence 

légère de pétrole ou à l 'élher, puis on le m e t dans une posit ion 

horizontale , à l 'aide du fil à p lomb F. Après avoir mis en place la 

tige b, on verse de l 'alcool dans l 'appareil , jusqu 'à ce que l 'excès 

s'écoule pa r le trop-plein cd. Il est à r ecommander d 'employer un 

assez g rand excès d'alcool et de ne pas r e m u e r trop f o r l e m e n t l e 

l iquide, afin que sa surface s 'établisse exac tement . Quand il ne 

s 'écoule plus de gout tes par le t rop-plein, on laisse couler la totalité 

de l'alcool dans une éprouvet te g raduée en cent imètres cubes , en 

soulevant la tige b. On détermine ainsi la capacité de l 'appareil , 

laquelle n 'est utile à connaî t re que pour le tarage avec l 'eau. 

Maintenant , on place un gobelet de verre sous l 'appareil , on le 

rempli t d'eau et on laisse écouler celle-ci sans autre précaut ion, en 

ayant seu lement soin de frotter l 'extrémité inférieure du tube 

d 'écoulement avec la tige b, j u squ ' à ce que l 'eau la mouil le tout 

ent ière . Quand toute l 'eau est écoulée, on enfonce la tige obturatr ice 

sans essuyer les gout tes qui peuvent res ter adhérentes au peti t 

tube. Ensui te , on introduit dans l 'appareil un volume d'eau égal 

au volume d'alcool recueilli p r écédemmen t , en se se rvan t de la 

m ê m e éprouvet te . On ne doit pas verser dans l 'appareil un excès 

d'eau, car l'eau mouille mal les parois du viscosimèlre, sur tout 

quand il a déjà contenu de l 'hui le ; dans ces condit ions, l 'eau forme 

un mén i sque convexe tout autour du tube de trop-plein et la pression 

d'eau devient trop forte. L'alcool, le pétrole et l 'huile moui l l en t 

toujours bien l 'appareil, si bien que tout ce qui dépasse le Lrop-plein 

s 'écoule. 

On porte ensuite la t empéra ture à 20°, puis on dé te rmine le temps 

d 'écoulement de 100 cent imètres cubes d'eau, en se servant du ballon 

j augé joint à l 'appareil . Quand l'eau est complè tement écoulée, on 

r e m e t en place la Lige b, puis on r ecommence l'essai avec une égale 

quant i té d'eau. Les essais successifs doivent concorder à une seconde 

p rès . 

Pour déterminer la viscosité spécifique du pétrole, on place l ' appa

reil hor izonta lement à l'aide du fil à plomb F. Ensui le , on s 'assure 

que le tube d 'écoulement est propre en r ega rdan t au t ravers , et 

plaçant par-dessous et à quelque distance une feuille de papier blanc. 
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On aperçoit ainsi les plus pet i tes impure té s , que l'on élimine à l'aide 

d 'une corde eu boyau . 

Le récipient ex tér ieur B étant rempl i d'eau ordinaire , et la t ige 

obturatr ice é tant en place, on verse du pétrole en excès dans l ' appa

reil A, puis on porte l'eau et le pétrole à 20°. A l'aide d'un ch rono

mè t re à secondes, on dé te rmine le temps nécessaire pour remplir le 

ballon G jusqu 'au trait 100 cent imètres cubes, à part ir du m o m e n t où 

la tige a été soulevée. 

Une table jointe au viscosimètre donne di rectement la viscosité 

spécifique du pétrole, laquelle correspond au t emps d 'écoulement 

observé. Un bon pétrole ne doit pas offrir plus de 1,1 de viscocité 

spécifique à 20°.] 

Point de solidification. — Le pétrole, qui, employé à l'air libre, est 

exposé au froid, doit aussi aux basses tempéra tures parveni r com

plè tement fluide à la mèche ; il doit alors, par exemple à— 10°, res ter 

fluide et clair. 

Cet essai est effectué à l 'aide de l 'appareil qui sera décrit plus 

loin à propos des lubrif iants; après avoir effectué une expérience 

pré l iminaire , on refroidit les échanti l lons chacun pendant une heure 

à la t empéra ture en quesLion, en évi tant tout m o u v e m e n t . Il faut 

faire bien at tent ion à n 'employer que des échantil lons frais, c'est-à-

dire des échanti l lons non déj'i refroidis avant l 'expérience prélimi

naire , parce que, au t rement , on arr ive facilement à des résul ta ts un 

peu différents. Abstraction faite décela , il faut encore dans un essai 

exact dé te rminer le point de solidification du résidu, que l'on 

obtient en distillant le pétrole jusqu 'à 300°. 

Le pétrole américain, lorsqu'i l n 'a pas été distillé avec soin, laisse 

séparer des cristallisations de paraffine dès la t empéra tu re de — 10°, 

tandis que le pétrole russe res te toujours clair au-dessous de — 10°. 

Le pétrole Nobel se montra i t encore tout à fait fluide à—70°; c'est pa r 

c o n s é q u e n t u n c b o n n e h u i l e d c graissage pour lesbasses t empé ra tu r e s . 

I V . P O I N T D ' I N L L A I N M A L I I L I T É 

Le point d' inllammabilité d'un pétrole donne des indications exactes 

jusqu 'à un certain point sur les dangers d'incendie que peut p ré sen te r 

cette hui le . Les appareils ouver t s , autrefois usités pour la dé lermi-
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(') Chemiker-Zeilung, 1 9 0 N , p . 7 4 1 . 

nation du point d'inflammabililo, sont, à cause des er reurs nombreuses 

auxquel les ils peuven t donner lieu (p. 57), remplacés par des dispo

sitifs clos, en Allemagne, par exemple , pa r les appareils d ' A N E L . 

D'après les recherches de GODY, on ne peut pas apprécier d 'une 

façon exacte le degré d'explosibilité dans les lampes , en se basant 

sur le point d'inflammabililo dé te rminé d'après ADEL. Il vaut mieux 

dé terminer cette propr ié té par des expériences d'explosion (p. 37) 

dans un eudiomèt re ('). Pour le contrôle commercia l des dangers 

d'incendie que peu t p résen te r le pétrole, l 'appareil d ' A B E L , de cons

truction simple et d 'un fonct ionnement satisfaisant, devrait , suivant 

l 'opinion de l 'auteur , ê t re considéré comme absolument indispen

sable, tant qu 'on n'en possédera pas un meil leur . 

A . D E S C R I P T I O N D E L ' A P P A R E I L D " A I I . - L . — Cet appareil (fig. 23) se com

pose d 'un bain-marie W, qui sert pour réchauffement lent du pélrole , 

d'un vase G destiné à recevoir le pétrole et du couvercle, qui por te 

un t h e r m o m è t r e et le dispositif d 'a l lumage. Ce dernier est mis en 

m o u v e m e n t par un mécanisme particulier. 

Le couvercle du réservoir d'eau W porte un entonnoir G pour le 

remplissage de ce dernier et un tube de décharge , ainsi qu 'un ther

momè t r e L . 

Le vase en cuivre soudé dans le milieu du réservoir à eau W 

forme un espace creux entouré d'eau et son bord est garni d 'un 

anneau en caoutchouc durci. Dans l 'espace creux est suspendu un 

vase é lamé in tér ieurement , d 'abord rempl i du pétrole à essayer 

jusqu 'à la m a r q u e h2, et ensuite suspendu dans l 'espace creux. Le 

couvercle du vase G porte , i n d é p e n d a m m e n t du the rmomèt re t i t 

la pièce mobile S, qui peu t être mise en m o u v e m e n t à un m o m e n t 

dé terminé au moyen du mécanisme T. Le couvercle aussi bien que la 

pièce S sont munis de plusieurs évidements , qui dans l 'une des pos i -

tionsfinales de S sont couver ts , tandis que dans l 'autre ils sont ouver ts . 

Pour r e m o n t e r le mécan i sme , on tourne l a v i s b à droite, j u squ ' à 

ce qu 'une résis tance empêche d'aller plus loin. Si alors on abaisse le 

levier h, le mécanisme fait tourner au tomat iquemen t la pièce S. La 

peti te lampe a, mobile au tour d 'un axe horizontal , est ainsi abaissée ; 
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l 'ouver ture des évidements é tant complète , elle reste p longée pen

dant 2 secondes, à t ravers la plus g rande ouver tu re , avec le p o r t e -

mèche por tan t une flamme d 'a l lumage, dans la part ie supér ieure du 

vase à pétrole rempl ie d'air et de vapeurs de l 'huile. 

Fig. 23. — Appareil d'Abel. 

B . E P R E U V E D E L ' I N F L A I I M I A B I L I L É . — Comme l 'épreuve avec la 

flamme d 'al lumage commence , suivant la hau t eu r ba romé t r ique 

actuelle, à des t empéra tures différentes, avant de commencer l ' ex

pér ience, ou refroidit le pét role , versé dans le vase G à l 'aide d 'une 

pipette, à 2" au-dessous de la t empéra tu re qu'il a avant le p r e m i e r 

c o m m e n c e m e n t de l 'essai. Cela peut avoir lieu d i rec tement dans le 
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TABLEAU V 

A VEC UNE HAUTEUR BAROMÉTRIQUE 
LE COMMENCEMENT DE L'ÉPREUVE 

À LIEU À 

De C85 h 695 mm inclusivement + 14°,0 
DE plus de 695 À 705 » 14 ,5 
» » » 705 » 715 » » 25 ,0 
» 715 » 725 » 15 ,5 

725 » 735 16 ,0 
» » 735 » 745 16 ,0 
» » 745 » 755 » » 16 ,5 

755 » 765 » 17 ,0 
» 765 » 775 » i : ,o 

» 775 >» 785 » 1" ,5 

«s. R É P É T I T I O N D E L ' É P R E U V E . — Le premier essai é t a n t achevé , ou 

le renouvel le comme il vient d 'être dit avec une aut re por t ion du 

vase G, avant de descendre ce dernier , avec toutes les précaut ions 

nécessaires , dans le bain-marie chauffé i v . Le pétrole ne doit pas 

mouil ler les parois du vase au-dessus de la m a r q u e ind iquant le n i -

yeau jusqu 'où il doit ê t re versé. 

L ' immersion de la pelite flamme d 'al lumage, qui est produi te par 

inflammation d'une mèche d'ouate de l ' a l lumeur de, a l imentée de 

pétrole, a lieu par rotat ion de la vis b et pression sur le levier h, 

de demi-degré eu demi-degré , après que le bain a at teint o4-5o° et 

que la flamme d'alcool L est é te in te . La flamme d 'al lumage doit ê t re 

aussi grosse que la perle blanche qui se t rouve sur le couvercle du 

vase . 

La pel i te flamme d 'a l lumage sera un peu grossie par une sorte de 

photosphère dans Je voisinage du point d' inflammation ; cependant 

l 'apparition comme un éclair d 'une g rande flamme bleue, qui se r é 

pand sur toute la surface libre du pétrole , indique seule la fin de 

l 'expérience, et m ê m e lorsque l 'extinction de la pe t i te flamme d'allu

mage , occasionnée dans un grand n o m b r e de cas par l ' inflammation, 

ne se produit pas. 

La t empéra tu re , lue sur le t he rmomèt r e , à laquelle le dispositif 

d 'a l lumage a été mis en m o u v e m e n t pour la p remière fois, est le 

point d'inflammabilité. 
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m ô m e pé t ro le . Auparavant , on laisse refroidir le couvercle du vase 

qui s'est échauffé, pendan t ce t emps , et on a à vider le vase à pé t ro le , 

puis à le refroidir dans de l 'eau, à le dessécher e t à le charger à n o u v e a u . 

Il faut éga lement , avant de recharger le vase à pétrole , le sécher 

avec soin avec du papier buvard ; il faut sur tout aussi ne pas ou

blier d 'él iminer toutes les t races de pétrole qui peuven t adhérer au 

couvercle et aux ouver tures de la pièce mobile c S. 

Avant d ' introduire le vase dans le réservoi r à eau, on chauffe de 

nouveau le bain-marie à 5o'' à l 'aide de la lampe à alcool. 

Si le point d ' inflammation dé te rminé à nouveau ne diffère pas de 

plus de 0°,o de celui qu 'on a t rouve dans le p remie r essai, la valeur 

m o y e n n e des deux nombres est le point d'inflammabilité apparen t , 

c 'est-à-dire le degré de t empéra tu re auquel a lieu l ' inflammation 

sous la pression barométr ique du m o m e n t . 

Si la différence du deux ième résul ta t diffère du p remier de 1 ° ou 

plus, il faut r ecommencer l ' épreuve . Si ensui te ent re les trois résul 

tats , il n 'y a pas de différences plus g randes que 1°,£>, la va leur 

moyenne des trois résul ta ts doit être considérée comme le point 

d ' inflammation apparent . 

D . R É D U C T I O N D U P O I N T D ' I N F L A N I I N A B I L I T É À LA P R E S S I O N B A R O M É T R I Q U E 

«LE Ï T T O M I L L I M E T R E * . — Tout pétrole l ampan t qui se trouve dans le 

•commerce doit en Allemagne avoir comme point d'inflammabilité 

m i n i m u m 21°, à 760 mil l imètres . A ce point correspondent nature l le

ment , conformément à la table VI, à des pressions plus basses, des 

points d'inflammabilité plus bas eL à des pressions plus hau tes , des 

poiuls d'inflammabilité plus hau t s . Pour réduire , comme cela est n é 

cessaire dans les dé terminat ions exactes, le point d'inflammabilité 

t rouvé à la pression ba romét r ique normale de 760 mil l imètres , on 

se sert du tableau VI (p. 62). On lit la hau t eu r baromét r ique ex is 

t an t pendant l'essai et dans la colonne verticale cor respondant à cette 

hau t eu r baromét r ique , on cherche l ' indication du degré qui se r a p 

proche le plus du point d ' inflammation observé. Dans la ligne où se 

t rouve l ' indication du degré calculé d'après cela, on va ju squ ' à Ja 

co lonne verticale en hau t de laquelle est inscrit 760. Le nombre qui 

se t rouve au point de r encon t re de la l igne précédente et de la c o 

lonne indique le point d'inflammabilité rédui t à la pression no rma le . 
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Exemples. 

Si l'on a t rouvé comme point d' inilammahilité 21° et comme h a u 

teur ba romét r ique 745 mil l imètres , le point, est d 'après la table 

21",5. Lorsqu 'on a fait deux ou trois essais, on prend la m o y e n n e . Si, 

par exemple , celle-ci s'élève à 21",46, on ar rondi t à 21°,o. On ar

rondi t éga lement la hau t eu r baromét r ique . Si elle était, par exemple , 

de 739, on va à la colonne 740 et l'on y cherche l ' indication du degré 

qui se rapproche le plus de 21°, c'est-à-dire 21°,5, et ensui te sur la 

m ê m e ligne de la colonne 700 l ' indication du degré corrigé corres

pondant , c 'est-à-dire 22°,0. Ce degré corr igé est le degré normal 

officiel ; il ne doit pas s'élever, c o m m e on l'a dit plus haut , à mo ins 

de 21°. 

Les sortes de pétrole qui s 'enflamment au-dessus de 50° doivent 

être chauffées à un plus haut degré , et on se servira, si c'est néces

saire, d 'un bain-marie bouil lant . Pour les huiles avec une t e m p é r a 

ture d'inflammabililé enLre 60 et 80°, l 'espace con tenan t de l'air qui se 

t rouve entre le bain-marie et le réservoi r à pétrole est rempli d 'une 

huile minéra le pour machines . Le bain-marie est ensuite porté à 

environ lo° au-dessus du point d'inflammabilité p ré sumé , dé te rminé 

approx imat ivement par u n e expérience pré l iminaire . En Russie, 

d 'après l 'ordonnance de mars 1897, on doit se servir de l 'appareit 

d'ABEL pour l'essai de tous les pétroles avec point d'inflammabilité 

au-dessous de 85° p rovenan t des districts de Bakou et de Ratoum et 

pour les sortes à point d'inflammabilité plus élevé, on doit employer 

l 'appareil de PENSKY-MARTENS. 

On a déjà dit qu'en Allemagne le degré m i n i m u m admis pour le 

point d'inflammabilité est de 21° ; on demande cependant f r équem

m e n t des huiles s 'enflammant à un plus hau t degré , comme le 

mon t r e n t les conditions de l ivraison des adminis trat ions( ' ) .Le pé t ro le 

d 'origine russe , comme le pétrole de NOBEL et le pétrole météore , a 

du res te , parce qu'il provient d'un pétrole b ru t plus p a u v r e . e n ben 

zine et plus riche en carbone (naphtènes) que l'huile de Pensy l -

vanie , un point d'inflammabilité plus élevé (au-dessus de 20°) que le 

( J ) [En France, LES HUILES DE PÉTROLES L A M P A N L E S , DONT LE POINT D ' I N F L A M M A B I L I T É 

EST INFÉRIEUR À 3 o u , N E P E U V E N T ÊTRE NI V E N D U E S , NI LIVRÉES À LA C O N S O M M A T I O N ] . 
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pétrole Standard américain ordinaire . Mais il n 'en faut pas conclure 

que des huiles qui s 'enflamment dans l 'appareil d'ABEL à une t e m 

péra tu re re la t ivement basse, à 11° par exemple , doivent b rû le r 

dans d 'autres condit ions, par exemple , versées sur une étoffe, etc.* 

à l 'approche d'une f lamme, dès la t empéra tu re à laquelle elles-

s 'enflamment dans l 'appareil d'ABEL. Dans ce dernier , les condi t ions 

d' inflammation à l 'approche d 'une flamme d 'a l lumage sont beau

coup plus favorables que lorsque le pétrole est r épandu à l 'air l ibre , 

comme aussi dans les appareils ouver t s , le pétrole s 'enf lammant 

à une t empéra tu re beaucoup plus hau te que dans les apparei ls 

fermés . Enfin, abstract ion faite des faits qui précèdent , il y a 

à considérer que le point d'ignition p ropremen t dit est d 'ai l leurs 

encore plus élevé de quelques degrés que le point d ' inflammation 

dé terminé dans un appareil , dans l 'appareil d'ABEL ou dans un appa

reil ouver t . 

[ a p p a r e i l d e ( i r a n i e r . — Cet apparei l (fig. 21 et 25) est dest iné à 

dé te rminer le point d ' inllammabili té, ainsi que le poids spécifique 

des huiles minéra les . 11 

comprend un dens imètre 

pro tégé par un suppor t spé

cial, avec lequel on l'intro

duit dans une éprouvet te , 

et l 'appareil à point d'in

llammabilité p rop remen t 

dit. Ce dernier se compose 

d'une petite cuve en laiton 

munie de deux tubes , l 'un 

au centre de l 'appareil et 

l 'autre la téra lement .Le tube 

central cont ient la mèche , 

l 'autre sert d ' indicateur de 

niveau. Sur cet te cuve se 
Fig. 24 et 25. — Appareil de Granier. 

rabat un couvercle à charnière , m u n i d 'une tubulure p o u v a n t se 

fermer avec une petite p laque percée d'une ouver tu re dest inée au 

passage de la f lamme. Près de la charn iè re , se t rouve une seconde 

tubulure garnie de l iège, dans laquelle on int rodui t un t h e r m o m è t r e . 
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Pour se serv i r de l 'appareil , o n rempli t l 'éprouvet te avec l 'huile à 

essayer e t on lit à quelle division du densimètre se produit l'affleu

remen t . Ce chiffre expr ime le poids spécifique. Pour dé te rminer le 

point d'inflammabilité, on ouvre le couvercle, on s 'assure que la 

mèche repose bien jusqu 'au bas du tube central e t n 'en dépasse la 

tête que jus te pour être al lumée, et seulement d 'un mil l imètre ; on 

verse ensuite doucement l 'huile à essayer sur le milieu de la mèche , 

jusqu 'à ce que débordant du porte-mèche elle arrive dans la cuvette à 

la hauLeur du petit tube déversoir latéral , qui règle ainsi une q u a n 

tité égale de liquide pour toutes les expér iences . On ferme le cou

vercle ainsi que la pet i te plaque inférieure ; on introdui t le the rmo

mèt re . Comme mesu re de précaut ion, il faut toujours avoir soin 

d 'appiiquer au ras de l'orifice de la petite plaque une al lumette en

flammée, parce que, dans le cas où le liquide con tenu dans l ' appa

reil serait de l 'essence très volatile, il prendra i t feu ins ta r i l anémenle t 

cont inuerai t de brûler avec une peti te flamme qu'il faudrait é te indre 

en soufflant dessus, après constata t ion. Dans le cas où le liquide, 

sans ê t re aussi volatil que de l 'essence, dégagerai t des vapeurs in

flammables à une tempéra ture inférieure à celle du lieu dans lequel 

on opère, l 'approche de l 'al lumette suffit pour produire une assez 

forte explosion qui éteint le tout. 

Ces premiers essais n 'ayant produi t ni f lamme, ni explosion, cela 

prouve que le liquide a besoin d'être chauffé; on rejette alors la 

plaque de côté et on al lume la mèche de l 'appareil. Il faut avoir soin 

de ne pas r e m u e r l ' ins t rument et d'éviter tout courant au tour de lui. 

La flamme chauffe, par la conductibilité du méta l , l 'huile à essayer et 

développe les gaz qu'elle tient en suspens . Ceux-ci, au fur el à mesu re 

que la chaleur augmenLe, se r épanden t dans la part ie vide de l 'appa

reil, p r e n n e n t feu au contact de la flamme et produisent une légère 

explosion, qui éteint le tout . On h t alors le the rmomèt re , qu i ind ique 

la t empéra tu re de l 'huile au momen t de l ' inflammation de ses gaz. 

Un pétrole bien rectifié pour un éclairage parfait et inoffensif doit 

avoir une densité de 800 et ne s 'enflamme qu'à une t empéra tu re su

pér ieure à 33°, m i n i m u m exigé par la loi, en France . Dans les 

m ê m e s condit ions l 'huile de schiste est à la densité de 815.] 

[ A p p a r e i l d e L n e l i u i r e . — Cet appareil (fig. 26) comprend : un 
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brû leur à gaz H el un suppor t enveloppe A pour ce d e r n i e r ; une 

capsule G dest inée à recevoir l 'huile à essayer et B un récipient con

tenant le l iquide par l ' intermédiaire duquel C doit ê t re chauffée ; u n 

couvercle sur lequel se t rouve le support G du the rmomèt re F, ainsi 

qu 'une peti te cheminée d'appel et deux trous d 'aérat ion ; un suppor t 

Fig. 26. — Appareil de Luchaire. 

mobile M à pivot, dont la gaine a t ient au suppor t A ; enfin, une 

lampe-vei l leuse mobile sur la plaque F du suppor t M. L'appareil 

peut servir pour les huiles d'éclairage et de gra issage . 

Tour faire un essai, on met dans le récipient B le liquide dest iné 

à chauffer la capsule, soit de l 'eau pour les essais d'huile d'éclairage 

s 'enflammant au-dessous de 90°, soit de l 'huile de colza pour l 'huile 

de graissage s 'enflammant ent re 100 et 330°. On verse ensui te l'huile 

à essayer dans la capsule C, jusqu 'au niveau indiqué en pointillé sur 

la figure, on place ensuite le couvercle D, en appuyan t dessus e t en 

le faisant tourner ju squ ' à ce que la petite cheminée d'appel soit 

'placée au-dessus de la mèche de la veilleuse E, il res te alors un vide 
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de 1 cent imètre de hauteur ,"au c o m m e n c e m e n t de l 'opérat ion, en t re 

le niveau de l 'huile et le couvercle . On emplit la veil leuse E d'huile 

de colza, puis on al lume la l ampe de chauffage H et la veil leuse en 

donnan t peu de flamme aux deux lampes . 

L'expérience a mon t ré que les essais faits trop rap idement donnen t 

des différences sensibles compara t ivement à ceux qui sont conduits 

len tement . Pour les huiles d 'éclairage, il est bon de ne chauffer qu 'à 

ra ison de trois degrés par minu te . Il faut éviter abso lument les cou

ran t s d'air qui faussent les résu l ta t s . L'air agité pourrai t faire p res 

sion sur les deux trous d 'aérat ion du couvercle et les vapeurs i n 

flammables seraient projetées trop tôt sur la flamme de la veil leuse. 

Peu d ' instants avant que l 'explosion se produise , la flamme de la 

veilleuse éprouve un peti t vacil lement, qui ne dure que quelques 

secondes et qui doit faire redoubler d 'a t tent ion, puis l 'explosion a 

lieu ; elle éteint o rd ina i rement la flamme de la veil leuse, sur tout si 

cette flamme a peu de vo lume . 

Le degré indiqué par le t he rmomèt re au momen t de l 'explosion 

donne le point éclair ou le degré auquel les huiles minérales d é 

gagent des vapeurs inflammables. Dans le cas de plusieurs opé ra 

tions successives, il faut avoir soin de refroidir l 'appareil et de bien 

l 'essuyer, de façon que les essais soient faits en par lan t de la m ê m e 

tempéra ture . ] 

[ A p p a r e i l d u L a b o r a t o i r e d ' e s s a i s d u C o n s e r v a t o i r e d e s A r t s e t 

m é t i e r s . — Dans les appareils construits pour la dé terminat ion du 

point d'inflammabilité des huiles ou des essences de pétrole , on 

rencont re généra lement deux défauts, réchauffement est trop ra

pide et il se fait i r régul iè rement dans la masse soumise à l 'essai, de 

sorte que les expériences successives ne sont pas concordan tes . 

ÜÉHiciiEL a essayé de corr iger ces défauts dans l 'appareil qu'il a 

construi t pour le Laboratoire d'essais du Conservatoire des Arts et 

Métiers. 

Cet appareil se compose d 'un ba in-mar ie en fonte de g rande c a 

pacité re la t ivement au volume à étudier . 11 est chauffé au gaz et 

placé dans une enveloppe métal l ique qui concentre la cha leur 

fournie p a r l e b rû leur . Celui-ci est un bec Bunsen à une ou plusieurs-

flammes, selon les besoins, surmonté d 'une toile métal l ique qui 
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s'oppose au chauffage trop direct du fond du ba in-mar ie , et écarte 

les flammes vers les parois la téra les . Dans le ba in-mar ie plonge 

une cuvet te en laiton, qui reçoit d i rectement la chaleur du liquide 

chauffé, eau ou autre liquide appropr ié . Cette cuvet te est fermée 

pa r un couvercle en ébonite suppor tant , en l 'isolant par une épaisse 

couche d'air, une seconde cuvet te concentr ique à la première , dans 

laquel le on verse le liquide à essayer . Cette dernière cuvet te est 

fermée à ' s o n tour par un aulre couvercle en ébonite , sur lequel 

sont fixées deux pièces méta l l iques , isolées l 'une de l 'autre , po r t an t 

deux bornes à vis do pression se rvan t à a m e n e r un courant élec

t r ique à l ' intérieur pa r deux conducteurs appropriés . Ceux-ci 

peuven t recevoir une spirale en fil de platine fin, que l'on por te au 

rouge par le passage du courant . On peut aussi bien suppr imer le 

fil et faire éclater une étincelle entre les conducteurs . Le couvercle 

por te , en out re , deux tubulures qui reçoivent , l 'une un t h e r m o 

m è t r e à faible masse , dont on fait plonger le réservoir dans le li

quide étudié, l 'autre un agi ta teur à palettes, qui permet de mélanger 

les couches liquides et d 'uniformiser la t empéra tu re . Enfin, ce m ê m e 

couvercle por te deux clapets mon tés à charnières très mobi les . 

Lorsque l ' inflammation de la vapeur se produit , ces clapets sont 

b r u s q u e m e n t soulevés et l 'observateur est ainsi averti du phéno

m è n e produit dans l ' intérieur de l 'appareil , et il lit à ce m o m e n t la 

t empéra tu re indiquée par le t he rmomè t r e . 

Pour faire l 'expérience, on chauffe et l'on observe de t e m p s à 

autre la t empéra tu re du liquide après avoir agité celui-ci. Lorsque 

le t he rmomè t r e approche du point auquel on suppose que l'in

flammation doit se produi re , on surveille plus a t t en t ivement la 

marche de la t empéra tu re et l 'on fait passer le couran t dans les con

ducteurs , mais toujours après avoir agité le l iquide. Afin que les 

expériences successives soient bien comparables , il est nécessaire 

d 'employer toujours le m ê m e vo lume de liquide pour que son ni

veau soit à une distance constante du fil de plat ine. 11 est g é n é r a l e 

m e n t impor tant de descendre le t he rmomèt re de façon que son r é 

servoir soit toujours en t i è rement plongé dans le l iquide. En u n mot , 

il convient de reprodui re toujours aussi exac tement que possible les 

m ê m e s conditions expér imenta les . ] 
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V . P o i n t d ' i g n i l i o n 

Le point d'ignilion du pétrole est la t empéra tu re à laquel le , lors

qu 'on en approche une flamme d'allumage, sa surface p rend feu et 

continue à brûler ; la dé te rmina t ion du point d' ignilion peu t ê t re 

effectuée dans l 'appareil d'AiiKL ouver t . Dans ce but , on opère de 

pr ime abord avec le vase ouver t en p longeant dans le pétrole un 

t he rmomèt re fixé à un suppor t et approchant de degré en degré 

durant 1—2 secondes une flamme d'al lumage de la surface, sans 

toucher cette dernière ; on peut aussi enlever le couvercle de l 'appa

reil d'ÀBEL immédia lemen t après que l 'al lumage a eu lieu et conti

nuer ensuile l 'essai avec une peti te flamme de cha lumeau . Il faut 

éviter avec soin de laisser sé journer pendan t tant soit peu de temps 

la petite flamme d'al lumage à la surface du pétrole avant le commen

cement de l ' ignilion. 

Si le point d'inflammabililé est suffisamment élevé, la connaissance 

du point d'ignilion, aussi bien pour le pétrole que pour les au t res 

huiles minérales , offre en généra l peu d ' intérêt . C'est pour cela qu'il 

ne convient d'effecluer celte dé lerminal ion que pour s 'orienter dans 

des quest ions part iculières concernant les dangers d ' incendie, par 

exemple , lorsque le point d'inflammabililé est ex t raord ina i rement 

bas . 

V I . D i s t i l l a t i o n f r a c t i o n n é e 

Cet essai donne de précieuses indications sur la composit ion et 

les quali tés réelles d 'un pélrole lampant . 11 est prat iqué avec l 'appa

reil distillaloire d'ENGLER en ver re , décrit à la page 17. D'un pétrole 

l ampant pouvant encore être employé , il doit distiller tout au plus 

10 p . 100 au-dessous de 1S0° et tout au plus 15 p. 100 au-dessus de 

300° ; il doit contenir par conséquent au moins 75 p . 100 de fraction 

de cœur . Le commencemen t de la distillation ne doit pas être au -

dessous de 110". De grandes quant i tés de fractions bouil lant au-des

sous de 300' r enden t mauvaise la comhusl ion du pétrole , sur tout 

lorsque les expériences d'ignilion ont duré long temps . Les mei l leures 

sortes d'huiles l ampantes cont iennent 83—90 p. 100 de fraction de 

cœur et 5 p . 100 tout au plus de fractions bouillant au-dessus de 300°. 
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Les prescript ions a l lemandes re la t ivement à la distillation sont les 

su ivantes : 

Le commencement de Vëbullition est le point auquel la première 

gout te de distil latum tombe de l 'extrémité du réfr igérant de l 'appa

reil d'ExGLER. 

On doit recueillir lors de la distillation les fracLions bouillant j u s 

qu 'à 150°, 130 — 2Û0°, 200"—250, 250—27")° et 230—300°. La fraction 

bouillant au-dessus de 300° doit ê t re dé te rminée par différence. 

Comme point final d 'une fraction, on admet le point auquel , après 

chauffage répété au point de f ract ionnement , il s'écoule tout au plus 

six gout tes du tube réfr igérant . 

Le fractionnement voluméLrique est géné ra l emen t suffisant ; ce 

n ' e s t que dans certains cas part iculiers qu'il convient de dé t e rmine r 

le poids des produits de la distillation. 

Les fracLions qu'il s'agit de mesu re r doivent na tu re l l emen t être 

refroidies à la t empéra tu re de l ' appar tement . 

Outre la dé te rmina t ion des fractions bouillant au-dessus de 300°, 

ce l le du résidu non distillable est géné ra l emen t superflue. 

•^/////yy/////////////////y///Ay///////^ 

Fig. 21. — Appareil distillatoire. 

A la place de l 'appareil distillatoire d'EscLER, WEGER (d) r e c o m m a n d e 

l 'appareil en usage depuis déjà longtemps dans le commerce dés 

benzènes ( 2). Dans ce dispositif, r eprésen té par la figure 2 7 , la cor-

0) Chem. Industr., 1904. 

Cet apparei l est construi t par 11. MUENCKK, à tierlin. 
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nue est en cuivre . Le réservoir à mercure du t h e r m o m è t r e descend 

exac tement j u s q u e dans le milieu de la boule du chapi teau et poul

ies analyses exactes il est m u n i diune échelle mobi le . Avec celle-ci, 

on fait la distillation sans s 'occuper de la h a u t e u r ba romé t r i que . On 

met d 'abord dans le vase distiltatoire 100 cen t imèt res cubes d'eau 

distillée, on distille de celle-ci environ 60 cent imètres cubes et on fixe 

exac tement le point 100°. Comme récipient, on se sert d 'une éprou-

vet te graduée en demi-cen t imèt res cubes . Dans la chaudière, on 

verse 100 cent imètres cubes de l 'huile à essayer . 

Maintenant , on distille, en indiquant , comme c o m m e n c e m e n t du 

poinL d'ébullition, la t empéra tu re à laquelle la p remière gout te 

tombe du réfrigérant dans le récipient et l'on dirige la marche de la 

distillation d e façon qu'il passe par minute 5 cent imètres cubes 

(c'est-à-dire deux gout tes par seconde). La distillation est considérée 

comme finie, lorsque 90 cent imèt res cubes , ou m ê m e avec des p r o 

duits pu r s 9o cent imètres cubes, c 'est-à-dire 90 ou 93 p . 100 sont 

passés . 

V I I . E s s a i d u d e g r é d e r a f f i n a g e 

a . D é t e r m i n a t i o n d e l a t e n e u r e n s o u f r e - — Depuis qu 'on traite 

pour huile l ampante le pétrole b ru t de l'Ohio con tenan t beaucoup 

de soufre, il faut, lors de l 'essai du pétrole , s 'occuper aussi du do

sage du soufre, parce q u ' u n e grande teneur en soufre donne lieu à 

une odeur désagréable et vicie l'air lors de la combust ion du pé t ro le . 

La méthode de dosage du soufre de CAIUUS ne peut pas convenir 

dans ce cas, parce que, m ê m e avec les mauvaises sortes de pét ro le , 

la teneur e n soufre ne dépasse pas quelques unités pour cent , et 

c'est pour cela que de g randes quanti tés de substances sont néces

saires. 

Le procédé q u ' I l E c s s i E R et ENGLER ont imaginé , en s 'appuyant su r 

les indications (I'ÀLLEN, est bien plus convenable ' . Ce procédé est 

éga lement employé sous une forme analogue pour le dosage du 

soufre dans le gaz d'éclairage. 11 repose sur la combust ion d u pétrole 

d a n s une petite lampe, l 'aspiration des gaz de la combust ion e t l eur 

1 Chemiker Zcitung, 1896, p . 197 

HOLDK. — Analyse des hui les . 
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6 0 LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

absorpt ion par une solution de b rome dans la potasse ou le carbonate 

de p o t a s s i u m ' ^ p. 100), solution contenant de rhypob romi t e de potas 

sium et décolorée au moyen d 'une injection d 'a i r ; l'acide sulfurique 

formé est ensuite précipité et dosé à l 'étal de sulfate de ba ryum. 

Le petit réservoir à pét role A (fig. 28) est m u n i d 'une mèche el 

d'un porte-mèche. Le ver re de lampe B se prolonge par la part ie b 

étirée jusqu 'au fond de l ' absorbeur G, qui est rempli de morceaux de 

verre à peu p r è s gros comme un 

pois, passés sur un tamis , et de la 

I I solution absorban te . Sur le col de C, 

/ \ c se t rouve le tube c, dest iné à être relié 

à un aspira teur ; le tube en U s 'adapte 

dans le col de G à l 'a ide d'un bouchon 

formant une f e rme tu re he rmé t ique . 

Le verre de lampe est fixé sur le col 

de A au moyen d'un bouchon ; ce 

dern ier est t raversé par les pièces 
Fig, 2^. — Appareil dHeussIer et 

Engier pour le dosage du soufre métal l iques rf, d (dont l 'une est dessi-
dans le pétrole. 

née sur une plus g r ande échelle à 

gauche de la figure), qui sont disposées de façon que l'air aspiré 

par les deux petits tubes qui les t e rminen t infér ieurement se dissé

mine dans l 'espace annulai re et arr ive à la f lamme, répar t i unifor

m é m e n t par la toile métal l ique fermant su p é r i eu r emen t l 'espace 

annula i re . Le peti t réservoir à pétrole cont ient environ 100 centi

mè t res cubes d'huile et on lui a donné in ten t ionne l lement une largo 

section, afin que pendant la combust ion, le niveau de l 'hui lene varie 

pas trop et que la combust ion se produise un i formément . La petite 

flamme se t rouve à 9 cent imètres au-dessus du fond de la l ampe . 

Le liquide absorbant oxyde d 'une façon remarquab le l'acide sulfu

reux des gaz de la combust ion , il est facile h obtenir exempt de 

soufre et on n'a pas à craindre l 'a t taque du CLIOULCIIOUC, elc. par for

mat ion de vapeurs de b rome ; avant leur absorption, les vapeurs ne 

louchent d'ailleurs que du verre . 20 cent imètres cubes de liquide 

suffisent pour charger le vase à absorption. Le travail avec cet appa

reil est très simple. 

On remplit la lampe A avec l 'huile, on pèse , on al lume la mèche, 

on mei le ver re en place et on aspire l'air avec la vitesse jus te suffi-
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santé pour que la petite flamme de l'huile brûle sans produire de noir 

de fumée. 

Comme dans les laboratoires , l 'air contient, f r équemment du 

soufre, sur tout si on y brûle du gaz, on rel ie en pareils cas les 

deux petits tubes adducteurs de l'air des pièces d, à l'aide d 'un petit 

tube en T, avec une conduite communiquan t avec l'air extér ieur , de 

façon à a m e n e r de l'air pur à la flamme. En cinq heures , sans qu'il 

soit nécessaire d 'exercer une surveil lance part iculière, il brûle 10 — 

12 g r a m m e s d'huile, quanti té suffisante pour tous les péLroles qui 

n'ont pas une teneur par trop faible. L'expérience terminée , on re

pose la lampe (sans son verre) , de façon à connaî t re la quant i té 

d'huile consommée , et on écoule le liquide du vase à absorpt ion eu 

ouvrant le robinet ; pour le lavage, on ajoute environ 20 cent imètres 

cubes d'eau, après quoi, on aspire de l'air à t ravers l 'appareil et l'on 

fait écouler l 'eau. Cette dernière opération est r enouve lée une ou 

deux fois. On obtient ainsi en tout 100cent imètres cubes de liquide 

tout au plus, ne contenant pas plus de 1 g r a m m e environ de sel de 

potass ium. Dans ce liquide, on dose l'acide sulfurique comme à l 'or

dinaire à l 'état de sulfate de ba ryum. On peut main tenant aspirer dans 

le vase Cdu nouveau liquide absorbant et effectuer un autre dosage. 

Il n 'est pas nécessaire pour cela de ret i rer le verre Bf> du vase C. 

F . FISCHER 1 a du reste proposé un procédé analogue au précédent 

pour le dosage du soufre dans l 'huile solaire, etc. ; dans ce procédé, 

les gaz de la combust ion sont refroidis dans un réfr igérant d'ÂLuiix 

incliné, reposant sur la lampe, et on n'a pas recours à un dispositif 

pour l 'aspiration de l'air. 

Le procédé de dosage du soufre d'HiiiiPEL basé sur la c o m b u s 

tion de la substance dans une a tmosphère d 'oxygène, a été per

fectionné et rendu prat ique par E . GRAIÎFE 2 , de façon à pouvoir être 

aussi appliqué aux huiles b ru tes , etc. 

La substance se trouve, suivant qu'elle est facilement volatile ou 

non, dans un petit tube fermé avec de la paraffine, ou bien on la l'ail 

couler gout te à gout te sur du coton, que l'on place dans nn cône en 

p l i t ine perforé, et on la brûle dans un flacon de 0—7 litres rempli 

1 Zeitschr.f. angew. Chemin, 1897', p . 302. 
2 Zeilschr. f. angeic. Chemin., 1904, p . 6W5. 
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1 Zcitszh . f. aii'jew. GViem., 1904, u, 9. 

d'oxygène, en l 'a l lumant par l 'électricité ou avec un fil incandescent . 

En faisant couler dans le flacon une solution de peroxyde de sodium 

à 10 p. 100, on transforme l'acide sulfureux formé à côté de SO 3 en 

rPSO 4 . Le contenu liquide du flacon est ensuite précipité par le 

chlorure de ba ryum, et le soufre est dosé comme à l 'ordinaire à 

l 'état de sulfate de b a r y u m . Le procédé , appliqué avec soin, donne 

des résul ta ts satisfaisants. 

Un bon pétrole lampant, ne doit pas contenir plus de 0,02 p. 100 de 

soufre. Les sortes de pétroles l ampan t s essayées par C. ENGLER et 

d 'autres il y a quelques années , môme ceux qui provenaient du p é 

trole de l'Ohio, qui main tenan t est complè tement désulfuré, étaient 

dans ces condit ions. 

HEUSSLEU et DENNSTEDT 1 ont att iré l 'a t tention sur la présence dans 

le pétrole d 'é thers sulfuriqucs provenant du raffinage du pétrole avec 

de l'acide sulfurique, et ils considèrent ces éthers comme la cause 

de la carbonisat ion des mèches , parce qu 'en brû lant ils donnent de 

l 'acide sulfurique. 

a . E p r e u v e J e l ' a c i d i f i c a t i o n . — Un bon pétrole raffiné, agité 

avec de l'acide sulfurique à 1,73 de densi té , doit tout au plus com

m u n i q u e r à l'acide une nuance j aunâ t re Lrès faible. 

D ' ap rè s le procédé r ecommandé par la section de Bakou de la So

ciété technique impériale russe , 100 volumes du pétrole, dont la 

t empéra ture ne doit pas dépasser 32°, sont agités pendant deux mi

nutes dans une éprouvel te mun ie d 'un bouchon de verre rodé avec 

40 volumes de l'acide ; on laisse ensui te l 'acide se précipi ter dans un 

entonnoir à séparat ion, puis ou le recueille dans un ve r re , afin de 

comparer à l'œil nu sa couleur avec celle d 'une couche de m ê m e 

épaisseur de liquides d'un degré de coloration dé te rminé . Les 

l iquides n o r m a u x , qui sont des solutions aqueuses de brun Bismarck 

différemment concent rées , sont p réparés en dissolvant d 'abord 

0 5 g r a m m e de la couleur azoïque dans un litre d'eau et p réparan t 

ensuite dix types. On obtient la marque la plus claire en mélan

geant une part ie de la solution précédente avec 99 part ies d'eau ; 

cetLe m a r q u e contient par conséquent 0,0003 p . 100 de brun Ris-
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m a r c i a l a marque 2 renferme deux part ies d e l à solution à 0,5 

g r a m m e par litre et 98 part ies d'eau ou 0,001 p. 100 de ma t i è re 

colorante et ainsi de suile : la marque la plus foncée se compose de 

10 parties de la solution à 0,o g r a m m e par litre et de 00 par t ies 

d'eau, elle a par conséquent une teneur en matière colorante égale 

à 0,00o p. 100. Suivant la marque de la solution colorée à laquelle 

correspond la couleur de l 'extrait acide, le degré de raffinage du 

pétrole est désigné par le n u m é r o de la marque . Les solutions 

aqueuses de brun BISMARCK sont assez inal térables , si on les con 

serve dans des flacons bouchés. 

On a en outre constaté que l 'épuration d'un disfillatum de pétrole 

ordinaire , avec 0,50 p. 100 d'acide sulfurique à 66° B., suffit pour ob

tenir un pétrole correspondant à la m a r q u e 2, et qu 'en a u g m e n t a n t 

jusqu ' à 0,7o p. 100 la quanti té d'acide sulfurique employée pour le 

raffinage, on améliore la m a r q u e du pé t ro l e ; une augmenta t ion 

plus g rande de l 'addition d'acide resLe au contraire sans effet utile. 

L 'examen de différentes sortes de pétrole du commerce a m o n t r é 

que la plupar t des produits , soumis à l 'épreuve de l'acidité prescrite 

par la commission, correspondaient aux 8 premières marques ; on a 

donc considéré la marque 8 comme nombre l imite, et les pétroles 

qui donnen t un extrait plus foncé que celui qui correspond à cel te 

m a r q u e doivent ê t re regardés comme non marchands . 

c . D é t e r m i n a t i o n d e l ' a c i d e . — Dissous dans un mélange d'alcool 

et d 'éther neutral isés , le pétrole (100 cent imètres cubes) doit en 

présence de phénolphtalé ine , donner immédia t emen t une colorat ion 

ronge , dès l 'addition de la première gout te de solution alcoolique 

de soude normale décime. 

d. P r é s e n c e d e n a p l i t é n a t c s e t d e s i i l f o n u l c s . — On les dé te rmine 

qual i ta t ivement par l'épreuve à la soude. Cette épreuve repose 

sur ce fait que les sels en quest ion dissous dans le pé t ro le , lesquels 

influencent défavorablement la combustibi l i té , passent , lo r squ 'on 

agile le pétrole avec une lessive de soude, dans la solution alcaline 

et qu'ils sont séparés de cet te solution par des acides m i n é r a u x ; 

elle est pra t iquée de la manière suivante : 

Dans un ballon rie ver re de u n demi- l i t re , m u n i d'un bouchon de 
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verre roilé, ou chauffe à environ 70° au bain-niarie 300 cenl imèlres 

cubes de pétrole avec 18 cenl imèlres cubes de lessive de soude à 

2 3 h ( = 1 , 0 1 4 de densité) el ensuite on agite avec soin pendan t 

1 minute . La lessive déposée dans l 'entonnoir à séparat ion est séparée 

et après complète clarification ou fillration, si c'est nécessaire , elle 

est répart ie dans plusieurs tubes h essais. A une port ion on ajoute 

ensui te , à l'aide d'un flacon compte-goul les , de l 'acide ohlorbydrirjue 

concentré en quanti té jus te suffisante pour colorer en rouge le 

papier de tournesol ou l 'orange de mélhyle . Dansla seconde portion 

de l 'extrait alcalin, on fait tomber le même nombre de gout tes et ou 

observe immédia tement après l'acidification, sans perdre le moindre 

temps, si à t ravers le liquide le petit texte est encore neLleinent li

sible. S'il en est ainsi, l 'échantillon ne contient pas de sels en quanl i lés 

qui méri tent d'être signalées ;dans le cas contra i re , i lfaul dé te rminer 

la t eneur en cendre du pétrole d 'après e. Car un résul ta t défavorable 

de l 'épreuve à la soude n 'est pas toujours une preuve de la présence 

de ces sels. A la suite d'une longue exposition à la lumière , le pétrole 

par suite de l'action de l'air, devient déjà si acide qu'il donne un 

résul tat défavorable lorsqu 'on le soumet à l ' épreuve de la soude. Les 

mei l leures sortes de pétrole (même de Water White) soumises à ces 

influences, non seulement ne donnent pas de bons résul lats avec 

l ' épreuve à la soude, mais encore sont a l térées dans leur couleur . 

e . D é t e r m i n a t i o n «le l a t e n e u r e n e e n d r e . — CetLe déterminat ion 

est effectuée de la maniè re suivante : 

Dans une cornue, par la tubulure de laquelle on verse peu à peu 

le pétrole au moyen d'un entonnoir à séparat ion, on disLille un demi-

litre d'huile, jusqu 'à ce qu'il n 'en reste plus que 10 cent imètres cubes . 

On écoule ce résidu dans une capsule de platine tarée, on lave avec 

de la benzine, on évapore el finalement o n i n c i n è r e l e résidu res tan t 

dans la c ipsu le . Les bonnes sortes de pétrole cont iennent tout au 

plus 2 mil l igrammes de cendre par l i tre. 

f. Ce que l'on désigne sous le n o m de fracture du pétrole {Brechen) 

est quelquefois observé lorsque le pétrole a été abandonné à lu i -

m ê m e pendant long temps et cela consiste dans la présence de 

sulfate de sodium ou de sulfonales, qui sont séparés par fillration 

et ensuite soumis à un essai. 
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V I I I . T e n e u r e n c a r b u r e s 

D'après les recherches de G. KRAJIER et BOETTCIIER et de plus 

récentes expériences de M. WEGER S la teneur en hydrocarbures non 

saturés , ou solubles dans l 'acide sulfurique concentré , dé te rminée 

d'après lapage 38, est une donnée impor tan te pour se rendre compte 

de la qualité d 'une huile l ampan te . Les hydrocarbures n o m m é s 

c o m m u n i q u e n t à la flamme une coloration rouge part iculière et ils 

sont sur tout abondan ts dans le pétrole de Galicie et de Roumanie . 

IX . . E s s a i d e c o m b u s t i o n e t d é t e r m i n a t i o n d u p o u v o i r é c l a i r a n t 

11 est convenable d'effectuer les expériences de combust ion sur 

un photomètre de BUNSEN avec prisme de LIIMMER et BRODHUN, tel 

qu'il est prescri t officiellemenlpar l'Association a l lemande des i n d u s 

tries du gaz et de l 'eau pour l 'essai du gaz d'éclairage. 

a. D i s p o s i t i o n d u p h o t o m è t r e . —Pour mesu re r le pouvoir éclairant 

du pétrole et d 'autres huiles l ampantes , on emploie dans l'Office 

royal d'essais le grand banc pholomét r ique de précision de l 'Institut 

impérial physico-technique 2 . Deux tubes en acier, recouver ts d'ébo-

nite (fig. 29), sont mon tés l 'un à côté de l ' aut re sur trois chevalets 

en fonte et suppor ten t trois chariots I, II, III, roulant sur trois 

galets. Les chariots sont pourvus chacun d'un tube en acier, que l'on 

peut faire mouvoir ver t ica lement au moyen du pignon T el peuvent 

ê t re fixés par la vis de ser rage t. Sur les tubes d'acier son tp lacées la 

lampe normale N ( lampe à acétate d 'amyle d'HEFNER), la tête du pho

tomèt re d 'après LUMMER et BRODHUN L B (dite tache grasse optique) 

et la source lumineuse à m e s u r e r L . Chacun des chariots est pourvu 

d 'un dispositif de se r rage et d 'un index, avec lequel on lit sa position 

sur une g radua t ion en mil l imètres de 2,5 mèt res de longueur . Les 

écrans B , B , en tôle d 'a luminium, recouver t s de velours noir, font 

qu'il n 'y a que la lumière pa r t an t de L et de N qui arr ive sur L B . 

La mesure est effectuée de là manière su ivan te :Le chariot por tant la 

tôle pholomét r ique L B est déplacé j u s q u ' à c e que l'éclat de là lumière 

1 Chem. industr., 190,'I, P. 24 . 
8 LE BANC PHOTOMÉTRIQUE EST FOURNI PAR SCHMIBT ET HAMSCH, À BERLIN. DANS 

LES LABORATOIRES DES FABRIQUES, ON EMPLOIE EN GÉNÉRAL L'INSTRUMENT PLUS 

SIMPLE ET MOINS COÛTEUX DE ELSTER WEUEH, OU D'AUTRES. 
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venan t de N et de L 

soit le m ê m e dans 

L B. (Une disposition 

optique pe rme t de 

comparer très exac

t emen t l'éclat dans 

L B). Après avoir In, 

sur l 'échelle des mil

l imètres, les distances 

N—I,B et L—LB, on 

se sert pour le calcul 

de l ' intensité de la 

source lumineuse de 

la formule : 

N — (N — LU)2 ' 

mais comme N = 1, 

on a : 

(N — LB) 2 

b. R è g l e s p o u r l ' é 

x e c u t i o n d e s e s s a i s 

p h o t o m é t r i q u e s d u p é 

t r o l e . — 11 faut, pour 

l 'exécution des essais 

du pétrole, suivre les 

règles suivantes 1 : 

( l ) Voyez auss i EGEK, 

Die Destillationsproducte 

der Erdöls in ihrer Ver

wendung als Leuchtäl, in 

Chem. Revue, 1898, p . S l , 

a insi quo POST et Nr.u-

MA^N, Traité d'analyse 

chimique, appliquée aux 

essaisindustriels,2m,> éd i t . 

f rança i se , par L GAUTIER, 

t. I, p . 361 . 
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•1. La construction de la lampe dans laquelle le pétrole brûle exerce 

de l'influence sur le pouvoir éclairant et la combustibil i té de la mat iè re . 

La manière dont se produit l'afflux de l'air, la hau teu r de l ' é t rangle

m e n t du ver re au bord du brû leur , la forme du ver re , la na tu re de la 

mèche, etc. ont une influence plus ou moins g rande sur le résul ta t 

de la mesu re pho tomét r ique . On doit donc autant que possible, lors 

de l'essai relatif à la combustibil i té, choisir la construct ion de lampe 

qui doit ê t re employée dans la pra t ique pour la combust ion du p é 

trole à essayer, et dans les essais comparatifs pr incipalement les 

sortes de pétroles à essayer doivent toujours être brûlées dans la 

m ê m e espèce de lampe.-Si l 'on doit se servir d 'une mèche neuve , il 

faut avant l'essai la faire t r emper pendan t une nuit dans le pétrole. 

Les lampes employées pour les essais sont toujours pourvues de 

réservoirs à huile aussi larges que possible, afin que la différence 

de hau t eu r entre le bord du brû leur et le niveau de l'huile varie 

aussi peu que possible pendant la combust ion. 

Comme lampe d'essai, on emploie généralement un brûleur rond 

de 14 millimètres. — Pour les huiles qui pour bien brûler ont besoin 

d'un g rand afflux d'air, comme, pa r exemple , les huiles de Galicie 

et de Russie riches en naphto, on emploiera avec avan tage le 

brû leur Kosmos (SCHUSTER et BEER). 

2. Réglage à la hauteur de la flamme.— Quelques sortes de pétrole , 

pr incipalement le pétrole Nobel russe , ont besoin pour le développe

m e n t complet de leur pouvoir de combust ion, au début de celle-ci, 

que la flamme n'ait qu 'une faible hau teu r . Dans les cinq premières 

minu tes , la hau teur de la flamme doit ê t re réglée de façon qu'elle 

a t te igne à peu près l ' é t ranglement du ver re ; on augmen te ensui te 

peu à peu sa hau teu r dans le premier quar t d 'heure ju squ ' à ce qu'elle 

soit devenue aussi hau te que possible, c 'est-à-dire ju squ ' à ce que , en 

élevant de nouveau la flamme, celle-ci devienne vacillante ou fuligi

neuse . La h a u t e u r de l ' é t r ang lement du ve r re doit ê t re choisie ou le 

verre doit ê t re placé de façon que la flamme ayant at teint son déve

loppement complet on obt ienne le m a x i m u m de pouvoir éclairant . 

3. Les mesures de l'intensité lumineuse ne commencen t que 

lorsque la flamme a été a m e n é e à sa h a u t e u r m a x i m a et lorsqu'elle 

a brûlé pendan t p lus ieurs heures (2 ou 3 heures) . Lorsqu'il s'agit de 
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déterminaLions exactes, on r ecommence tes mesures au bout de 

4, 5, 6 heures ou plus. 

La combustibil i té défectueuse de main tes sortes de pétrole , p r in

cipalement de ceux avec une teneur élevée en fractions bouillant 

au-dessus de 70°, ne se mont re ord ina i rement qu'à la suite d 'une 

longue c o m b u s t i o n ; avec des pétroles offrant une pareille défectuo

sité, l ' intensité lumineuse diminue cons idérablement après plus ieurs 

heures de combust ion. 

Après l 'exécution de chaque m e s u r e , il ne faut pas r a m e n e r la 

flamme à sa hau teur primit ive, c'esL seu lement un quar t d 'heure 

avant la p remiè re mesu re qu'elle doit ê t re encore une fois établie 

à la hau teu r pr imit ive. 

4. On dé termine en généra l la consommation de pétrole en pesant 

le réservoir à huile avan t le c o m m e n c e m e n t de l 'expérience de 

combust ion et après que celle-ci est achevée ; ce n 'est que lorsqu'il 

s'agit d'essais très exacts que l'on effectue cette dé terminat ion après 

chaque mesure pho tomét r ique . I n d é p e n d a m m e n t de l ' intensité lu

mineuse m o y e n n e et de la consommat ion totale, on indique aussi 

la consommat ion par bougie- l ieure et l 'on observe en m ê m e temps 

la hau teur et le poids de la por t ion de mèche carbonisée. On note 

éga lement l 'observation que l'on a pu faire re la t ivement au dégage

m e n t d 'une odeur par le pét role en combust ion. 

3. Lorsqu'il s'agit d'un essai plus approfondi d 'un pétrole, on peut , 

par une épreuve de distillation de la part ie du pétrole qui, après la 

combust ion de la moitié de l 'huile, res te dans la lampe, j u g e r de 

l 'uniformité de composit ion de l 'huile avant et après la combust ion. 

6. Comme unité de lumière, on emploie dans les expér iences de 

combust ion la lampe à acétate d 'amyle d'IlEFNER-ALTEA'Ecic, dont la 

flamme est réglée à la b a u t e u r prescri te . Le laboratoire doit être 

venLilé avec soin, tafin que l 'émission de lumiè re de cette lampe 

res te cons tante . Lorsqu 'on dispose d'un courant électrique et 

des apparei ls de m e s u r e s nécessaires , ou emploie comme normale 

une lampe électr ique à incandescence , dont l ' intensité en bou

gies est comparée de t e m p s en temps avec la lampe d'H FFNF.R L. 

1 Gela a lieu, par exemple, dans le bureau d'essais mentionné précédemment. 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



PÉTROLE D'ÉCLAIRAGE 73 

7. Sa?is expériences de combustion pratiques, des essais chimiques 

et physiques — dans les limites d'ébullition normales du pétrole — 

ne peuvent rense igner sur la combustibil i té que si l'on est certain 

de la provenance du pét ro le . 

8. Exemples : Avec un brûleur Stobwasser, de 14 mil l imètres , un 

pétrole Waler -Wli i te américain donna, au bout d 'une heure de 

combust ion, 18,8 bougies H E FM r R d' intensité lumineuse et au bout de 

trois heures , 18,7 bougies . Les intensités lumineuses cor respondantes 

étaient pour le pétrole NOBEL du Caucase 14,9 et 14,7 bougies HEFNER. 

Avec un brûleur rond réforme breveté, le pétrole Water-White 

donna 21,7 et 21,3 bougiesHEFNER et le pétrole Nobel 1 8 , 2 e t 18,2 bou

gies HEFNER. La consommat ion par heure et par bougie HEFXEU 

s'élevait p o u r le pétrole Water-White, avec le b rû leur Stobwasser , à 

2,81, avec le brû leur réforme breveté à 2,71, pour le pétrole Nobel à 

2,24 et 2,90. 11 est à r e m a r q u e r que le Water-White est beaucoup 

plus cher que le pétrole Nobel et que ce dernier est plus concur

rencé par le pétrole Standard ordinaire américain. 

V . S o l u b i l i t é ( h u i s l ' a l c o o l a b s o l u 

Le pétrole l ampant est facilement soluble à la t empéra tu re ordi

naire dans le double de son volume d'alcool absolu, géné ra l emen t 

aussi dans des quant i tés d'alcool encore moindres . D'après AISIKJIAX 1 , 

toutes les fractions du pétrole jusqu 'au poids spécifique 0,83o, c'est-

à-dire presque la plupart des sortes de pétroles l ampants , se m é 

langent m ê m e en toutes proport ions avec l'alcool absolu. 

X I . D i s t i n c t i o n d e s h u i l e s m i n é r a l e s n a t u r e l l e s d ' a v e c l e s m é l a n g e s 

d ' h u i l e s r a f f i n é e s e t d e r é s i d u s 

Pour établir cette distinction, RICHE et HALPHEN 2 emploient le m é -

lauge d'alcool et de chloroforme men t ionné p r é c é d e m m e n t (p. 29), 

car ils ont consta té que les pétroles b ru t s exigent pour se dissoudre 

une quant i té de ce mélange plus g rande que les fractions de m ê m e 

densité qu 'on peut en extraire par distillation, comme le m o n t r e Je 

tableau suivant emprun té aux mémoi res de ces chimistes : 

1 Dinyl. Joui:, COX.GVII, Heft. 2 (189;i), e t Citera. Revue, 1897, Heft 12 et i'S. 
s Journal de pharmacie et de chimie, îi e s ér i e , XXX, ?89 . 
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Nature tin pétiole 

Nombre dr» etri ^ 
I!B liqueur 

i'iilorofo rmo-alcoo-
I i q ti e employés 

pour di s?out" re 4 gr. 
du 

produit à essayer 

Nombr9 rie cm3 DE liqunur 
Rlilorofornio-alL'oolnjiie 

employés pour dissoudre 4 £r\ 
fin ia fraciion extrait!! 

par distillation .le: IVclian-
lilion à ep.enyer 

fît syant le niM.iifî ]jniil<î 
^pétiifiqua que reiui-ci I 

PÉTROLES BRUTS 

de M. Boulfïoy, sans in
dication 

de Balahkany. . . . 
de Batoum 

851 
871 
877 

plus de 15 
» » 15 
» » 15 

6,8 
9,8 

10,2 

b. PÉTROLES RAFFINÉS ET MÉLANGES DE RAFFINÉS ET DE RÉSIDUS 

( Raffiné russe rie M.Boul-
f'roy 

Raffiné de Balahkany . . 
Disliilatum de pétrole de 

Baton rn 
Distillutum de pétrole 

russe -4- 10 p. 100 de ré 
sidus 

820 
829 

230 

822 

4,6 

4,2 

4,3 
4,3 

5,0 

4 , 3 

PÉTROLES HT UTS 

Huile brute moyenne del 
Pennsylvanie . . 

Huile brute de Washing
ton 

Huile brute de Mac Do
nald 

Huile brute de la Stan
dard Oil Cy, usine Whi-
ting 

700,4 

791,6 

795,4 

822,6 

plus de 15 

» » 15 

la 

b. PÉTROLES RAFFINÉS ET MÉLANGES DE RAFFÎTIÉI ET DE 

5,7 

6,4 

7,0 

RÉSIDUS 

Luciline 
Standard White . . . . 

Mélange de : 
1/10 d'huile lourde à . . 
1/10 d'essence à. . . . 
8,10 de pétrole lampantà 

770 
801 

878 / 
710 > 786 
800 \ 

5.4 
5,6 

6,0 

5,6 
5,6 

1 Au lieu de s'astreindre à chercher a obtenir un fractionnement ayant juste 1* 
même densité que le produit brut, on détermine le nombre de c m 3 de liqueur chlo-
roformo-alcoolique que nécessitent les deux fractionnements consécutifs dont les 
densités sont telles que l'une soit plus faible et l'autre plus torte que la densitf 
du produit brut à examiner et on calcule le nombre de c m 3 qu'aurait exigé le 
fractionnement dont la densité aurait été la même que celle du produit. 

Une huile brute pèse, par exemple, 788 ; le dixième fractionnement de cette 
huile pèse 784 et exige 5,1 c m 3 de liqueur chlornformo-alcnolique. Le onzième f rac
tionnement pèse 794 et exige 6,2 ctn : J de liqueur, on en conclut qu'une différence 
de densité de 794 — 7 8 4 = 10 correspond à une différence de 6,2 — 5,1 = 1,1 c m 3 . 

1 1 cm 3 X 4 
d'où une différence de 788 — 784 = 4 correspond à une différence de JQ 
= 0,44. Le fractionnement à 0,788 aurait donc exigé 5,1 cm' -f- 0,44 — 5,54 cm 3 

de liqueur chlorotormo-alcoolique. 
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D. HUILES A DÉGRAISSER EXTRAITES DU PÉTROLE BRUT 

D é f i n i t i o n e t p r i n c i p a l e s q u a l i t é s r e q u i s e s 

On emploie généra lement comme huiles de dégra issage , les frac

tions du pétrole b ru t bouil lant entre 100 et la0° environ on celles 

dont le point d'ébullition est entre 200 et 250° environ et qui ne 

rloivenL pas être, mêlées aux produits de plus de va leur (huile lam

pante , huile de graissage) ; il y a cependant dans de n o m b r e u x cas 

des divergences aussi bien au-dessous qu 'au-dessus avec les l imites 

d'ébulli t ion men t ionnées . Parmi les premiers produi ts analogues 

aux benzines, il s'en t rouve souvent , par exemple , qui, comme la 

benzine de pétrole ordinaire , commencent à bouillir dés la t empéra 

ture de 70°. 

Suivant leurs l imites d'ébullition, les huiles de dégraissage sont 

solubles en toutes proport ions dans l'alcool absolu cm seulement dans 

le double de leur vo lume d'alcool. Les produiLs qui sont purs des 

l imites des huiles de graissage ne sont solubles que dans une faible 

proport ion dans 2 volumes d'alcool absolu. 

Suivant les besoins des différentes industr ies , suivant l 'usage 

particulier auquel elles doivent être employées , les conditions que 

doivent remplir les huiles de dégraissage re la t ivement au degré du 

danger d ' incendie, à la couleur, etc. sont différentes. Le prix des 

huiles de dégraissage é tant peu élevé, c'est à peine s'il peu t être 

quesLion de falsifications de ces huiles avec d 'autres huiles ; du 

reste , les recherches relatives à ce poinl pourra ien t être effectuées 

c o m m e il est dit à propos de la benzine, de l'huile de graissage, etc. 

Le poids spécifique des huiles de dégraissage est dé te rminé , comme 

celui des au t res produits du pétrole , avec des a réomèt res é ta lonnés 

léga lement . On de t e rmíne le point d'inflammation à l'aide de l 'appa

reil d'ABEX ou de celui de PEXSKY-MARTEXS, qui sera décrit à propos 

des huiles de graissage, suivant que les produi ts sont facilement ou 

difficilement combustibles. Les au t res essais qui pour ra ien t être né 

cessaires pour ré tab l i s sement de l ' identi té du produit , re la t ivement 

à des conditions de livraison dé te rminées ou à des prescr ipt ions 
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7 8 LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

concernant le t ransport , sont effectués d'après les m é t h o d e s usitées 

pour les au t res huiles minéra les . 

Nous voulons parier de la dé terminat ion du point de combust ion , 

du degré de fluidité, etc. Le point d' inflammation des huiles de dé

graissage bouillant au-dessus de 200°, qui sont celles que l 'on ren

contre le plus f réquemment , se t rouve, suivant les limites d'ébulli-

tion, entre 70 et 135° à l 'appareil de PE.NSKY (quelquefois à 38°); 

toutefois, dans la majori té des cas il est au-dessus de 100°, et entre 

80 et 102° dans le creuset ouver t . De 12 huiles de dégraissage 

essayées au point de vue des dangers d ' incendie, 2 seu lement 

bouillaient au-dessus de 100°. Les points d'inflammabilité de ces 

huiles é taient na ture l lement beaucoup au-dessous de 0°. 

E. HUILES A GAZ EXTRAITES DU PÉTROLE BRUT 

I . I t é l i n i l i n i i e t p r i n c i p a l e s q u a l U é s r e q u i s e s 

Les huiles servant pour la product ion du gaz sont traitées pour 

gaz d'huile clans des cornues chauffées au rouge . Elles peuvent être 

extrai tes , non seulement de tout pétrole brut , mais encore du g o u 

dron de lignite analogue à ce dernier et du goudron d'huile de 

schiste. La couleur de ces huiles varie du j a u n e clair au j a u n e brun, 

elles sont t rès fluides et elles se t rouvent sur les l imites entre le pé

trole lampant et l'huile de graissage, leur point d'ébullition est par 

conséquent entre 200 et 300°, Elles sont géné ra l emen t en majeure 

part ie solubles a la t empéra ture de l ' appar tement dans le double de 

leur volume d'alcool. Les huiles à gaz à point d'ébullition plus bas, 

que l'on rencont re quelquefois, sont comme le pétrole facilement 

solubles dans le double de leur volume d'alcool. 
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Le poids s p é c i f i q u e , les limites d ' é b u l l i t i o n , le p o i n t d'inflamma

t i o n de c e s h u i l e s s o n t d é t e r m i n é s d ' a p r è s les m é t h o d e s p r é c é d e m 

m e n t d é c r i t e s e n v u e de l 'obtention d ' i n d i c a t i o n s g é n é r a l e s s u r l e u r 

caractère ou p o u r le c o n t r ô l e d e l e u r i d e n t i t é . 

I I . D é t e r m i n a t i o n d e l e u r v a l e u r a u p o i n t d e r u e d e l a f a b r i c a t i o n 

d u g a z 

Comme c ' e s t à p e i n e s'il peut ê t r e q u e s t i o n d e l a r e c h e r c h e dns 

f a l s i f i c a t i o n s d e s h u i l e s à g a z , o n s e r e n d c o m p t e d e l e u r v a l e u r s u r 

t o u t e n d é t e r m i n a n t l e u r r e n d e m e n t e n g a z et l ' i n t e n s i t é l u m i n e u s e 

d u g a z p r o d u i t . On s e sert d a n s c e b u t d e p e t i t e s u s i n e s d ' e s s a i , d o n t 

l ' i n s t a l l a t i o n e x i g e , i l e s t v r a i , u n e d é p e n s e a s s e z c o n s i d é r a b l e , et 

c ' e s t p o u r c e l a q u ' o n n ' y a r e c o u r s que d a n s l e s g r a n d e s f a b r i q u e s e t 

d ' au t res i n s t i t u t s p o u r v u s d e g r a n d e s i n s t a l l a t i o n s d ' e s s a i . Afin de 

p o u v o i r d é t e r m i n e r é g a l e m e n t l a v a l e u r d ' u n e h u i l e p o u r l a f a b r i c a 

t i o n d u g a z a v e c l e s f a i b l e s r e s s o u r c e s d o n t o n d i s p o s e d a n s u n la

b o r a t o i r e , WEBNECKE a c o n s t r u i t i l y a q u e l q u e t e m p s , p o u r l e b u t en 

q u e s t i o n , u n a p p a r e i l d e l a b o r a t o i r e , d a n s l e q u e l on d é t e r m i n e le 

r e n d e m e n t e n g a z e t e n g o u d r o n de 100 c e n t i m è t r e s c u b e s • d ' h u i l e . 

Cet a p p a r e i l ( h g . 30) a é t é e s s a y é p a r HELFERS, q u i a t r o u v é q u ' i l 

r e m p l i s s a i t p a r f a i t e m e n t l e b u t p o u r l e q u e l il é t a i t c o n s t r u i t . L 'opi

n i o n d'ELFERS a é t é c o n f i r m é e p a r d i f f é r e n t s p r a t i c i e n s de l ' i n d u s t r i e 

d e s h u i l e s m i n é r a l e s , p a r EISENLOIIR, p a r e x e m p l e . Cependant , d ' a u t r e s 

t e c h n i c i e n s n o t a b l e s d e l ' i n d u s t r i e e n q u e s t i o n le c o n s i d è r e n t c o m m e 

peu c o n v e n a b l e , p a r c e q u e les r e n d e m e n t s e n g a z et e n goudron 

d é t e r m i n é s a v e c cet a p p a r e i l , a i n s i q u e les q u a l i t é s d u g a z p r o d u i t 

ne c o r r e s p o n d e n t pas e x a c t e m e n t a u x r é s u l t a t s o b t e n u s e n g r a n d . 

Il f a u t d o n c encore a t t e n d r e q u e d ' a u t r e s o p i n i o n s a i e n t é t é é m i s e s 

e t qu ' i l a i t été p u b l i é d e s i n d i c a t i o n s r e l a t i v e s a u x r é s u l t a t s d e s o n 

emploi. 

Le t r a v a i l a v e c l ' a p p a r e i l e s t c o n d u i t d e la m a n i è r e s u i v a n t e : 

L ' h u i l e à e s s a y e r e s t versée d a n s l ' a l i m e n l a t e u r d'HoFMAXN s et d e là 

1 s e r e n d , p a r le cylindre d e v e r r e i et l e t u b e e n U h, d a n s l a cornue 

d e g a z é i f i c a t i o n g. Pour d é t e r m i n e r la q u a n t i t é d ' h u i l e g a z é i f i é e , le 

d i s p o s i t i f d ' a l i m e n t a t i o n s i A A; e s t p e s é a v a n t et après l ' e x p é r i e n c e 

La c o r n u e g e t l e s é p a r a t e u r d e g o u d r o n oo' s o n t é g a l e m e n t pesés 
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8 l LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

avan t et après l 'expérience, afin de dé te rminer la quanti té du coke 

et celle du goudron . Pour obtenir l'afflux gout te à gout te de l'huile 

sur les parois chaudes de la cornue, on a adapté dans k une soupape 

à broche, qui est réglée à l'aide d'une vis. 

Après avoir chauffé au rouge la cornue qui se t rouve dans le 

fourneau au moyen du b rû leur d, on re l i re d'abord la broche autant 

que cela est possible en la dévissant. En tournant la baguet te de 

ver re qui se t rouve dans l 'entonnoir , on règle l'afflux de l'huile de 

façon que celle-ci se t rouve toujours dans le cylindre i, dans le voi

sinage du trait zéro et que pendant l 'expérience 10-30 gout tes d'huile 

soient gazéifiées pa r minute ; le nombre dépend de la qualité de 

l 'huile et il est dé le rminé pendan t que le cylindre z'se rempli t d'huile 

jusqu 'au zéro. Duran t la gazéification, l'afflux des gout tes et le 

chauffage doivent ê t re aussi régul iers que possible. 

Avant de pénét re r dans la cornue , les gout tes d'huile arr ivent 

d 'abord sur la cloche de distr ibution m, de laquelle elles s 'écoulent 

sur les parois de la cornue por tée au rouge . Le gaz et la vapeur de 

goudron qui p r e n n e n t naissance se rendent , pa r le tube a b d u c t e u r / , 

dans le sépara teur de goudron oo, et par q dans le tube condensa

teur r. De là, les gaz passen t dans le gazomèt re , qui sert à les r e 

cueillir et à les mesu re r . 

Les obstruct ions qui peuven t se produire dans le tube de dégage 

ment l de la cornue sont reconnues à l ' augmenta t ion de la pression, 

au niveau de l 'huile dans le cylindre i ; elles sont détrui tes à l'aide 

du racloir n, sans qu'il soit nécessaire d ' in te r rompre l 'expérience. 

La gazéification est normale , lorsque le gaz dégagé est b run et que 

le goudron offre une coloration foncée. Si le gaz est incolore et si le 

goudron est b run clair, cela indique que lacombus t ion es t incomplète . 

Le pouvoir éclairant du gaz, calculé pour un r endemen t moyen 

de 50 mèt res cubes et 100 k i logrammes d'huile, est donné par la for

mule suivante, dans laquelle A est le r endemen t en gaz, C le résidu 

de coke, T la quanti té de goudron pour 100 k i logrammes d'huile e lL 

le pouvoir éclairant du gaz dé te rminé par photométr ie : 

L = L i (A - 5o) x (G - T - T) 
5 0 i o o 

Si l'on prend comme unité la bougie HEFNÊR, la formule rapportée 

à la bougie n o r m a l e devient : 
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8G LE PETROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

L-f-
(A — 5o) x (C -4- T) 

100 

parce que 1 bougie normale = 1,2 bougies I I e f n e r . 

La formule n 'est donc valable que pour une gazéificalion n o r m a l e . 

S'il y a eu distillation, et si le r endemen t est tombé au-dessous de 

45 mètres cubes, ou si par suite d 'une décomposi t ion poussée trop 

loin, le r endemen t a dépassé 50 mèt res cubes , la formule n'est pas 

applicable. 

Description d'un essai de gazéification pratique avec des huiles 

minérales. 

La gazéification a été effectuée dans un four à gaz d'huiles normal , 

en maçonner ie , de façon à obtenir un produit cor respondant exac

tement aux exigences du consommateu r . 

Les cornues à gaz étaient munies de couples thermo-électr iques 

de L e C j i a t e i i e r , pour que l'on puisse observer la t empéra ture pen

dant toute la durée de la gazéification. 

Le four et les conduits furent mis en état d'équilibre dans toutes 

leurs part ies par gazéification, au début de l 'essai, d'huile de g o u 

dron de lignite, et après cette gazéification on fit passer un couran t 

de gaz préparé avec l'huile minérale à essayer, jusqu ' à ce qu'on eut 

acquis la cer t i tude de la présence de ce gaz seul dans toutes les con

du i t es . 

La quant i té d'huile doit en généra l suffire pour une gazéification 

uniforme pendant GO minutes au moins . Dans le cas présent , elle n e 

suffit que pour un essai de 40 minutes . Les quant i tés de gaz, les tem

péra tures et la vitesse de l'afflux de l 'huile doivent ê t re m e s u r é e s 

de dix minutes en dix minu tes . 

F . FRANK donne les indications suivantes sur les observat ions faites 

pendant la prépara t ion d'un gaz d'huile n o r m a l obtenu avec du pé 

trole brut dans un essai de gazéification, ainsi que sur les propr ié tés 

du gaz : 

Température de la cornue supérieure 

Température de la cornue inférieure 

valeurs - l imites, 
valeur moyenne, 
valeurs- l imi tes . 
valeur raovenne. 

670—690° 
680° 

740 -750° 
745° 
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Durée de Vcxpërïence em minutes . . . . . . . . 40 
Quantité d'huile gazéfiée en kg 12,91 
Quantité de gaz produit en m : 1 (mesurée au compteur). 7,'i0 
Quantité de youdron produit dans le même temps en 

kg (pesée dans le séparateur de goudron) 4,45 
Consommation d'huile à gaz par heure on kg. . . . 19,37 
Gaz produit par heure en m3 11,55 

Qn a donc retiré de iOO hg. d'huile. : 

Gaa en m 3 59,64 
Gaz en kg 34,47 
Le gaz a dans le brûleur n" 6 0 (c'est-à-dire avec une consom

mation horaire gaz de 35 litres) une intensité lumineuse 
d'unités HEFNER (quatre mesures effectuées de 1 0 minutes 
en 1 0 minutes). 

L'huile, jusqu ' à la t eneur en goudron , rempli t donc les conditions 

exigées par l 'Administration des Chemins de fer prussiens (l ' intensité 

lumineuse et le r e n d e m e n t en gaz sont m ê m e un peu plus élevés). 

Relat ivement aux huiles à gaz ret i rées des goudrons de lignite 

et de schiste, voy. Chap. II, A, V. 

F. HUILES POUR TRANSFORMATEURS 1 

Les t ransformateurs électriques sont souvent établis dans des ré 

servoirs couverts , on ils sont en t iè rement immergés dans de l 'huile, 

afin d'éviter le ja i l l issement d'étincelles entre les spires des fils con

ducteurs , ce qui peut arr iver facilement lorsque l'air est humide . 

Ces réservoirs cont iennent f réquemment plusieurs mè t r e s cubes 

d'huile. 

L'huile employée pour les t ransformateurs doit être dépouillée 

avec le plus grand soin d'eau et d'acides miné raux , afin qu'elle isole 

bien et qu'elle n 'a t taque pas le cuivre, ni le coton qui le recouvre . 

Elle doit éga l emen t être aussi peu volatile que possible, car dans les 

t ransformateurs elle s'échauffe jusqu 'à 80° environ et la surface 

qu'elle recouvre est assez grande . Certaines usines exigent que les 

huiles pour t ransformateurs aient, par exemple, des points d'inflam-

mabilité au-dessus de 160° (récipient ouvert). Chauffée pendant plu-

1 Angew. Chemie, 1896, p . 4 5 1 . 
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sieurs heures à 100°, l'huile ne doit éprouver aucune décomposit ion 

et elle ne doit former aucun dépôt sur des parois froides ; pendan t 

les froids de l 'hiver, auxquels le t ransformateur est exposé ( — 15"), 

elle doit conserver une fluidité suffisante. 

On se ser t géné ra l emen t comme huile pour t ransformateurs de 

l'huile de rés ine lourde , parce qu'elle est moius chère que l'huile 

minérale , Cependant, les huiles à point d'éhullilion élevé, préparées 

par distillation du pétrole brut, sont aussi depuis quelque temps non 

seulement employées pour cet usage, mais encore désignées comme 

plus convenables par des personnes compéten tes . La Société géné

rale d'électricité de Berlin a t rouvé, à la suite de ses expériences, 

qu 'une huile minérale type pour t ransformateurs doit p résenter les 

propr ié tés suivantes : Degré de fluidité (viscosité) — 9,8 ; poids spé

cifique = 0,8825 ; point d'inflainmabilité (PENSKY)—: 185"; chauffée pen

dant cinq heures à 100° (dans l 'appareil HOLDE ; voy. p . 180), elle ne 

doit pas perdre par vaporisation plus de 0,06 p. 100 et chauffée pendan t 

deux heures à 170° environ, elle ne doit perdre que 1 p. 100. D'après 

les communica t ions d 'autres usines électr iques, les huiles minéra les 

employées pour les t ransformateurs doivent avoir une viscosité i n . 

férieure à 8, à la t empéra tu re de 20° (ENGLEH). Mais comme, en réal i té , 

on emploie des huiles de résine beaucoup plus visqueuses pour le 

rempl issage des réservoirs à t ransformateurs et qu 'en ou t re , les 

huiles minéra les proposées comme huiles pour t ransformateurs 

sont g é n é r a l e m e n t beaucoup plus visqueuses , cette indication ne 

devrait pas être prise au sérieux. Il est très probable que la visco

sité des huiles légères pour machines ou des huiles à broches , 

8 — 20 à -h 20" (ENGLER), est suffisante. 

Les huiles de résine encore actuel lement f réquemment employées 

offrent p réc i sément a 100 et 170" une volatiliLé beaucoup plus in

tense que les huiles minéra les visqueuses et m ê m e que ces m ê m e s 

huiles très fluides. Après un chauffage de cinq heures à 100°, les 

hu i l es lourdes de rés ineperdent jusqu 'à 0,8p. 100,leshuiles minérales 

(viscosité—0-14) seulement 0,OS — 0,10p. 100. Chauffées pendant deux 

heures à 170° (bain d'aniline), les huiles lourdes de résine pe rden t 

par volatisation 5,6—7,4p. 100; les hui lesminérales(viscosi té = 1 0 — 

44) seulement 0,5 —1,0 p. 100. Les huiles minéra les encore plus fluides 

offrent une vaporisat ion plus intense, Les huiles de goudron, de li-
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gnite 1res fluides se vapor isent beaucoup plus for tement à 100° ; 

elles semblent par suite peu convenables pour l 'usage en quest ion. 

Lorsqu'on emploie des huiles de résine, on doit, à cause de leur fa

cile volatilité, veiller à ce que les t ransformateurs ne s'échauffent 

pas . 

Les expér iences de vaporisat ion sont effectuées d'après le procédé 

décrit à la page 180 ; ces expériences répélées plusieurs fois avec la 

m ê m e mat iè re donnent des résul ta ts offrant entre eux une concor

dance satisfaisante. Toutes les huiles minéra les de graissage de 

couleur claire, mais non les huiles de résine, satisfont, re la t ivement 

au point d'inflammabilité et à la volatilité, aux condit ions exigées des 

huiles pour t ransformateurs (point d'inflammabilité > l(i0° en réci

pient ouvert) . La volatilité, après un chauffage de cinq heures à 100°, 

ne do i t pa s dépasser 0,1 p. 100. 

11 n 'existe pas de relat ions abso lument constantes ent re le point 

d'inflammabilité, le point d'ignition et le degré de la volatilité à 100°. 

A mesure que s 'élèvent le point d'inflammabilité (récipient ouvert) 

et le point d'ignition, la quant i té vaporisée diminue géné ra l emen t , 

tandis que pour l 'appareil de PENSKV, qui décèle d 'une façon très 

net te de pet i tes quanti tés de vapeurs , cette relation ne se vérifie 

que dans un très petit nombre de cas . 

Les in te r rup teur s de couran t à t rès haute tension sont souvent 

immergés dans l'huile pour leur i so lement électrique, et sur tout 

pour éviter la product ion d'élincelles au m o m e n t de leur m a n œ u v r e . 

L'huile dest inée à cet usage , Y huile pour interrupteurs, doit ê t re 

complè tement exempte d 'eau et d'acide et su r tou t très difficilement 

vaporisable ; elle ne doit donc s 'enflammer que par un fort échauffe-

m e n t ; les huiles à cylindres fluides sont celles qui conviennent le 

mieux . 

L'essai électr ique de l 'huile pour t rans formateur au point de vue 

de son emploi comme i s o l a n t 2 ne s'effectue pas par dé te rmina t ion 

de son pouvoir isolant, mais par mesu re de la tension qui est né

cessaire pour que l 'étincelle électrique t raverse une colonne d'huile 

1 Voy. HOLDK, Mitteiiungen, 1904, p . 147. 
8 Elektr. Anzeiger, r eprodui t par Organ fur den Oel und Fetthandel, u° 34 , 

d u 18 août 1904. 
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1 Z^LOZIKCKI-LIDOW, Naphta, 1 9 0 i , n o s 21 et 2 2 . 

de longueur dé te rminée . Dans un vase de 200 cen t imèt res cubes de 

capacité et de 3 cent imètres de d iamèt re rempli de l 'huile à e s 

sayer, sont disposées deux liges t e rminées par des boules polies et 

écartées l 'une de l 'autre d 'une longueur constante ; ces tiges se rven t 

îi amener le courant , dont on augmen te la tension jusqu ' à ce que les 

élincelles t raversent toute la colonne liquide. Dans toutes les expé

riences, les tiges conductr ices sont toujours placées à la m ê m e pro

fondeur dans la couche d'huile. Les résul ta ts de l'essai sont fâcheu

semen t influencés par la présence de bulles d'air ou d'eau et de 

fibres en suspension dans le l iquide. 

G. HUILES POUR CHAUFFAGE (MASOUT, ASTATK1) 1 

Les résidus liquides de la distillation du pét ro le , qui en Russie et 

en Amér ique n 'on t souvent qu 'une faible valeur , y sont employés, 

comme on le sait, pour le chauffage des chaudières à vapeur des 

locomoLives, des navires , ainsi que pour celui des chaudières se rvan t 

à la distillation de l'huile brute , et pour d 'autres chauffages i n d u s 

triels. La puissance calorifique du mazout oscille ent re 10.000 et 

11.000 calories. 

En Allemagne, on n 'emploie que qk et là pour le chauffage des 

combustibles liquides, qui sont le plus souvent des résidus g o u 

d ronneux . Dans ces derniers temps, on a effectué dans quelques 

contrées , d'ailleurs peu n o m b r e u s e s , des essais de chauffage des 

chaudières des locomotives avec des huiles de goudron de l ignite 

d 'un prix peu élevé. En Autriche, en Hongrie et en Galieie, on se 

sert beaucoup de l 'huile b ru te pour le chauffage des chaudières de 

distillation du pétrole . 

Suivant LIDOV, le masou t russe doit être soumis aux épreuves 

suivantes : 

Teneur en eau. — Elle est dé te rminée vo lumé t r iquemen t comme 

il sera dit plus loin à propos de l'huile b ru te ou par la méthode 

pondérale (p.10), en procédant comme pour les huiles de gra issage. 

Eléments volatils. — On détermine par distillation dans le ballon 
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d'E.N'cr.ER, d 'après la page 17, les fractions bouillant j u squ ' à 100", 

puis de 100 à 130°, de 130 à 200» et 200 à 250°. S'il y a de g r andes 

quant i tés de la fraction 100-130°, c'est que le masou t renferme de 

la benzine lourde (l igroïne), qni est ob tenue en grande quant i té en 

Russie et est ajoutée au mazout dest iné an chauffage. Une g r a n d e 

quanti té de la fraction SSO-SOOofndique une addition d'huile solaire ou 

de résidus dont la distillation a été i n t e r rompue à la fraction kéros ine . 

Point d'inflammabilite'. — Il est dé te rminé dans l 'appareil de 

PENSKT-MARTENS. Le point d' inflammabilité est en moyenne , pour le 

masou t russe employé pour le chauffage, de 88°, le poids spécifique 

é tant 0,900-0,912 ( m a x i m u m 130°, m i n i m u m 77°). 

Viscosité. — Elle est dé te rminée d 'après E X G L E R et s 'élève o rd i 

na i r emen t pour le masou t de Bakou à (5-10, à 30'. Le masou t m é 

langé avec des résidus de distillation, goudron , goudron acide, etc. , 

est plus v isqueux. 

Le poids spécifique est peu caractér is t ique ; il oscille suivant la 

provenance , par exemple , p o u r le masou t de Grosny, ent re 0,943 et 

0,952. 

La température de solidification doit quelquefois ê t re dé te rminée , 

par exemple , lorsque les brûleurs sont a l imentés à de hasses t e m 

péra tu res (voy. p . 171 et suiv.) . Les rés idus ordinaires obtenus à 

Bakou sont exempts de paraffine ou n'en cont iennent que 1res peu 

et pour cette raison ils ne se solidifient pas, m ê m e pa r un refroidis

sement assez in tense . Mais cette propriété peut ê t re modifiée par 

l 'addition de produits de peu de valeur . 

Teneur en soufre. — Si le soufre est en g rande quant i té , sa présence 

doit être considérée comme nuisible à cause de l'acide sulfureux 

auquel cet é lément donne naissance pendan t la combust ion. En 

Russie, le dosage du soufre est effectué d 'après la mé thode d'EsciiKA 

ou par combust ion avec le pe roxyde de sodium, selon LIDO-W. 

D'après cette dernière mé thode , on dissout 5 g r a m m e s de substance 

dans 2b g r a m m e s d 'é ther é thyl ique. La solution est mé langée au 

mor t ie r avec 10 g r a m m e s de verre pilé, d'acide silicique calciné ou 

avec de l 'argile ; 2 g r a m m e s de ce mélange , co r respondan t à 

0,667 g r a m m e s de masout , sont mêlés in t imement avec 13 g r a m m e s 

de peroxyde de sodium, puis in t rodui ts dans une bombe et en-
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T A B L E A U I X 

Pouvoir calorifique et analyse élémentaire de combustibles liquides a. 

Fppiuies 
ri u combustible 

Poids 
SfjéK] fique 

à li>° 
CiirboriB 
p. 10!) 

Hydrogène 
"p. 100 p. 1002 

Pouvoir 
calorifique 
par lig. 

Ciialeur 
de conibusLior 

(rapportée 
à 

l'eau liquide) 

1 

Huile à 
paraffine 

(de^oudron 
de lignite) 

0,915 85,42 11,33 3,25 9 790 10 400 

2 Idem 0,S90 85,58 11,49 2,93 9 836 10 454 

3 

Huile 
solaire (de 

goudron 
de lignite) 

0,825 85,18 12,31 2,21 9983 10 653 

4 Pétrole 0,795 84,76 14,09 1,15 10 305 10 0GG 

5 Idem 0,789 85,24 14,34 0,42 10 335 I l 109 

6 Benzine 0.716 85,20 14,80 - 10 259 11 157 

1 R e l a t i v e m e n t à la b o m b e de MALHEH, voy . F . FISCHER, Manuel pour l'essai 

des combustibles, e t c . , éd i t ion f rança i se par L . GALTIEB , p. 4 6 . 
8 LAXGBEIN, Angew. Chem., 1 9 0 0 , p. 1 2 6 6 . 

flammés é lec t r iquement . Le soufre est dosé dans le produit de la 

réact ion à l 'état de sulfate de ba ryum (voy. aussi p. 65). 

Le sable et les cendres sont dé te rminés d 'après le procédé connu, 

décrit pour d 'autres substances (p. 220). 

Pouvoir calorifique. — Pour cette dé te rmina t ion , si elle doit être 

exacte, on a recours à la bombe de BEHTUELOT-KROKEH ou à celle de 
m 

MALHER' . S'il s'agit de dé terminat ions moins précises, le pouvoir ca

lorifique peut ê t re calculé à l 'aide des données de l 'analyse é lémen

taire, d 'après la formule de DULOXO. 

La teneur en acide du mazout , Vùiiice d'acidité, varie o rd ina i re 

m e n t entre 1 et 3 ; elle est dé te rminée d 'après la page 201. 

L'acide sulfurique et les alcalis sont dosés dans l 'extrait aqueux 

d 'après les procédés ordinaires (p. 198). 
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H . H U I L E S D E G R A I S S A G E 

I . G é n é r a l i t é s s u r l e u r f a b r i c a t i o n e t l e s p r o p r i é t é s q u ' e l l e s 

d o i v e n t o f l r i r . 

Le poinl de dépar t de la fabrication des huiles minéra les de grais

sage est le pé t ro le bru t . Ce dernier est d'abord dépouillé par distilla

tion des é léments légers , en t ran t en ébullilion à basse t empéra tu re , 

c 'est-à-dire de là benzine et du pétrole lampant . Les rés idus de cou

leur foncée et visqueux résul tant de cette distillation forment la 

mat iè re p remiè re de la préparat ion des huiles de graissage et sont 

utilisés d i rec tement comme résidus non épurés dans cer ta ins cas 

part icul iers ou bien ils sont décomposés par distillation en diffé

rentes fractions convenan t chacune pour un usage spécial Il est 

évident qu 'en é l iminant des fractions différentes, de m ê m e qu 'en 

mé langean t en t re elles des fractions de propr ié tés différentes et 

avec les rés idus on peut obtenir une matière dont les propr ié tés 

principales (c'est-à-dire la viscosité, le point d' inflammabilitê et le 

poids spécifique) présen ten t des divergences ex t raord ina i rement 

g randes . C'est ce principe qui sert de base à la fabrication des hu i les 

de gra issage . Afin d 'él iminer l 'odeur désagréable , les é l émen t s r é 

s ineux, etc., et d'obtenir un produit avec la couleur claire que l'on 

désire, les différentes fractions sont encore raffinées par insufflation 

d'air, par t r a i t ement au moyen d'acide sulfurique concent ré , qui est 

u l t é r i eu remen t enlevé par les lavages avec des lessives alcalines ou 

de l 'eau. 

La distillation est effectuée presque par tout à l 'aide de vapeu r 

d'eau surchauffée, et l'on fait en sorte d'avoir recours aussi peu que 

possible au chauffage direct pour seconder la distillation, parce que 

cela peut en t ra îner facilement la décomposit ion des fractions à 

point d 'ébulli t ion élevé par chautfage t rop in tense des parois de la 

chaudiè re . 

D 'après AISIKMANN 2 , on main t ien t la t empéra tu re de la vapeur 

1 Pour l e s h u i l e s de g o u d r o n de l i gn i t e , la quant i t é de soufre est c o m 

pr i se d a n s la quant i t é d ' o x y g è n e . 
2 laschenbuoh fiir die MineraliJlindustrie, B e r l i n , 1896. 
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surchauffée, dont l 'action est du res te souvent secondée par une 

dépress ion s imul tanée , à 180° pour les part ies en t r an t le plus facile

m e n t en ébull i t ion et les plus fluides, pour les hui les à broches , à 

200° pour les hu i les pour mach ines plus lourdes eL à 250° à la fin de 

la distillation (huiles pour cylindres). Maintenant , comme les huiles 

de graissage en quest ion chauffées dans les condit ions ordinaires , 

c 'es t -à-d i re sans emploi de vapeur d'eau, n ' en t re ra ien t en ébullition 

qu 'à des intervalles plus ou moins g rands au-dessus de 300°, il est 

év ident que Yaction de la vapeur d'eau ne doit consister qu'à provo

quer la vaporisation des éléments de l'huile au-dessous de leur tem

pérature d'ébullition réelle. Afin de pe rme t t r e de différencier n e t t e 

m e n t les différentes fractions, la p lupar t des chaudières disti l latoires 

possèdent des apparei ls à colonne ou de simples déf legmateurs 

(réfrigérants à air), desquels les é léments lourds à point d 'ébulli t ion 

élevé refluent dans les chaudières ou sont recueillis d 'une au t re 

maniè re et sont ainsi séparés suivant les besoins des part ies en t ran t 

plus tôt en ébullition. 

La séparat ion des différentes fractions a lieu d 'après les poids 

spécifiques, le point d'inftammabilité et le degré de fluidité. 

Les huiles minéra les de gra issage les moins chères , abst ract ion 

faite de quelques huiles employées dans les mines , etc. , sont celles 

dont on se sert pour les wagons de chemins de fer ; elles se com

posent en majeure part ie de rés idus raffinés et d 'une petite q u a n 

tité de produits de distillation raffinés. Le prix des huiles pour 

wagons s'élève ac tue l lement de 20 — 2o francs, par conséquent à la 

moit ié ou au tiers de ceux de l 'huile de nave t t e , du suif, etc. 

Les mat iè res employées pour le gra issage sont dest inées à e m 

pêcher les surfaces métal l iques des machines et des véhicules gl is

sant l 'une sur l 'autre d 'être en contact direct et en m ê m e temps à 

les p rése rver d 'un frot tement et d 'une usure in t e rne . Plus est g rande 

la perfection avec laquelle ce but est at teint à hau te tempéra ture et 

dans toutes les condit ions de vitesse et de pression, et plus est faible 

le f ro t tement in tér ieur que la mat iè re lubrifiante a à su rmon te r 

lors du m o u v e m e n t des organes des machines , plus cette mat iè re 

aura de valeur au point de vue mécanique . La valeur économique 

de la mat iè re lubrifiante très appréciée au point de vue m é c a 

nique, dépend de l'effet mécanique utile comparé à la quant i té con-
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sommée en un temps donné e t a u p r i x auquel elle revient . La consom

mation des huiles minérales ma in t enan t employées en g rande quan

tité dans les chemins de fer, comparée , par exemple , à celle de 

l 'huile de nave t t e , dont on se servait autrefois généra lement , est 

beaucoup plus grande ; néanmoins , à cause des avan tages que ces 

huiles p résen ten t au point de vue technique et de leur prix beau

coup plus bas , elles ont supplanté presque complè tement l 'huile de 

nave t te . L'effet mécanique utile des graisses consistantes, àcause de 

leur f ro t tement in tér ieur élevé, est incontes tab lement inférieur à 

celui des huiles l iqu ides ; elles sont cependant employées dans un 

grand n o m b r e d ' industr ies , en raison des g randes économies de m a 

tière lubrifiante qu'elles procurent et de la propre té (elles ne 

gou t t en t pas et ne sont pas projetées). 

La mat iè re lubrifiante empêche le contact des organes de ma

chines glissant l'un sur l 'autre par sa viscosité plus ou moins g rande , 

par sa propr ié té d 'adhérer aux surfaces frottantes et de résis ter à la 

pression exis tante . L'huile ne doit pas perdre complè tement ou par

t iel lement ces proprié tés par volatilisation, par dessiccation en couche 

mince ou par action chimique sur le métal des coussinets et des 

touri l lons. 

L'excellent pouvoir d 'adhésion aux surfaces métal l iques des 

graisses et des cires animales et végétales est suffisamment connu . 

L'huile d'os, l 'huile de spermacet i , l 'huile d'olives, ne perdent aussi 

que très peu de leur fluidité en couches minces , tandis que l'huile 

de navet te non mé langée avec une autre substance devient v is 

queuse en couches minces au bout de quelque temps . Pour connaî t re 

la va leur des huiles grasses comme mat ières lubrifiantes par un 

essai technique, il suffit donc en généra l — il sera u l t é r i eu rement 

quest ion des cas exceptionnels — de rechercher si elles sont pures , 

c 'est-à-dire de rechercher la présence de substances n ' appar tenan t 

pas à la série des mat ières grasses ou l 'addition d'huiles é t rangères 

de moindre valeur , comme des huiles siccatives, demi-siccatives, des 

huiles minéra les , des huiles de rés ine , etc. Comme substances n ' ap 

par tenan t pas à la série des mat ières grasses , on doit considérer 

l 'eau, les impure tés mécan iques , la résine dissoute, les acides mi 

né raux l ibres, etc. 

Tandis que la viscosité et le pouvoir adhésif des différentes huiles 
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1 Su ivant W . KC.NTZE, au c o m m e n c e m e n t de l 'année 1 8 9 0 , l e s trois quarts 

des h u i l e s e m p l o y é e s p o u r les m a c h i n e s é ta ient déjà des h u i l e s m i n é r a l e s 

(GLASER'S Ann. 1891, 1 3 9 7 . 

grasses ne var ient que dans des limites assez res t re intes , les huiles 

minérales de gra issage , extrai tes du pétrole brut, qui consti tuent 

l 'é lément principal des huiles lubrifiantes actuelles S présentent 

tous les degrés de consistance possibles, depuis l'huile à broches 

aussi fluide que le pétrole lampant jusqu ' à l 'huile à cylindres, ana

logue à la vaseline. C'est pour cela que, dès l ' introduction des huiles 

minérales dans la technique, se fil sentir la nécessi té d'étudier d 'une 

façon approfondie les rappor ts entre la viscosité et la valeur lubr i 

fiante de ces huiles. L'expérience avait déjà appris que l 'apti tude des 

huiles minérales à adhérer a u x s u r f a c e s m é t a l l i q u e s a u g m e n t a i t a u s s i 

leur viscosité. Comme, main tenan t , à mesure que s'accroît la p r e s 

sion exercée sur un coussinet a u g m e n t e aussi le danger de la pro

ject ion de l 'huile, on doit choisir, ce qui en réalité se fait avec succès 

dans la prat ique, pour les hautes pressions, des huiles offrant une 

viscosité plus g rande que lorsqu'il s'agit de faibles pressions. Il faut 

en outre considérer ce qui suit : 

D'après la 'nouvelle théorie de PÈTHOFF sur le frottement (1887), la 

résis tance totale du froltement des organes des machiner graissés 

est d i rec tement proport ionnel le au coefficient du frot tement inté

r ieur (c 'est-à-dire à l 'échelle de la viscosité) de l'huile et à la vitesse 

des parties frottantes, et elle est au contraire i nve r semen t proport ion

nelle à la pression exercée par unité de surface. On doit donc choisir, 

comme cela a déjà lieu dans la praLique, pour les faibles pressions 

et les grandes vitesses des huiles très fluides, c 'est-à-dire avec frot

tement in tér ieur faible, et pour les pressions m o d é r é m e n t fortes et 

les g randes vitesses des huiles pas Lrop v isqueuses , elc. Si, par 

exemple, on graissait avec des huiles très v isqueuses les broches 

des machines à filer, les centrifuges, etc., t ou rnan t très rap idement , 

mais sans grande pression, il en résul tera i t un gaspillage de force 

inutile, qui occasionnerait une augmenta t ion de la résistance du 

frot tement des part ies graissées et une plus grande dépense de force 

par la machine motr ice, éventue l lement aussi une consommat ion 

de charbon plus élevée. 
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Dans l ' industrie mécanique , on dis t ingue, suivant l 'emploi auque l 

les huiles sont des.Linées et suivant teur consis tance, les espèces 

suivantes . 

1° Huiles à broches pour machines à filer marchan t sous une faible 

pression ; huiles très fluides; viscosité S — 12 à 20°; point d ' inflam-

mabili té PE.XSKV 100 — 200". 

2 r ) Huiles pour compresseurs et machines à glace ; fluides ; viscosité 

à 20° = S —7 ; point de solidification au-dessous de — 20" ; point d'in-

flammabililé PKXSKY entre 140 et 180°. Ces huiles, comme cela doit 

ê t re , à cause de la t empéra ture à laquelle elles sont employées (jus

qu'à — 20°), ont un point de solidification très bas . 

3 3 Huiles légères pour machines, transmissions, moteurs et dy

namos ; modé rémen t visqueuses, viscosité 13 — 2o à 20° ; point d ' in-

flammabilité PENSKY 170— 220°. Point d'inflammabilité des huiles pour 

moteurs à gaz 195-220°. L'huile légère minérale russe pour machines 

NOBEL 11, offre à 20° une viscosité = 12,4, à 50" — 3,0. Poids spéci

fique = 0,900 ; point d'inflammabilité = 170". 

4° Huiles lourdes pour transmissions et machines; v i s q u e u s e s ; 

viscosité à 20° = 2o — 4o, va dans quelque cas jusqu ' à 60. Point d'in

flammabilité PÊNSKY = 190 — 220°. 

Les marques types Nobel 1, Bakou, etc. ont à 20° une viscosité 

ent re 41 et 44. 

Les g roupes d'huiles dont il vient d 'être quest ion sont en généra l 

raffinés et examinés dans le tube d 'essais, elles offrent une colora-

lion variant du j aune brunâ t re au rouge brun ; cer ta ines huiles plus 

chères des groupes 1-3 sont môme incolores, d 'aut res , su r tou t les 

huiles pour compresseurs , sont souvent colorées artificiellement en 

violet rouge . Les marques inférieures des huiles lourdes pour ma

chines sont dépourvues de t r ansparence , lorsqu'on les examine dans 

le tube à essais. 

5° Huiles foncées pour wagons de chemins de fer et locomotives. — 

Viscosité pour l'huile d'été = 4o — 60 à 20°, pour l 'huile d ' h i v e r = 2n 

— 45 ; point d ' inflammabilité PÉNSKY au-dessus de 140° ; point de so

lidification pour l 'huile d'été - — a", pour l'huile d'hiver, au-dessous 

de — 20'. Les chemins de fer de l 'Etat prussien exigent ces p r o 

p r i é t é s . 

6° Huiles pour cylindres de machines à vapeur. — Produi ts de dis— 

.HOLDE. — Analysa des huiles. 7 
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tillation à point d'ébullition élevé, t rès v i squeux , allant jusqu 'à la 

consis tance d'une pommade , se solidifiant à la t empéra tu re de l'ap

pa r t emen t ou à celle de quelques degrés au-dessus de zéro en masses 

ayant la consistance d 'une p o m m a d e peu épa i s se ; la viscosité à 

50° = 2 3 — 45 ; les huiles pour cylindres de machines à vapeur ont 

f réquemment une plus grande viscosité, qui à 50° peut aller jusqu 'à 

50 —60. Si ces huiles, distillées ou non , sont filLrées sur de l 'argile à 

foulon, elles ont une couleur rouge b run et sont t ransparentes ; si 

elles n 'ont été ni filtrées ni distillées, elles sont n o i r v e r d â t r e et non 

t ransparen tes . A la lumière réfléchie, les huiles américaines claires 

sont généra lement vert gr is , les huiles russes sont b leuâtres . Le point 

d'inflammation est, su ivant la qualité de l 'huile, en t re 220 et 315° ; 

avec les meil leures marques il est toujours au-dessus de 260° ; les 

huiles pour cylindres de machines à vapeur se vapor isent très diffi

cilement, ont, dans l 'appareil de PENSKY, un point d'inflammabililé 

supér ieur à 280" et pouvan t aller jusqu ' à 200° et a u - d e s s u s . 

Après les conditions de vitesse et de pression des surfaces ro t a 

tives, la t empéra tu re des surfaces graissées consti tue le facteur le 

plus impor tant , lorsqu' i l s'agit du choix de la viscosité d 'une huile 

minéra le . Pendant la marche des machines , la t empéra tu re des 

couches lubrifiantes, par suite de la t ransformation en chaleur de 

la résis tance résul tant du frot tement, varie en m ê m e temps que celle 

des surfaces gra issées . D'un aut re côté, les condit ions part iculières 

dans lesquelles les huiles de graissage sont employées donnent lieu 

à la product ion de degrés de chaleur différents dans la couche l u 

brifiante ou dans les dispositifs de graissage ; le degré d e l à chaleur 

produite ne sera pas le m ê m e , par exemple , dans le cas du cylindre 

à vapeur , avec vapeur à hau te tension (correspondant à 200°), que 

dans celui des wagons de chemins de fer dont la mat iè re lubrifiante 

est soumise à un refroidissement in tense (pouvant aller j u squ ' à 

— 20°), pa r suite des variat ions de t empéra tu re . Les huiles de na

vette et les huiles minéra les con tenan t de la paraffine se solidifient 

dès la t empéra tu re de 0" ou à quelques degrés au-dessous de zéro. 

51 un organe de machine graissé avec ces huiles étai t exposé au 

froid à l 'état de repos , ou si l 'huile était déjà solidifiée dans les dis

positifs de gra issage , cela occasionnerait lors de la mise en marche 

de la machine une g rande résis tance de frot tement . C'est ce que les 
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admin is t ra teurs des chemins de fer o n t p u consta ter pa r expér ience . 

Dans les hivers r igoureux , au c o m m e n c e m e n t de l ' année 1890 et 

p lus tard, de g randes per turba t ions , dans l 'exploitat ion sur les l ignes 

de l'Est et du Sud, se sont produi tes par suite de la congélat ion de;S 

huiles minéra les se solidifiant trop facilement, avec lesquelles étaieùi l 

graissés les essieux des wagons . A la suite de ces événemen t s , 1 es 

adminis t ra t ions des chemins de fer ont exigé que les huiles fou rn i e s 

pour les besoins de l 'exploitation demeuren t encore l iquides à — l a 0 

et à — 20° (voy. le tableau n° XVf). 

Dans les machines à glace, les huiles sont exposées à un refro >.-

d issoment prolongé (jusqu'à — 20°). Dans ce cas, les hui les grasses 

se seraient solidifiées en prenant la consistance du suif; c'est à cause 

de cela que l'on choisit pour cet usage des huiles minéra les très 

fluides, exemptes de paraffine, dites huiles pour compresseur s . 

Afin de faciliter le t r ansvasement des huiles des tonneaux dans 

les bure t tes à toute époque de l ' année , il est désirable qu 'en géné ra l 

elles ne se solidifient qu'à basse t empéra ture , et qu'il en soit éga le 

men t ainsi même pour les huiles ordinaires pour machines et pour 

t ransmissions, qui pendant le travail sont exposées à un refroidisse

men t in tense . De pareilles huiles se solidifiant difficilement et 

offrant une g rande viscosité (dites huiles lourdes p o u r machines) 

sont obtenues , c o m m e on l'a dit à la page 9, pr inc ipalement avec du 

naphte brut de provenance russe ; les huiles de Péchelbroon, d'Amé

rique et cer taines sortes de Galicie ont au contraire le plus souvent 

une t eneur élevée en paraffine et par suite décela se solidifient plus 

facilement. Les huiles de graissage pour chemins de fer se solidifiant 

faci lement, préparées dans ces dix dernières années avec l'huile 

b ru t e de ^Yietze pour les besoins du marché al lemand, p résen ten t 

une teneur en paraffine ex t r êmemen t faible ; des huiles claires pour 

mach ines , se solidifiant à basse t empéra ture , sont aussi préparées 

•actuellement avec l 'huile brute de Wietze. 

On exige en oulre de toutes les huiles de graissage qu'elles se vo

latilisent difficilement à toutes les t empéra tures auxquel les elles 

peuven t être exposées pendant le travail. Comme l'eau se vaporise 

bien au-dessous de son point d'ébullition, do même les huiles m i n é 

rales formées d 'hydrocarbures à point d'ébullition élevé (300° et au 

delà) peuvent se volatiliser beaucoup au-dessous de leur limitu 
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d'ébullition. Les huiles grasses ne se vaporisent que lorsqu'elles sont 

chauffées très fortement (130 — 200°), mais alors, c'est par suite d 'une 

décomposit ion. Avec les huiles minéra les , par suite de la vaporisa

tion de quanti tés re la t ivement faibles de fracLions facilement vola

tiles, la consistance et aussi le volume, si la vaporisat ion est plus 

intense, se modifient dans des proport ions assez notables . En outre , 

l'air des salles où sont instal lées les machines est vicié, lorsque les 

huiles se volatilisent facilement. C'est pour cela, et aussi à cause 

des dangers d'incendie, qu'on n 'emploie comme huiles rie graissage 

que des huiles s 'eni lammant à une haute t empéra tu re , c 'est-à-dire 

se volatilisant difficilement. Les huiles pour cylindres de machines 

à vapeur pr incipalement doivent être difficilement volati les, parce 

que sans cela, sous l'influence des très haules t empéra tu res de la 

vapeur en tension (180 —300"), elles se volatilisent très facilement. On 

choisit donc ord ina i rement pour le graissage des cylindres des p r o 

duits de distillation du pétrole brut ayant la consistance de la vase

line à la t empéra tu re de$ ateliers ou très visqueuse et bouillant à la 

plus haute t empé ra tu r e . Si l'on prend pour le graissage des cylindres 

à vapeur des huiles minéra les peu chères, facilement inflammables, 

comme cela a lieu dans plusieurs l ignes de chemins de fer a l lemands , 

ces huiles reçoivent en général une addition de un à deux tiers d'huile 

de nave t te bru te , afin de d iminuer leur volat i l i té (voy. plus loin). 

D'après les considérations qui précèdent , l 'essai technique des 

mat iè res lubrifiantes doit être effectué en tenan t compte de l 'usage 

spécial auquel elles sont dest inées, parce qu'il n 'exis te aucune huile 

de graissage, se compor tant éga l emen t bien dans les différentes con

ditions physiques dans lesquelles travail lent les nombreuses m a 

chines que l ' industr ie emploie . 

Les adminis t ra t ions des chemins de fer, de la mar ine , etc., exi 

gent des condit ions d 3 l ivraison part icul ières pour les huiles de 

graissage, suivant les condit ions dans lesquelles ces mat ières doivent 

être employées . Quelques-unes de ces condit ions sont indiquées 

dans le tableau n° XVI. 

H u i l e s m i n é r a l e s . —Essa i chimique. — Abstraction faite des essais 

physiques indiqués dans les pages p récéden tes , on recherchera , 

aussi bien pour les huiles grasses que pour les huiles miné ra le s , si 
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elles renferment des mat ières é t rangères nuisibles ou de moindre 

valeur (eau, alcalis, acide, impure tés mécaniques) et si elles ont été 

addi t ionnées d'huiles é t rangères . On doit r ega rder c o m m e addit ions 

nuisibles les huiles de résine séchant facilement, les huiles grasses 

siccatives, les huiles de goudron contenant de la créosote, etc . 

H u i l e s g r a s s e s . —Essa i physique. —Dans quelques cas, les hui les 

grasses , lorsqu'i l s'agit de caractérisations part icul ières , sont aussi 

essayées au point de vue de leur viscosité et de leur point de solidifi

cation. Les huiles d'os et de pieds de bœuf, les huiles de spermacet i et 

les huiles analogues qui sonl employées pour le graissage d 'organes 

délicats, des pièces de chronomètre , par exemple , sont extrai tes ci 

froid par compressions g raduées et elles sont ensui te essayées rela

t ivement à leur point de solidification, afin de dé te rminer l 'usage 

auquel elles peuven t ê tre employées . 

Avec les huiles de nave t te , de coton, etc. , on p répa re , en y in

sufflant de l'air ou en y dissolvant des savons, des huiles v isqueuses 

analogues à l 'huile de ricin (dites blown oils), dont la viscosité doit 

être souvent essayée d 'une façon spéciale. 

Le degré de l ' inflammabilité des huiles grasses doit aussi être dé

terminé dans certaines circonstances, par exemple , lorsqu'i l est 

quest ion d 'assurance contre l ' incendie. 

Une impor tan te catégorie d'huile de graissage est aussi formée 

par les mélanges préparés avec des huiles minérales et des huiles 

grasses, dans lesquelles les défectuosités d 'une mat iè re , par exemple , 

la facile décomposi t ion des huiles grasses par la vapeur en tension, 

doivent ê t re couver tes par l 'addition d 'une aut re hui le . L'addition 

d'huile grasse à des huiles minéra les rend l'huile plus difficilement 

vaporisable, comme on l'a déjà ment ionné p r écédemmen t . 

Outre l 'usage des huiles minéra les , on a aussi, pour des ra isons 

d 'économie et de propreté , introduit , c o m m e il est dit à la page 107, 

l 'emploi de matières grasses dites consistantes pour la lubrifaction 

des t ransmissions, des tourillons de manivel le et au t res o rganes 

dont la surveil lance du graissage est trop difficile; on obtient ces 

mat ières lubrifiantes, en incorporant des savons calcaires dans des 

huiles minéra les à l'aide de peti tes quant i lés d 'eau. Comme avec ces 

mat iè res , le frot tement in tér ieur est accru, elles se sont souven t 
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1 G.-J.-H. WOODBURY, Measurement of the friction of lubricating Oils, N e w -

Y o r k , 188a. 

mont rée s tont à fait inférieures vis-à-vis des huiles liquides e m 

ployées auparavant , lorsque la force motr ice était insuffisante ' . 

Elles ne sont par suite employées, à cause des avan tages m e n 

t ionnés , que lorsqu 'on dispose d ' u n excès suffisant de force motr ice . 

Pour qu'elles puissent rempl i r le but pour lequel elles sont e m 

ployées, elles doivent offrir l 'homogénéi té du saindoux et ne p a s 

fondre trop facilement, c'est-à-dire au-dessous de 70 — 80°. Elles ne 

doivent p a s contenir d 'é léments non gra isseux ou non savonneux . 

L o r s q u ' e l l e s sont abandonnées à elles-mêmes ou qu'elles sont en ser

vice, elles n e doivent laisser séparer ni huile ni savon, et elles ne 

doivent subir aucune aut re modification par suite d'oxydation ou de 

Y o l a f i l i s a t i o n . La valeur de la graisse consis tante dépend : 1° de la 

qualité des huiles ajoutées ; 2° des proport ions relat ives du savon, de 

l'huile et de l ' eau; 3" de l 'absence de matières dest inées à en a u g 

men te r le poids (talc, bary te , amidon, etc.). 

Les graisses pour voitures cont iennent aussi géné ra l emen t , outre 

d e l 'huile, des savons calcaires et d e l 'eau ; cependant , en raison de 

l 'usage moins impor tan t auquel elles sont employées , on ajoute des 

huiles de peu de valeur, comme de l'huile de résine, de l 'huile de 

goudron de lignite, etc. et f r équemment aussi des substances des 

t inées à les charger , ou de la na ture de celles que l'on vient de men

t ionner. Souvent aussi, on n 'emploie comme graisses pour voi lures 

que des résidus v isqueux de la distillation des huiles minéra les , 

mélangés , si c'est nécessaire, avec d 'autres mat ières grasses appro

pr iées . L'essai de ces graisses , comme celui des graisses cons is 

tantes , comprend avant tout la dé terminat ion de la t eneu r en hui le , 

e n savon, e n eau e t en mat iè res dest inées à e n a u g m e n t e r l e poids . 

I ndépendammen t des mat iè res lubrifiantes dont il a été quest ion 

dans les pages précédentes, i l y e n a encore un cer ta in n o m b r e d 'autres 

qu'il c o n v i e n t de men t ionne r . Dans les machines à compression en 

u s a g e pour la product ion de l 'oxygène l iquide, o n emploie pour le 

g r a i s s a g e des coussinets en bronze, dont sont pourvues ces machines 

de l 'eau con tenan t de la glycér ine, qui, à l ' a ide d 'une pompe , est 

amenée s a n s in te r rupt ion ent re l e s surfaces gl issant l 'une s u r 
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l ' aut re . Les huiles, par suite de leur contact avec l 'oxygène com

pr imé , seraient immédia t emen t brû lées , et il pourra i t m ê m e se pro

duire une explosion ; leur emploi peut donc avoir pour conséquence 

une détér iorat ion profonde de la machine . 

Les machines à compression pour la liquéfaction du chlore, éga

lement parce que le chlore compr imé détruit les mat ières lub r i 

fiantes organiques , sont graissées avec de l'acide sulfurique con

cent ré . Les machines à glace à acide sulfureux et les machines à va

peur dans lesquelles la force expansive de l'acide sulfureux liquide 

se vaporisant est employée pour une meil leure utilisation de la va 

peur d 'échappement , se graissent d 'e l les-mêmes au moyen de 

l'acide sulfureux liquide. Pour les machines à compression em

ployées pour l'acide carbonique, le graissage à la glycérine s'est 

mon t ré tout à fait convenable. 

Enfin, nous devons encore men t ionner les l iquides employés pour 

le graissage des organes actifs des machines à forer, à fraiser et à 

couper les métaux , bien que ces liquides soient pr incipalement des

tinés à refroidir les surfaces métal l iques en contact et ne doivent 

pas , par suite, ê t re considérés comme des agents lubrifiants dans le 

sens ordinaire . L'eau ordinaire ne peut pas être employée, parce que 

par le contact de l'eau avec les organes des machines , ces dernières 

ne tarderaient a se couvrir de rouille. On employai t beaucoup a u 

trefois de l 'eau de savon ; mais depuis dix ans environ on se sert 

avec beaucoup de succès du produit désigné sous le nom d'huile de 

vaseline soluble dans l'eau, qui, part ie dissoute dans de l 'eau, part ie 

en suspension dans celle-ci sous forme de fines part icules, est émul-

s ionnée par une simple agitat ion et p ro tège mieux contre la rouille 

les o rganes en fer et en acier. L 'examen de ces huiles doit donc 

comprendre : 

1) L'essai de leur pouvoir émulsif avec l 'eau. 

2) L'essai de leur apti tude à p rése rver le fer contre la rouille. 

3)La déterminat ion du degré d'altérabilité des émulsions aqueuses . 

4) La dé te rmina t ion de leur composi t ion. 

Dans les t r avaux tout à fait délicats, dans lesquels m ê m e la for

mat ion de la moindre quanti té de rouille sur les organes actifs doit 

être évi tée, o n ne graisse qu'avec de l 'huile minéra le pure , non 

émuls ionnée dans de l 'eau. 
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Mentionnons, enfin, que depuis long temps , dans quelques cas, on 

emploie aussi le graphi te comme matière luhriûanLe, et depuis peu, 

sous forme de crayons, que l'on introduit dans les coussinets . Pour 

le graissage des chaînes do pet i tes roues , on r ecommande égale

m e n t les crayons de graphi te , lesquels cont iennent du graphi te mé

langé avec de la cérés ine , de l 'huile d'os, etc. 

I I . D i s p o s i t i f s m é c a n i q u e s p o u r l e g r a i s s a g e d e s m a c h i n e s ' 

La diversité de construct ion des machines a pour conséquence 

certaines différences dans la disposition des appareils de graissage 

machine , leur afflux doit être au tomat ique et il doit avoir lieu dans 

des conditions telles que la mat iè re ne puisse pas recevoir de pous

sière. 

a . O i - g n n c s d e m a c h i n e s e t e s s i e u x d e w a g o n s m a r c h a n t à f r o i d . 

— 1. Appareils de graissage pour huiles liquides. — On se sert dans 

ces cas de gra isseurs à mèche et de graisseurs à aiguille. Les figures 

31 à 33 m o n t r e n t des gra isseurs à mèche et les figures 34 à 36 d e s 

gra isseurs à aiguille pour machines. L'afflux de l'huile peut être 

réglé en modifiant la grosseur de la mèche . Les graisseurs à mèche 

et à aiguille offrent cet avantage que, lors de réchauffement des or

ganes de la machine , par suite d'un accroissement de frot tement , 

JE 
dont elles doivent être pourvues . 

TZ^yP^SSï ^jSi connaissance de ces derniers est 

jusqu 'à un certain degré nécessaire 

pour qu 'on puisse, le cas échéant , 

se rendre un compte exact des con

ditions que l'on doit exiger de la 

ŵ t̂pMik mat ière lubrifiante, conditions qui 

tout, ê t re amenées aux surfaces 
•2. — Grais- . . . 
i' de Kioven. frottantes avec parcimonie, pa rcon-
! ' séquent pendant la marche de la 

souvent dépendent de la disposition 

particulière des appareils de grais

sage. Les mat ières doivent, avant 

1 Voy. M. RUDELOFF, Ver. d. lageii., XXXIII, 10 i7 ; KÛNKLER, Die Muschi-

nenschmierung, e tc . 
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l'afflux de l 'huile est rendu plus abondant , par suite de l ' a u g m e n t a 

tion de sa fluidité, ce qui a pour conséquence une diminut ion du 

f ro t t ement ; mais , comme les graisseurs à aiguille, ils ont l ' incon

vénient de fonctionner m ê m e lorsque la machine est au repos ; les 

mèches ou les aiguilles ne sont pas re t i rées pendant de longs ar rê ts 

du travail . Avec le gra isseur de KLOVENAGEL (fig. 3 2 ) , qui sert poul

ie graissage de paliers en mouvemen t , comme les paliers de man i -

Fig. 33. — Graissage par mèche des essieux de wagons du chemins de fer. 

velle, les excent r iques , etc., cet inconvénient est évité. Les mouve

ments que "le vase fait avec la machine lorsque celle ci est en 

marche font affluer l'huile sur la cheville K, et par celle-ci à une 

mèche ; elle passe dans le canal qui l 'amène à l 'organe qu'elle doit 

lubrifier. Lorsque la machine est au repos, le niveau de l 'huile 

n 'ar r ive pas jusqu 'à K, de sorLe que le graissage est alors i n t e r rompu . 

A travers les parois en verre du vase, on peut sur tout observer si 

l'afflux de l 'huile est suffisant ou non. 

La façon dont est effectué le graissage par mèche des coussinets 

des essieux des wagons de chemins de fer est r eprésen tée par la 

figure 33.11 est évident que pour que ce dispositif puisse fonctionner 

régul iè rement , l 'huile doit être parfai tement fluide et h o m o g è n e dans 

toute sa masse . Les particules de paraffine solides, etc., ou la soli-
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dification de i n j i l e par le froid de l 'hiver r enden t le graissage des 

essieux défectueux ou l ' empêchent complè tement . 

Dans les graisseurs à aiguille pour machines (fig. 34 et 35), il y a 

dans le tube, au lieu de la mèche , une aiguille, disposée de façon 

que l 'huile ait à t raverser un espace étroit en t re l 'aiguille et le tube. 

Dans la plupar t des graisseurs à aiguille, il n 'exis te que la part ie 

Fig. 3i . Fig. 3a. Fig. 36. 
Graisseur à aiguille. Graisseur à aiguille. Graisseur compte gouttes. 

inférieure du tube adducteur . L'aiguille repose par son extrémité 

inférieure sur le tourillon, elle est mue par la rotal ion de ce dernier 

et produit ainsi l 'écoulement uniforme de l 'huile sur le tourillon par 

l 'espace étroit qui existe entre elle et le tube. L'afflux de l'huile est 

réglé p a r l a grosseur de l'aiguille ou la g randeur de l ' intervalle 

entre elle et le tube. Pendan t les arrê ts du travail, les graisseurs 

sont enlevés. 

Dans tes graisseurs comple-guitlles (fig. 36), le tube qui se t rouve 

dans le vase est m u n i in té r ieurement d 'un compte -gou t t e s , qu'à 

l'aide de la tige centrale a on peut é largir ou ré t réc i r , aflu de régler 

l'afflux de l 'huile ou la formation des gout tes . Le gra issage peut être 

in te r rompu au moyen de la tige d 'a r rê t b. 

Le simple graissage par immersion (fig. 37) s'est m o n t r é tout à 

fait convenable, su r tou t pour les a rb res tou rnan t r a p i d e m e n t dans 

les machines dynamo-élect r iques . Le palier est percé dans le mil ieu, 
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Fig. 37. — Graissage 
par immersion. 

et sur l 'arbre à celte place est suspendu un anneau qui p longe dans 

l 'huile et amené celle-ci aux surfaces du palier, de façon qu'elle se 

déverse sur l 'arbre en m o u v e m e n t . À l 'étal de repos, le graissage 

est i n t e r rompu . 

Dans le graissage central pneumatique de HAMBRUCII ' , la mat iè re 

lubrifiante l iquide est amenée par la pression de l 'air du rése rvo i r 

au canal de gra issage . Les différents réservoirs 

(fig. 38) sont fixés au moyen de vis sur le couvercle 

du palier ; le tube de graissage 11 fait saillie a u -

dessous de leurs fonds dans le milieu du vase ; 

après avoir été remplis , ils sont fermés par un 

couvercle, dont la face inférieure por te deux cy

l indres ouver ts ïnfér ieuremeut et descendant dans 

les réservoirs . S i dans l 'espace 1, au-dessus du n iveau de l 'huile, on 

in t rodui t de l 'a ir compr imé pa r l e tube g, l 'huile mon te dans l 'espace 

compris entre le cylindre du couvercle et le tube ft, jusqu 'à ce 

qu'elle se déverse dans ce dernier . L'air est refoulé 

au moyen d'un appareil compresseur c o m m u n . 

2. Dispositifs de graissage pour graisses consis

tantes. — Tandis que lorsqu'on emploie des ma

tières lubrifiantes fluides, l'afflux libre de celle-ci 

doit être res t re int dans la mesu re nécessaire , les 

Fi„ 3s — Graissage graisses solides sont refoulées entre les surfaces à 

H a m b r u c h U < S d e ^ u m ' ' n e r - ^ e s appareils de graissage par les m a 

tières grasses concrètes se dis t inguent sur tou t par 

la disposition donnée aux graisseurs pour la product ion de la 

pression et ils se divisent en appareils au tomat iques et appareils qui 

exigent un service réi téré- A ces derniers appareils appar t ient la 

boîle de graissage brevetée de STAUFFER, qui consiste en une boîte 

remplie de g ra i sse , ouver te infér ieurement et munie in té r i eu rement 

d'une vis ; cette boîte est vissée sur l ' é la rg issement en forme de 

coupe du tube d 'écoulement , de façon que lagra isse refoulée pénè t re 

dans ce dernier . 

Une boîte de graissage automatique très simple est celle de BAUER-

MEISTER. La boîte rempl ie de graisse et ouver te par le bas est mise 

1 B r e v e t a l l e m a n d , r i 3 4 ; ;477 
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sur le lube de graissage élargi en forme d 'entonnoir et par son 

propre poids elle refoule la graisse dans le tube. Toutes les autres 

boîtes à fonct ionnement au tomat ique sont munies de 

pistons qui agissent sur le contenu dè la boîte par l'in

termédiaire d'un ressort ou d 'une charge de poids. 

La boite à tovotc, par exemple, consiste (flg. 39) en 

un vase en tôle embout ie , m u n i d 'un piston et de sa tige 

chargée de grains de p lomb. Mais comme avec celte 

boîte la pression des gra ins de plomb peut se t rouver 

en défaut, on est obligé dans certaines circonstances, 

comme l'a mon t ré l 'expérience, de refouler la graisse 

en appuyan t avec la main sur le piston. L'usage de la 

lubrifaclion avec les mat ières grasses consistantes est 

devenu plus fréquent pour le graissage des poulies 

folles, parce que dans ce cas le gra issage est plus facile 

à in te r rompre dès que la poulie tourne . 

Fi?. 39. — 
Boîle à to 
vote. 

I». G r a i s s a g e d e s c y l i n d r e s d e s m a c h i n e s à v a p e u r . •>— Les robinets 

graisseurs (fig. 40), les dispositifs les plus simples pour le graissage 

des cylindres des machines à vapeur , consis

tent en un vase sphér ique , qui peut èlre 

fermé supér i eu rement au moyen d 'une vis 

ou d'un robinet et infér ieurement éga lement 

par un robinet . La mat ière lubrifiante est 

versée par en haut , le robinet inférieur étant 

fermé. Pendant le gra issage , on ferme le r o 

binet supér ieur , tandis qu 'on ouvre l'orifice 

inférieur, complè tement ou par t ie l lement . La 

vapeur pénè t re dans le vase sphérique, où 

elle se c o n d e n s e ; la mat iè re lubrifiante 

s'écoule ensui te par le canal du robinet , avec F i g 

l 'eau de condensat ion et tombe dans le cy

l indre à vapeur . Les robinets ont l ' inconvénient , chaque fois qu'on 

les ouvre , de laisser écouler une trop g rande quant i té d'huile, dont 

la ma jeu re part ie est en t ra înée par la vapeur . 

Les pompes et les presses à graisser, dont l 'usage s'est beaucoup 

répandu dans ces derniers temps, sont mises en action par un des 

Robinet grais
seur. 
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organes quelconques de l amach ine , de sorte que la mat ière lubrifiante 

est déversée à des interval les dé te rminés et en quanti té convenable . 

Lu po?npe à huile de C.-YV. BLANKE et Cie, de Merseburg, est une 

pompe aspirante et foulante , qui est act ionnée par la machine à va

peur et pe rmet un graissage uniforme, très facile à régler , ha com

m a n d e se compose de la roue à rocbet avec levier II (fig. 4 1 ) et d 'une 

pièce hélicoïdale qui se t rouve dans la boîteD et soulève ou abaisse 

le piston K. Du réservoir Ma contenant , l 'huile est aspirée et refoulée 

Fig. 41. — Pompe à huile de lilanke et C i c . 
Tropfenzeiger: compte-gouttes; Füllö fnung : orifice d é c h a r g e m e n t ; Oelbehaiter ; 

réservoir d'huile ; Meesingsieb : tamis en laiton. 

goutte à gout te dans la part ie supér ieure de l 'appareil remplie 

d'eau, l ' indicateur compte-gout tes , et par le tube r ve rs l 'organe à 

graisser . A t ravers les parois en verre du réservoir et de l ' indicateur 

compLe-gouttes, on peut observer la hau teu r du niveau de l 'huile 

dans le réservoir et suivre la marche du gra issage. Le tamis en 

laiton qui se t rouve dans la partie inférieure du réservoir à huile est 

destiné à re teni r les impure tés que celle-ci peut contenir . La con

sommat ion d'huile est réglée au moyen du curseur 0 , mobile sur le 

levier H. 

Dans la presse horizontale de WITTFELD (flg. 4 2 ) , le piston com-
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Fig. 4 2 . — Presse horizontale de Wittfeld. 

pressent' est poussé l en tement en avant par la tige oscillante H, 

agissant sur u n mécanisme particulier. Ce dernier se compose de 

deux roues à rocliet avec nombre 

de dents différents, dont b est mu

nie d'un pas de vis pour la tige 

du piston S pourvue d 'un filet, 

tandis que a glisse par l ' i n t e rmé

diaire d 'un coin dans une ra inure 

de S . La rota t ion des deux roues 

à rocbet est produiLe par un cli

quet commun , et de façon que a, 

avec la tige du piston S , avance plus vite dans le sens d e l à ro ta t ion , 

que par conséquent l ' avancement de S sous l 'action de la roue b soit 

moindre que celui qui cor

respond au pas de la vis. 

Afin d 'ar rê ter au toma t ique 

m e n t le m o u v e m e n t en avant 

du piston, la tige S est pour

vue d'un anneau avec pas de 

vis, que l'on déplace sui 

vant la l ongueur de course 

que l'on veut donner au pis

ton. Dès que cet anneau Fig . 43. — Appareil de Klein, Schanzlin 
. et Becker. 

S applique Contre la face an- Fiilltrichter : entonnoir de. chargement; Zum 

tér ieure de la roue b, celle-ci c - v l i n d e r : t u ? a u a b ° u t i s s a n t a u ^ U n d r e -

tourne avec la m ê m e vitesse que a; un m o u v e m e n t en avan t du 

piston devient alors impossible . 

KLEIN, SCHANZLIN et BECKER disposent ver t ica lement leur cylindre 

compresseur et r emplacen t le mécanisme de WITTFELD par une 

commande à vis sans fin (fig. 43). 

ESSAIS PHYSIQUES 

I I I . C a r a c t è r e s e x t é r i e u r s 

La couleur, l 'aspect, l 'odeur, la consistance fournissent déjà à 

l 'observateur exercé de précieuses indications, pe rme t t an t de se 
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rendre compte ju squ ' à un certaiu point de la qualité de la mat ière , 

de classer celle-ci et d'établir la marche à suivre pour l'essai ; ces 

caractères sont généra lement observés dans un verre à expériences. 

L 'odeur sera le plus souvent reconnue d 'une façon encore plus net te 

en é tendan t une petite quant i té de la maLière dans la paume de la 

main ; elle sert f réquemment à reconnaî t re de grossières additions 

d 'hui lesgrasses, de goudron de houille, d'huile de résine et de parfum. 

a. C o u l e u r . — Pour les huiles claires, il faut indiquer la couleur 

cor respondant à une couche de 10cent imèt res d'épaisseur, s'il s'agit 

d'un essai tout à fait précis. On exécutera des mesures exactes de la 

couleur dans le color imètre de STAIIMER (voy. p . 4 1 ) ; mais celle dé te r 

minat ion n 'est que r a r e m e n t exigée pour les huiles pour machines . 

La couleur varie, suivant le degré d 'épurat ion, de l'incolore 

(parafinum liquidum) au j aune , au j a u n e rougeâ t re , etc., jusqu 'au 

rouge sang , l ' examen é tant p ra l iqué à la lumière t ransmise. Les 

huiles claires non traitées par des agen ts destinés à détruire la 

fluorescence (ni t ronaphtal ine, couleurs d'aniline) sont toutes fluores

centes , les huiles américaines avec un reflet ver t d'herbe in tense , 

les hui les russes avec un reflet b leuâ t re . 

Si l 'on a des doutes re la t ivement à la fluorescence, l 'examen de la 

couleur d 'une gout le de l 'huile déposée sur un papier noir glacé 

fournira une indication décisive ; les huiles fluorescentes paraissent 

alors bleu foncé, tandis que les huiles trai tées par des agents 

défluorescents offrent un aspect p resque noir . (Relat ivement à la 

recherche de ces agents , voy. plus loin Essais chimiques, XXI). 

Les huiles qui cont iennent de g randes quant i tés de résidus de 

distillation et qui n 'ont pas été filtrées sur de l 'argile à foulon sont 

opaques et offrent une couleur var iant du b run au noir ve rdâ t re . 

Telles sont les huiles pour wagons de chemins de fer et pour loco

mot ives , les huiles pour petits chemins de fer de mines et au t res . 

Toutes les huiles pour machines sont distillées et sont par suite 

t r ansparen tes lorsqu 'on les examine dans le ver re à expériences . 

Pa rmi les huiles pour cylindres de machines à vapeur , se t rouvent 

des produits de distillation rougeâ t res et t ransparents dans le verre 

à expérience, ou des résidus éc la i ras au m ê m e degré par filtration 

sur de l 'argile à foulon ou de la terre de Floride (hydrosilicate d 'alu-
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minium et de magnés ium) , ou enfin les résidus non filtrés, opaques, 

dont la couleur varie du noir vert au noir b r u n . Les parl icules 

solides, facilement fusibles, que l'on voit sous forme de couches 

minces dans les huiles pour cylindres, p rov iennent de paraffine, 

de parcelles de brai et ou de cire minéra le . Celte dernière est quel

quefois ajoutée aux huiles russes pour cylindres, pour épaissir 

celles-ci artificiellement. 

Des troubles légers dans des huiles denses sonL f r équemment 

occasionnés par de l 'eau. 

b. C o n s i s t a n c e . — Pour j uge r de la consistance d'après l 'aspect 

extérieur , il y a lieu d'établir les différences suivantes : 

Très fluide ou analogue à la consistance du pét ro le . 

Peu fluide ou analogue à la consistance de l'huile à broches . 

Modérément fluide, consistance cor respondant à celle des huiles 

légères pour machines . 

"Visqueuse, consistance correspondant à celle des huiles lourdes 

pour machines . 

Très visqueuse, consistance correspondant à celle des hui les 

fluides pour cylindres. 

Consistance de pommade (analogue à celle des pommades 

molles ou des pommades fermes). 

Consistance du sa indoux. 

Consistance du beur re . 

Consistance du suif. 

Par suite de mouvemen t s et de variat ions de t empéra tu re avant 

l'essai, les huiles pour cylindre de machines à vapeur offrent souvent 

de g randes différences dans leur consistance ; une fois elles ne 

semblent pas coulantes , une autre fois elles le sont. Pour pouvoir 

se rendre un compte aussi exact que possible de la consistance de 

ces hui les , on en rempli t un petit tube à essais de 15 mil l imètres de 

d iamètre et de 3 cent imèt res de hau teu r , on chauffe au baiu-marie 

boui l lant pendan t 10 minu tes et ensuite, avanl l 'essai de la consis

tance, on laisse encore le tube pendan t une heu re dans le bain-

raarie à 20°, en évi tant tout m o u v e m e n t . Pour effectuer l 'essai, on 

incline le tube. 

Les huiles con tenan t du caoutchouc se reconnaissen t f réquem-
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ment à une consistance part iculière : lorsqu 'on les laisse couler 

d'une baguet te de verre ou lorsqu 'on en prend une gout te en t re 

deux doigLs et qu 'on écarte ceux-ci , elles filent comme un sirop, 

essayé de la m ê m e façon. 

c O d e u r e t s a v e u r . — L'odeur caractérist ique d'un grand nombre 

d'huiles peut, dans beaucoup de cas, au moyen d 'un t ra i tement con

venable par des agents appropriés , être détrui te ou a t t énuée de façon 

qu'il ne soit plus possible d'y avoir recours comme caractère dis-

tinclif de certaines huiles, m ê m e lorsque celles-ci ont été g ross i è re 

m e n t falsifiées. Une odeur désagréable des graisses concrètes et 

quelquefois aussi des huiles fluides est souvent masquée au moyen 

de n i t robenzène , etc. Plus impor tan te qu 'un résul ta t négatif est au 

contraire la dé te rmina t ion positive d 'une certaine odeur , comme 

celle d'huile de rés ine , d'huile de goudron de houille, de pétrole, etc. 

Une odeur de colle des huiles minéra les pour cylindres indique en 

généra l la présence de graisse d'os ou de pieds, qui, lors de lacoct iou 

des os ou des pieds, absorbent des é léments ayant l 'odeur de la colle. 

Très caractéris t iques sont aussi les odeurs d'huile de navet te et 

d'huile de mouta rde ; la p remière est, en effet, facile à reconnaî t re 

dans des mélanges avec les huiles minéra les n 'ayant le plus souvent 

qu 'une faible odeur . 

d. I m p u r e t é s m é c a n i q u e s . — Les impure t é s mécaniques , c o m m e 

les parcelles de paille, des fibres p rovenan t de l 'enveloppe de la 

bonde du tonneau , etc. , qu 'avec les huiles claires on reconnaî t ai

sément , en examinan t l 'huile dans le flacon contenan t l 'échantil lon, 

ou lors de la décantat ion, peuvent , avec les huiles de couleur foncée, 

être découver tes , en versant l 'huile sur un tamis à mailles fines. On 

se servira pour cela de tamis avec 1/3 mil l imètre de la rgeur de 

mail le . On fait, en généra l , passer à t ravers un pareil tamis au moins 

250 cent imètres cubes d'huile. 

I V . l ' o i d s s p é c i f i q u e 

Le poids spécifique des huiles minéra les ser t pr incipalement de 

caractère distinctif pour la classification d'huiles minéra les de pro-

HOLDE. — Analyse des hui les . 8 
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venance dé terminée et connue , et sa dé terminat ion sert d ' épreuve 

d'identification et de compara ison . 

La l imitat ion du poids spécifique, re la t ivement aux usages aux

quels les huiles sont des t inées , 'n ' es t pas nécessai re . Ce n 'est que 

lorsqu 'on exige des huiles d 'une certaine provenance que l'on doit 

fixer pour la classification des l imites de poids spécifiques déter

minées , ma i s pasj trop étroi tes . 

A . O l é o a r é o m é t r e n o r m a l . — Le poids spécifique des mat iè res 

grasses l iquides, des cires et des huiles minéra les est dé te rminé , si 

l'on dispose de quanti tés suffisantes de mat iè re , à l 'aide des a réo

mèt res n o r m a u x , vérifiés l éga lement pour les huiles minéra les 

lourdes ( t empéra tu re normale = lo°, unité eau à -+- 4") *. 

Après que l 'huile a sé journé un long temps dans le laboratoire , on 

en verse une certaine quant i té dans des éprouve t tes de 3 — 6 c e n 

t imètres de d iamèt ree t d'au moins 50 cent imèt res de hau teur , placées 

sur une planchet te mun ie de 3 vis de rég lage , et on immerge d o u c e 

men t les a réomèt res dans l 'huile. Avant de faire la lec ture , on laisse 

s 'écouler encore un quart d 'heure , de façon à être sûr que l ' a réomètre 

a pris la t empéra ture de l 'huile. Sur le t he rmomèt re de ce dernier , on 

lit la t empéra tu re cor respondant à celle du laboratoire , par exemple-

17°,5 et à la h a u t e u r de la surface plane du liquide, on lit le poids spé

cifique de Tliuile qui correspond à la t empé ra tu re à laquelle l ' expé

rience est effectuée. Avec les huiles foncées, on lit le poids spéci

fique Eur le bord supér ieur et ou ajoute au poids trouvé 0,0015 ou 

0,0010, suivant que l 'échelle en papier est plus cour te ou plus longue 

que 16 cen t imèt res . Lors des lectures , l ' a réomètre doit flotter l ib re 

m e n t dans l 'huile. 

Les leclures é tant ainsi faites, on les réduit à lo° (pour les huiles 

dest inées aux chemins de fer, la t empéra tu re normale est actuelle

ment de -h 20°), en a joutant ou re t ranchant 0,00063 par chaque degré 

de différence ent re la t empéra tu re de l 'expérience et. la t empéra tu re 

normale , suivant que la p remiè re est au-dessus ou au-dessous de la 

t empéra tu re normale . 

1 Les tab les n é c e s s a i r e s p o u r la d é t e r m i n a t i o n des d e n s i t é s du pé tro l e 

a m é r i c a i n et de ses p r o d u i t s à l 'a ide du t h e r m o a r é o r a è t r e ont été d r e s s é e s par 

la C o m m i s s i o n d ' é t a l o n n a g e n o r m a l . 
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Exemple •• 

Poids spécifique lu. . 
Correction pour la lecture du niveau 
Correction pour la température 2,5 X 0,00065. . 

Poids spécifique à la température normale de 15° 

+ 0,0010 
+ 0,0016 

0,9036 

0,9010 à 17°,5 

D'après MENDELEJIÎFF, il faut appl iquer les correct ions suivantes 

aux poids spécifiques des produi ts lourds de la distillation du pétrole 

russe de l imites d'ébullilion différentes : 

b. P e t i t s a r é o m è t r e s . —Si l'on ne dispose que de peti tes quant i tés 

d'huile et si l ' indication du poids spécifique jusqu ' à la troisième dé

cimale est considérée comme suffisamment exacte, on peut se servir 

des petits a réomèt res no rmaux , longs de 16 cent imèt res environ, dont 

on peut se p rocurer tout l ' assor t iment (poids spécifiques de 0,6i0 à 

0,940) près des « Fabriques berlinoises réun ies d 'ustensi les de l abo

ratoire ». Ces a réomèt res ne sont pas munis de the rmomèt res , de 

sorte que la t empéra tu re de l 'huile doit êLre m e s u r é e . Lorsqu 'on se 

sert de ces a réomèt res , qui conviennent sur tout pour le contrôle de 

la fabrication, on verse l 'huile dans de pet i tes éprouveLtes d 'environ 

3 — 3,5 cen t imèt res de d iamèt re et 16 cen t imè t res de hau teur . 

e . P i c n o m é t r e . — Pour de pet i tes quant i t és d'huile m ê m e insuf

fisantes pour la dé te rmina t ion avec les pet i ts a réomèt res , pour les 

huiles h cylindres v isqueuses , dans lesquel les l ' a réomètre descend 

trop l en t emen t et sur tout pour les expériences dans lesquelles les 

poids spécifiqnes dé te rminés ne doivent, m ê m e dans la qua t r ième 

décimale, être en tachés que de légères e r reurs (0,0001-0,0004), on 

se sert , pour la dé te rmina t ion du poids spécifique, de picnomètres 

Correction yar degré de température • 

0,860 
0,865 
0,870 
0,875 
6,880 
0,885 
0,890 
0,895 
0,900 
0,905 
0,910 

0,865 
0,870 
0,875 
0,880 
0,885 
0,890 
0,395 
0,900 
0,90â 
0,910 
0,920 

0,000700 
0,000692 
0,000685 
0,060677 
0,000670 
0,000660 
0,000650 
0,000610 
0,000630 
0,000620 
0,000600 
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(flacons à densité) de la à 50 cent imètres cubes de capacité, avec 

tube latéral a et the rmomèt re b (fig. 44). 

Les picnomètres sont d'abord pesés vides et ensuite avec de l 'eau 

distillée à la t empéra ture de l 'appar tement , quelle qu'elle soit. Le 

poids de l 'eau est réduit , à l'aide de tables spéciales kl'eauà -t- 4". 

Cette valeur représente la valeur en eau ou le volume du picuo-

~ mètre ; elle est corrigée de temps en temps, tous les trois 

Ijj' mois , par exemple , par une nouvelle pesée. Pour les d é 

terminat ions des poids spécifiques des huiles, il est né

cessaire que l'huile versée dans le picnometro marque 

pendant un quart d 'heure au moins une t empéra ture 

cons tan te . Dans ce but , on place d 'abord le p icnometre 

sous le t he rmomèt re , dans un petit bain-marie en terre , 

en touré de feutre et qui contient de l 'eau à la t empéra 

ture de l ' appar tement , quelle que soit celle-ci. Au bout 

Fig. 44. — d 'une heure environ, on me t le t he rmomèt re en place et 

î cnomtt ie . l 'observe jusqu 'à ce que la h a u t e u r de la colonne 

mercuriel le ne varie p lus . Lorsque l'huile a pris la tempéra ture de 

l 'eau, elle doit rempl i r complè tement le tube latéral a. S'il n 'en était 

pas ainsi, il faudrait réchauffer le bain en y ajoutant un peu d'eau 

chaude jusqu 'à ce que, la t empéra tu re demeuran t cons tante , le tube 

a soit rempli . L ' ins t rument est ensui te ret iré rap idement du bain, en 

le saisissant par son col (mais non par la part ie renflée) et il est 

ensui te séché avec un l inge, le tube a ayant été p réa lab lement 

fermé avec le capuchon de ver re qui accompagne l ' ins t rument et 

l'on pèse ensuite ce dernier avec tous ses accessoires. Le poids spéci

fique à la t empéra tu re de l ' appar tement rappor té à l'eau à + 4° est 

rédu i t à la t empéra ture prescr i te , comme il est dit p lus hau t (Relati

v e m e n t au picnometro étalonné du D r GOCKEL). 

Les huiles pour cylindres, depuis la consis tance v i squeuse ju squ ' à 

celle d 'une p o m m a d e , qui ne coulent convenab lement que vers 23°, 

doivent ê t re chauffées dans un gobelet de verre avant d'être versées 

dans le p icnometro , et il faut, de la façon décrite plus haut , les m a i n 

tenir à une t empéra tu re constante dans le ba in-mar ie à env i ron 

22-25°. 

1 LANDOLT-BÒR.NSIÌÌIN, I'hysikalische-Chemischt, Tabellen. 
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Lorsqu'il se montre des bulles d'air lors du remplissage du picno-

meLre, on laisse celles ci se rassembler à la surface et on les élimine 

en approchant une baguet te de verre chauffée. Avec les huiles vis

queuses , dans lesquelles les bulles d'air ne monten t pas spontané

m e n t ou seulement très lentement à la surface, on place le vase 

d i n s l'eau chaude, et, après él iminat ion des huiles rassemblées à l a 

surface, on le refroidit à la t empéra tu re désirée, en a joutant un peu 

d'huile. 

Avec de très petites quantités d'huile (quelques cent imèt res cubes) 

insuffisantes pour remplir un petit p icnomètre , on peut cependant , 

malgré cela, se servir de l ' ins t rument , en procédant de la man iè re 

suivante : On rempli t le p icnomètre avec de l'eau seu lement jusqu 'à 

une faible distance au-dessous de l'orifice in tér ieur du tube a, on 

pèse, on rempl i t ensuite avec de l 'huile et ou place le t h e r m o m è t r e 

de façon qu'il ne pénè t re pas d'eau dans le col ou dans le tube a. 

Après avoir essuyé le picnomètre , on pèse de nouveau son con tenu . 

Il est évident que l 'eau et l 'huile, cette dernière , avant d 'être versée 

dans le p icnomètre , doivent ê t re main tenues a u n e t empéra tu re cons

tante . 

Si de la valeur en eau du p icnomètre , on re t r anche l 'eau ivl, 

qu'il contient, on connaît la quanti té d'eau iv2, qui est déplacée 

par la petite quanLité d'huile 0 ; - est alors le poids spécifique de 

iv ̂  

l 'huile à la t empéra ture de l 'expérience. La réduct ion à -+- 1K* a lieu 

comme à l 'ordinaire . 

Avec l'huile de goudron de houille, le brai de pétrole, etc. , qui sont 

plus lourds que l 'eau, on procède comme il suit : Sur le fond du 

vase, on verse une petite quanti té de la substance, fondue si c'est 

nécessaire, on pèse, puis on rempli t complè tement le vase avec de 

l'eau et on pèse de nouveau , après avoir séché le vase plein. 
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TABLEAU X 

P o i d s spécifiques d e différentes h u i l e s à - h l'J" 

Pétrole Huiles h broches, 
Iiuik>s à paraffine, etc. 

Huilas pour machines 
ilfis film légères 

ЕШЧ plus lauriies Huiles pour cylindres 

0,800 — 0,830 

0,780 — 0,H,)() 

Huiles- miné 

0,850 — 0,900 

Huiles m i n e r a 

0,840 — 0,907 

'raie* russes 

0,900 — 0,911 

les américaines 

0,875 - 0,914 

0,909 — 0,932 
(rarement jusqu'à 

0,95) 

0.833 — 0,395 

Huile rie résine 
lourde 

Huile de goudron 
de houille 

Huile de goudron 
de lignite 

! ', 

Huiles végétales 
non siccatives 

0,973 — 0,982 
(huile riche en résine 

jusqu'à 1,0) 
1,090 — 1,100 0,890 — 0,974 0,913 — 0,925 

Huiles végétales 
demi-siccatives 

Huiles végétales 
siccatives 

Huiles de pieds, 
huiles d'os 

Cires liquides, par 
exera pie, 

huile de spermaceti 

0,921 — 0,936 0,923 — 0,940 0,913 — 0,917 0,876 — 0,HQ4 

Huile de !'oie de 
morue 

Huile de baleine Huile de marsouin Huile de phoque 

0,922 — 0,931 0,919 - 0.930 0,926 — 0,938 0,915 — 0,930 

d. M é t h o d e par l ' a l c o o l . — Si l 'on ne dispose p o u r l 'essai que de 

quanti tés d'huile ex t r êmemen t faillies ou s'il s'agit de graisses solides 

à la tempéra ture de l ' appar tement , c o m m e le suif, le blanc de ba

leine, etc., on peut aussi, mais seu lement pour les produi ts insolubles 

dans l'alcool dilué, avoir recours à la méthode par l 'alcool. 

Pour appliquer celle méthode , on fait tomber avec précaut ion des 

gout tes de l'huile ou de la graisse fondue dans quelques alcools de 

poids spécifiques différents et l'on r emarque entre [quelles valeurs 

numér iques se trouve le poids spécifique cherché. On modifie en 

suite le poids spécifique de l'alcool qui se rapproche le plus de celui 

de la matière grasse , et dans ce but, en agi tant avec un t h e r m o 

mètre , on y ajoute de l'alcool très dilué ou de l'alcool absolu, jus -
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qu'à ce qu 'une gout te de l'huile ou de la graisse fondue flotte dans 

l'alcool, c 'est-à-dire r emonte à la surface ou tombe au fond de 

l'alcool. Le poids spécifique de cet alcool, déter

miné à l ' a ide du picnomètre ou de l aba lance de 

MOIIH, indique le poids spécifique de la mat iè re 

grasse , lequel doit ensuiLe être rédui t , comme à 

l 'ordinaire, à la t empéra tu re no rma le . Il faut 

éviter la présence de bulles d'air dans la mat ière 

grasse et dans l 'alccool. 

e. D é t e r m i n a t i o n d u p o i d s s p é c i f i q u e à h a n t e 

t e m p é r a t u r e . — S'il s'agit de dé te rmine r à une 

haute t empéra tu re , à 100° par exemple , le poids 

spécifique de mat ières lubrifiantes analogues à 

la vaseline ou encore plus consis tantes , on se 

sert du p icnomètre de SPRENGEL (fig. 45) ou de la K 

balance de MOUR-WESTPHAL, avec p longeur c o n 

venab lement disposé, m u n i pa r conséquent d 'un t he rmomè t r e indi

quant la t empéra tu re jusqu ' à 1 0 3 ° . 

Picnomètre 
de Sprengel. 

1 . Le picnomètre de SPRENGEL, rempli d'eau à la t empé ra tu re de 

l 'apparLemeut jusqu ' à la marque m est pesé et avec le poids de 

l 'eau on calcule celui du 

m ê m e liquide à 4° (unité). On 

empli t ensuite le p icnomètre 

par aspiration avec le corps 

gras fondu, b é t an t immergé 

dans ce dernier et l 'on chauffe 

au bain-mar ie à t empéra tu re 

cons tan te , j u squ ' à ce que le 

corps gras ne se dilate plus . 

Lorsqu'i l en est ainsi , on e n 

lève l 'excès en a, à l 'aide d'un 

morceau de papier à filtre roulé , 
e 1 ' Fig. 46. — Balance de Mohr. 

de sorte que la ma t i è re arr ive 

dans le tube b exac tement jusqu 'à la m a r q u e m; on laisse refroidir 

le tube et on le pèse après l 'avoir ne t toyé . 
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2. A l'aide de la balance de MOIIR (fig. 46),on dé te rmine le poids de 

la matière grasse chauffée à 98-100° au bain-mar ie bouillant dans un 

tube à essais de 2 cent imètres de d iamètre . Lorsque la t empéra ture 

de la mat iè re , par exemple 98°, é tant devenue cons tan te , le fléau de 

la balance est en équilibre, le poids spécifique est égal au poids que 

l 'on a fait agir sur le fléau pour obteni r cet équil ibre. 

V . <Tm>nicit>iits d e d i l a t a t i o n . 

Les coefûcients de dilatation servent pour la réduct ion des poids 

spécifiques aux différentes t empéra tu res , pour le calcul de l 'espace 

libre à laisser dans les vases, dans lesquels les huiles sont t r ans 

por tées . 

a. C e s v a l e u r s s o n t o b t e n u e s soit par dé te rmina t ion des poids spé

cifiques à différentes t empéra tures , soit par lecture directe de la dila

tation dans un di la tomètre . Dans ce dernier cas, on aura r e 

cours aux disposilfs imaginés par l ' auteur (fig. 47 à 50), à 

l 'aide desquels on peut effectuer en m ê m e temps l'essai de 

hui t huiles et qui permet ten t de main ten i r facilement la 

constance de la t empéra tu re à un degré quelconque. 

Les di la tomèlres d 'une contenance de 30 cen t imèt res cubes 

environ sont de forme sphér ique et ils ont un col g radué de 

0,7 mill imètres de diamètre avec une capacité de 850 milli-
Fig 47. ' 
— Diia- mèt res cubes. Le volume initial de l 'huile à la t empéra tu re 
lomètre 

de Hol- de l ' appar tement est dé te rminé dans u n grand bam-mar ie 
d d (deux grands gobelets de ver re placés l'un dans l ' aut re 

fig. 48). Plus tard, les di la tomètres sont ma in t enus à t empéra tu re 

constante au moyen d'un bain de vapeur f> (fig. 49). Le ba in-mar ie B 

est chauffé par le bain de vapeur A, qui doit lu i -même être chauffé 

à l'aide d'un brû leur de BUNSEN. Suivant la t empé ra tu re désirée, le 

bain de vapeur est chargé d'éther élbylique (point d'ébullition 35°), 

de b romure d'éthyle (point d'ébullition 38°), de chloroforme (point 

d'ébullition 61") , de sulfure de carbone, d'alcool, etc. Le réfr igérant 

c sert pour la condensat ion des vapeurs . On peut placer en m ê m e 

temps dans le ba in -mar i e 10 di la tomètres suspendus dans des 

anneaux en caoutchouc, ainsi qu 'un t he rmomèt re normal indiquant 

les dixièmes de degré . Les huiles sont aspirées dans les di la tomètres , 
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comme le mon t r e la figure 30, à l'aide de tubes capillaires en cuivre 

ou en laiton. Les di la tomètres sont vidés par insufflation d'air au 

moyen du m ê m e dispositif. La bulle d'air, qui, f r équemment après 

qu'on a ret i ré le capillaire du di la tomètre , res te adhéren te dans l 'huile 

à la parLie inférieure du col tubulaire , peut gé 

né ra l emen t être él iminée par une courte aspira-

lion, répé tée plusieurs fois à l'aide du capillaire. 

Pour enlever l 'huile qui adhère à la paroi , on 

se sert d'un fil métal l ique m u n i à une de ses ^ 

ext rémi tés d'un petit t ampon d 'ouate. Les dila-

tomètres qui ont servi sont plus tard nettoyés 

avec de l 'éther éthylique, que l'on y in t rodui t à 

l'aide d'un entonnoir à tube capillaire ; les 

restes d 'éther sont expulsés par insufflation 

d'air. 

Avant l 'emploi, les tubes doivent être exacte

ment calibrés par plusieurs pesées avec du 

mercure ou par dé terminat ion du poids de plu

sieurs fractions d'égale longueur , d 'une colonne 

de mercure pesée , introdui te dans le tube. Fi 

On peut en int roduisant un fil de verre mince 

faire tomber le mercure dans un petit gobelet de verre , préa lable

men t pesé avec le fil de ve r re . Avec les poids obtenus , on calcule le 

volume du mercure ou des sections du tube. (Relat ivement au dila

tomètre é ta lonné du D r GÔCKEL, voy. p. 2 2 6 . ) 

On doit dresser pour tous les tubes des tables de correction. La 

capacité de la boufe jusqu ' à la marque zéro est dé terminée par pesée 

avec de l 'eau ou de l'huile ; ces pesées sont rappor tées au vide ; mais 

les pesées de colonnes de mercure du tube n 'ont pas besoin d'être 

rapportées au vide, parce que les e r reurs résul tant de la négl igence 

de cette correction ont trop peu d ' importance . 

48. — Bain-marie 
de Holde. 

b . P o u r l e c a l c u l d e a, on se sert de la formule 

c, 

dans laquelle V est le volume initial de l 'huile pour la t em

pérature £ ; Vj le volume à une "plus haute t empéra tu re ti et c le 
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coefficient de dilatation du ver re : 0,000025. Les coefficients de dila

tation de différentes hui les minéra les de graissage typiques , déter

minés d'après cette iormule pour différents intervalles de t e m p é 

ra tu re , sont les suivants : 

e. L e s v a l e u r s p o u r a se sont élevées aux t empéra tu res entre 

- 20 et -r- 70° à 0,00070 — 0,00072 avec les huiles minéra les lourdes 

et visqueuses pour machines et wa

gons (poids spécifique 0,908 au moins) . 

Avec celles de ces huiles qui t iennent 

en suspension des part icules de vase

line ou de brai solides au-dessous de 

20°, «, entre 12 et 20° par suite de la 

fusion des part icules solides, est plus 

élevé qu'avec les aulres huiles liquides 

tout à fait h o m o g è n e s ; il est alors 

égal à 0,00075 — 0,00081. 

Pour les huiles très fluides (poids 

spécifique — 0,905 à 1")°) employées 

pour le graissage de pièces à marche 

légère , comme, par exemple , les bro

ches, les pet i tes dynamos , etc., a est 

plus élevé que pour les huiles lourdes 

pour m a c h i n e s ; il est égal à 0,00012 

— 0,00076 ent re 20 et 78°. 

Pour les huiles minéra les fluides 

homogènes , a s'élève l en tement avec 

la t empéra tu re , comme cela a lieu 

pour les au t res liquides homogènes . 

Pour les huiles qui t iennent en sus

pens ion des part icules de vasel ine ou de brai facilement fusibles, <* 

s 'abaisse d'abord à mesu re que s 'élève la t empéra tu re , j u squ ' à li

quéfaction complète de toutes les part icules fusibles; * commence 

ensui te à s 'élever avec la t e m p é r a t u r e . 

La paraffine, lorsqu'elle entre en fusion, subit une plus g rande di

latat ion que les particules d'huiles liquides ; c'est pour cela que le 

poids spécifique et le degré de fluidité des dissolutions eomplète-

Fig. 49. — Bain de vapeur de Holde. 
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m e n t fluides de paraffine dans d'autres huiles sont moins élevés que 

les valeurs correspondantes des huiles pr imit ives . Les dissolutions à 

1 — 1,5 p. 100 de paraffine dans les huiles russes , pauvres en paraf

fine, produisent un abaissement du degré de fluidité de 10 à 15 p . 100 

et du poids spécifique de 0,001 à 0,003. 

Pour les huiles minérales de provenance différente, mais d'égale 

viscosité, a est assez différent, ce qui est en rap

port avec la différence de la composi t ion chi

mique ; en out re , le changement men t ionné de 

a lorsqu 'on chauffe les huiles pe rme t de r econ

naî tre les part icules de paraffine ou de brai faci

l ement fusibles. 

Les coefficients de dilatation d'un grand nom

bre d'huiles minéra les de graissage type pour 

wagons et machines sont inscrits dans le g r a 

phique représenté par la figure 51 et qui mon t re 

les variat ions de la dilatation aux différentes 

t empéra tu res . 

Dans les tableaux X a et b, sont indiqués les 

coefficients de dilatation d'huiles américaines pour cylindres et pour 

machines avec leurs autres propriétés . 

La chute constante des coefficients de dilatation des huiles à 

cylindres, lorsqu 'on les chauffe de 20 à 80°, mér i te d'être signalée, 

tandis que, avec foules les huiles pour machines d'une fluidité 

homogène , <z augmen te sous l'influence du chauffage. 

Dans les huiles p o u r cylindres, il y a pa r conséquent des particules 

de substances analogues à la vaseline ou à la cire minéra le , qui 

fondent à mesure que s'élève la t empéra tu re et se dilatent alors for

t ement . 

Fig. 50. — Rempl i s -
plissage du di lato-
mètre d'après Holde. 

d. l i . i c o r r e c t i o n p o u r l a r é d u c t i o n l in p o i d s s p é c i f i q u e d 'une tem

péra ture donnée à une t empéra tu re p lus haute ou plus basse s'élève 

pour leshui les minéra les de graissage l iquides, par chaque degré de 

tempéra ture , à 0,00063 — 0,00072, o u e n moyenne à environ 0,00065. 

Lors delà dé terminat ion du poids spécifique à l'aide du p ienomèt re 

aux degrés de t empéra tu re supér ieure à 30°, il y a aussi lieu de tenu-

compte de la dilatation du p ienomèt re lu i -même . 
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3AN?2 Dlheim noire, filtrée 

W°2 Olheim noire 

\N?Ï Qlheim noire 

\№ô Russe chineJaune brun 

№9 Russe №8 i,5 p°/o 
de paraffine 

N?I5 Russe transparente 

Russe noir-verdâtre 

\IV°f3Russe noir-vcrdâîre n 

№12 Russe noir-verdâtfe 

№IQRusse noir-verdâtre 

№5 Alsacienne noire 

№$ Alsacienne noire 

|(V .°7Américaine limpide, 
jaune 

4l~î - f I ! ! ; I \ ! ì\№6 Américaine l/mpide, 
Jaune 

N9(7De Baiicie limpide 
1 jaune 

N°16 Ecossaise fimpide 
j a une 

30' W ' ¿0" 60° 7 0 -

Fig, 51. — Coeficients de dilatation d'huiles minérales de graissage types pour wagons 

et machines. 
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La cor-roc Lion pour lé poids spécifique des huiles à cylindres ana

logues à la vaseline ou très peu fluides, pour lesquelles a a été t rouvé 

entre 0,000777 et 0,000876 on peut admet t re en moyenne 0,00075. 

On a aussi t rouvé parfois des va leurs plus faibles. 

Pour les pétroles de Roumanie , il est égal, d 'après SINGER 2, à 

0,00073-0,00079. 

V I . V i s c o s i t é 

La viscosité des huiles est ma in tenan t dé te rminée presque g é n é 

ra lement dans les bureaux d'essais techniques et dans les fabriques 

d'huiles minéra les du con

t inent à l'aide de l 'appareil 

d'K.NGi.En, qui doit sa préfé

rence à la grande simplicité 

de sa disposition 3 (fig. 52 

et 53). 

Comme les premiers vis-

cosimètres de VOGEL, de 

COLEMAXX, de FISCHER, etc., 

l 'appareil d'ExGLER ne per

met qu 'un classement des 

huiles d 'après leur viscosité 

(voy. cependant c, 2), par 

dé terminat ion du temps 

qu'elles méf ient à s 'écouler 

d'un petit tube étroit dans 

des conditions dé terminées 

sous la m ê m e pression ini

tiale et à la m ê m e tempéra ture L'appareil présente un défaut a u 

quel on ne peut remédier que par des complicat ions assez g randes . 

vue extérieure. 

1 Mitteilungen, 180ÎJ. Ergdnzungsheft, V, 2 3 . 
2 Chem. Revue, 1 896, p . 298. 

3 Le v i s c o s i m è t r e de G. LUKGE c o n s i s t e en u n i n s t r u m e n t a n a l o g u e à. u n 

a r é o m è t r e , dont la rapidi té avec l a q u e l l e il s ' enfonce d a n s l 'hui le d o n n e la 

m e s u r e de la v i s cos i t é . Cet i n s t r u m e n t est e m p l o y é p o u r e s sayer la co l l e , le 

g o u d r o n , les s o l u t i o n s de sucre , e tc . , tand i s qu'on a c o n s e r v é j u s q u ' à p r é s e n t 

pour f e s s a i des h u i l e s de gra i s sage le v i s c o s i m è t r e p lus a n c i e n d'ExcLER. 
4 Zeitschr. d. Vereins, d. Ing., 1885, p. 882. 
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P O 

Au défaut qui consiste dans les variat ions de l ' intensité de la p r e s 

sion lors de l 'écoulement de l 'huile, il est obvié, par exemple , dans 

le viscosimètre de NOBEL-LAMANSKÏ ; mais ce dernier appareil exige 

un service beaucoup plus compliqué que celui CI'ENGLEH et il ne peut 

être employé qu'avec un chauffage très modéré . 

a . I n s t r u c t i o n s p o u r l ' e m p l o i d e l ' a p p a r e i l s i m p l e d ' E n g l e r . 

1) Description de l'appareil. — Le vase À (fig. 53) duquel l 'huile doit 

s 'écouler, sert pour recevoir l 'é

chanti l lon de l 'huile à essayer et 

au momen t de l 'essai, il est rempli 

avec celle-ci jusqu ' à la pointe de 

c, tandis que le petit tube d 'écou- £ | 

l ement a, qui est en plat ine, est 

bouché avec la tige de bois b, pas

sant à t ravers le couvercle A r La 

tempéra turede l ' échant i l lon d 'hui

le est réglée au moyen du ba inB , 

que l'on rempl i t d 'eau ou d'huile 

minéra le à point d'ébullition élevé. 

Le brû leur annula i re se rvan t pour 

le chauffage est mobi le . Dans le 

ballon mesu reu r , qui est mun i de 

deux traits de j a u g e à 200 et à 240 cent imèt res cubes , on recueil le 

l 'huile ou l 'eau qui s 'écoule. 

La viscosité (nommée o rd ina i remen t degré de fluidité) est expr imée 

par le quot ient ob tenu en divisant le temps nécessai re pour l 'écou

l emen t de 200 cen t imèt res cubes d'huile à la t empéra tu re de l 'expé

r ience par celui que nécesssi te l ' écoulement de 200 cen t imèt res 

cubes d'eau à 20°. 

2. Dimensions de Vappareil 
Limite d'erreur permise 

Diamètre du tube supérieurement 2,40 mm. , intérieurement 
2,80 mm =b 0,01 mm. 

Longueur du tube 20 mill imètres =fc 0,10 » 
Hauteur des pointes indicatrices du niveau de l'huile au-

dessus de l'orifice supérieur d'écoulement 32 millimètres . il: 0,30 » 

1 Le c o n s t r u c t e u r B E H M , de Kar l sruhe , fourn i t tous l e s i n s t r u m e n t s de m e 

s u r e n é c e s s a i r e pour le contrô le de l 'appare i l . 

•Viscosimètre d 'Ent ier; coupe 
-verticale. 
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Pour contrôler celLe hau teur , on mesu re , comme le mont re la 

figure 54, la différence entre le volume de l'eau lors du remplissage 

jusqu ' à la m a r q u e , et celui qui a été dé te rminé lors du remplissage 

jusqu ' à la pointe de la cheville métal l ique normale a, qui se trouve 

à 52 mil l imètres au-dessus de l ' ext rémité inférieure du petit tube. 

Cette différence fait connaî t re la g r a n d e u r de l ' e r reur . 

Limite d'erreur permise 

Diamètre du vase 105 millimètres ± i millimètre 
Hauteur de la partie cylindrique du vase 24 mill imètres , ± I » 
Capacité jusqu'aux marques c 240 centimètres cabas . . . ± 4 centimètres cubes 

Les ballons m e s u r e u r s doivent avoir chacun un trait de j auge à 

200 et à 210 cent imèt res cubes (voy. cependant à la page 135). 

Le vase A dest iné à recevoir l 'huile (fig. 53) 

doit ê t re for tement doré i n t é r i e u r e m e n t ; le 

petit tube d 'écoulement doit être en platine et 

la paroi in tér ieure doit ê t re parfa i tement polie 

(Lorsqu'on a géné ra l emen t à essayer des huiles 

. . minéra les exemples d'acides, on pourrai t se 
Fig. D 4 . — Viscosimetro x L 

d'Kngier; schéma i n d i - c o n t e n t e r de vases et de tubes en laiton, 
quant le mode de con
trôle de la hauteur de D. HOLDE). 
l'indicateur de niveau. 

3. Etalonnage, avec de l'eau. — Lors de la l ivraison de l 'appareil , 

on dé termine , comme il va être dit, l 'unité de calcul, c 'est-à-dire le 

temps d 'écoulement de l 'eau. De temps en temps (environ tous les 

six mois), sur tout lorsqu'il vient à se produire des per turbat ions , 

cette va leur est contrôlée . 

Le vase et le petit tube d 'écoulement sont d 'abord net toyés avec 

soin avec de l'alcool et de l 'é lher. Après avoir mis en place là tige 

de fermeture b absolument propre , mais non mouillée préa lablement 

avec de l 'huile, on verse dans l 'appareil à l'aide d'un ballon jaugé de 

l'eau distillée filtrée, à 20" environ, exac tement ju squ ' à la hau teu r 

de la pointe c et en réglant la t empéra ture du bain on main t ien t l'eau 

exac tement à 20". On laisse ensui te , sans mesure r le temps , écouler 

toute l 'eau et on la reLourne immédia t emen t dans le vase ; après 

avoir r emonté de nouveau la tige obturatr ice, on laisse écouler en

viron 5—10 cent imètres cubes d'eau, que l'on re tourne dans l 'appa

reil ; après avoir enlevé le t he rmomèt r e , on soulève légèrement , et 
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pondant un court ins tant , la tige obturatr ice b, de façon à rempl i r 

le tube d 'écoulement d 'une quant i té d'eau suffisante pour qu 'une 

gout te res te suspendue à son orif ice ' inféricur et ensuite, à l'aide 

d 'un chronoscope indiquant exac tement 1/5 de seconde, on mesu re 

le temps d 'écoulement de 200 cent imètres cubes d 'eau, la surface de 

celle-ci é tant tout à fait tranquille. On doit répé ter l 'expérience plu

sieurs fois, eu laissant couler de la m ê m e maniè re d'abord peu d'eau 

et laissant le petit Lube se rempl i r d 'eau. Lorsqu 'on a obtenu trois 

résul ta ts différant l 'un de l 'autre de 0,4 seconde tout au plus et si 

les valeurs ne vont pas toujours en d iminuant , la p remière série 

d 'expériences est considérée comme te rminée . Ces séries d 'expé

riences sont répé tées , après que l 'appareil a été net toyé à la suite 

de chacune d'elles, jusqu ' à ce que les temps d 'écoulement res ten t 

constants . Cela arr ive géné ra l emen t , si le premier net toyage a été 

fait avec soin, dès la deuxième série d 'expér iences . 

Avec les trois dernières va leurs différant l 'une de l 'autre de 

0,4—0,5 seconde tout au plus, qui ont été fournies par la dernière 

série d 'expériences, on forme la va leur exacte du lemps d 'écoule

men t de l 'eau. 

Avec les appareils bien const rui ts , le temps d 'écoulement oscille 

entre 50 et 52 secondes . 

4. Détermination du temps d'écoulement des huiles. — Après avoir 

so igneusement ne t toyé l 'appareil et avoir bouche l'orifice du tube 

d 'écoulement avec la tige obturat r ice , on verse l'huile exac t emen t 

j u s q u ' a u x pointes ind iquant le n iveau . 

Dans les observat ions à haute t empéra tu re , l ' é tabl issement du n i 

veau exact ne doit être effectué, à cause de la dilatation des hui les , 

qu 'après que l'huile essayée a a t te int à peu près la t empéra ture à 

laquelle a lieu l 'expérience. Les huiles claires, qui cont iennent des 

impure té s mécan iques , et toutes les huiles foncées doivent, avan t 

d'être versées dans l 'appareil, être passées à t ravers un tamis de 

0,3 mil l imètre de la rgeur de mai l le . 

Avant de ve r se r l 'huile, il faut chauffer le bain de façon que 

celle-ci acquière , aussi r ap idement que possible, la t empéra tu re à 

laquelle l 'essai doit ê t re fait. En brassant l'huile soumise à l'essai el 

l 'eau contenue dans le bain avec des thermomèt res , on favorise 

H O L D E . — Analyse des huiles- G 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



1 3 0 LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

l 'équilibre de la t e m p é r a t u r e . En soulevant le couvercle, on peut 

aussi modére r la t empéra tu re de l 'huile. Du resLe, le rég lage de la 

t empéra tu re est une affaire d 'habi tude. On s'est aussi très bien 

t rouvé , par exemple , d 'après KISSLLNG, de l 'emploi d 'un grand réser

voir à eau particulier, disposé comme un thermos ta t , duquel l'eau 

main tenue à une t empéra tu re dé te rminée arr ive au viscosimètre en 

un courant constant . 

Lorsque la t empéra tu re de l'huile est devenue constante , le vase 

ayant été finalement fermé, on place le bal lon-jauge au-dessous de 

l'orifice d'écoulement, de façon que ce dernier se Lrouve bien au 

cenlre de l 'ouver ture du vase, et ma in t enan t on soulève la tige de 

fermeture de l'orifice d 'écoulement , en me t t an t en m ê m e temps en 

marche le mouvemen t d 'horlogerie . Pendan t l 'écoulement , on a 

soin de main ten i r dans l 'huile une tempéra ture constante en r é 

chauffant avec le brû leur en couronne ou eu ajoutant de l 'eau froide 

au ba in -mar ie . 

Les différences cons tan tes entre la t empéra tu re du bain et celle de 

l'huile que l'on tolère sont les suivantes : 

La t empéra tu re du bain peut même , pendant un temps très cour t , 

varier de quant i tés plus g randes dans un sens ou dans l 'autre. La 

différence peut ê t re élevée à 4—5" à la t empéra tu re de lo0°, et dans 

ce cas na ture l lement le ba in-mar ie doit ê t re remplacé par un bain 

d'huile. 

Dès que l'huile qui s'écoule a at teint le trait 200 cent imètres cubes 

dans le bal lon- jauge, on lit le temps sur le cadran ou on arrê te le 

rouage . Après que l 'huile s'est complètement écoulée, on évalue ap

prox imat ivement la quanti té d'huile restée en suspension dans l'ap

pareil, en se basan t sur le vo lume d'huile qui se t rouve dans le 

ballon, et d 'après cette évaluat ion on dé te rmine l 'er reur de remplis

sage qui peu t exister par rappor t au vo lume normal . Dans les expé

r iences qui sont effectuées à de hau tes t empéra tu res , il y a lieu de 

considérer la contract ion de vo lume de l 'huile écoulée. Par chaque 

10° d 'échaulfement, 240 cen t imèt res cubes d'huile se di latent de 

O°,05 — 0°,15 à la température d'expérience de 
0°,2 » » 
0°,4 
03,G » » 

20» 
30° 
40» 
50° 
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1,7 cent imèt re cube , u n effectue alors une correcLion qui p a r 

chaque cinq minu tes de temps d 'écoulement s'élève, pour 1 cenli-

t imètre cube d 'er reur de rempl issage , à ± 1 seconde. 

Avec les appareils dont les pointes indicatrices du niveau sont 

convenablement disposées, on doit, avec tant soit peu d 'habi tude , 

pouvoir arriver, lors du rempl issage, à ne pas commet t r e une 

e r r eu r de plus de 2 cent imètres cubes en plus ou en moins , c ' es t -à -

dire qu'il ne doit pas y avoir entre la quant i té d'huile versée dans 

l 'appareil el celle qui est prescrite une différence de plus ± 2 centi

mèt res cubes . Dans ce cas, on peut négl iger la correct ion de temps 

pour le remplissage inexact . 

Si on ne doit effectuer les dé terminat ions qu'à 1 ou 2 degrés de 

t empéra tu re , ou en fait deux pour chaque degré et on prend la 

moyenne . Mais ent re 20 et 50°, il faut effectuer en des points conve

nables au moins cinq déterminat ions et entre 20 et 150° au moins 

six, dont les résul tats sont réunis en une cou rbe ; sur celle-ci on 

peut relever les temps d 'écoulement pour les degrés de t e m p é r a 

ture désirés . Les expériences effectuées d 'après les indicat ions p r é -

-céilontes sont parfai tement concordantes . Dans les expér iences 

prat iquées au-dessous de 50°, les divergences des différentes expé

riences d'avec la moyenne s 'é lèvent pour les hui les t rès fluides et 

les huiles très visqueuses à — 0,5 p. 100 ; à -+- 50°, ces d ivergences 

vont jusqu ' à -+- 0,5 p . 100 pour les huiles très fluides, j u squ ' à 

1,6 p. 100 pour les huiles lourdes pour machines et j u squ ' à 3,Î3 p. 100 

pour les huiles pour cylindres. Dans les différents apparei ls d'ExGLER, 

la même huile donne h -+- 50° des différences de viscosiLé de 

2,5 p. 100 tout au plus. 

h. V a r i a t i o n d e l a v i s c o s i t é d e s h u i l e s . — Certaines huiles foncées 

qui t iennent en suspension de fines parLicules solides de paraffine 

ou de brai, offrent avant l 'expérience à la t empéra tu re de l ' appar te

m e n t (20°), par suite de fortes var ia t ions de t empéra tu re , des d iver

gences daus la viscosité allant jusqu 'à 15 p . 100. Sous l 'influence 

d 'un chauffage préalable à 20°, la viscosité devient mo ins g rande et 

celte dernière s'élève par un refroidissement in t ense . Avec des 

huiles claires et foncées, ob tenues par distillation, qui en couches 

minces ne cont iennent pas de part icules solides de paraffine ou 
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d'asphalte, les divergences en question ne se produira ient pas. Elles 

seraient donc dues le plus souvent à la fusion sous l 'influence du 

chauffage des particules solides, qui ensuite ne se séparen t pas de 

nouveau complè tement pendan t le court refroidissement à la tem

pérature de l ' appar tement , ou bien à la fusion trop lente des part i

cules de paraffine et de brai séparées en grande quant i té par un re

froidissement in tense . Pour les huiles claires mé langées avec de la 

paraffine en excès, cette dernière hypothèse a été confirmée par 

des expér iences . 

Lorsqu'il s'agit d'obtenir re la t ivement à la viscosité des valeurs 

comparables , il convient de tenir compte des divergences dont il 

vient d'être quest ion de la manière su ivan te . Pour les huiles dans 

lesquelles on peut reconnaî t re lorsqu'el les sont en couches minces 

de fines part icules solides, on admet de. pr ime abord la possibilité 

d'un changemen t dans la viscosité dé te rminée à 20° de ± 7—8 p . 100, 

ou bien, out re la dé terminat ion faite comme à l 'ordinaire, on en 

effectue deux autres : l 'une avec l 'huile chauffée pendan t 10 mi

nu tes à 100° et l 'autre avec l'huile préa lab lement refroidie à — lo°. 

Le p remier moyen , plus simple, est géné ra l emen t appliqué, parce 

qu'il n 'y a qu 'un peti t n o m b r e d'huiles offrant les variat ions en 

ques t i on ; dans des cas part icul iers , par exemple , lorsque les va

leurs t rouvées se rapprochent d 'une limite prescri te, on choisira le 

deuxième moyen . 

c . I t a c c o u r c i s s e i n e n t d e s e x p é r i e n c e s e t a u t r e s d i v e r g e n c e s d a n s 

l a m a n i è r e o r d i n a i r e d ' e f f e c t u e r l a d é t e r m i n a t i o n d e l a v i s c o s i t é . — 

Pour les cas où il s'agit d'effectuer de nombreuses dé terminat ions 

et d 'opérer d 'une façon cont inue , on a songé à modifier l 'ordre ha

bituel des expériences et la disposition de l 'appareil d'ENGLER, afin 

d ' épargner du temps et d'effectuer des expériences à de très hauts 

degrés de t empéra tu re . Dans toutes les modifications, on a conservé 

les principes fondamentaux, généra lement adoptés , d 'après lesquels 

l 'appareil est constant , c 'est-à-dire présente les dimensions indiquées 

p r é c é d e m m e n t pour les différentes part ies qui le composent , de sorte 

que la comparabilifé des résultats avec ceux obtenus à l'aide de 

l 'appareil ordinaire res te ent ière . 

1. Appareil quadruple. — Le viscosimètre quadruple (dispositif de 
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A . MARTENS), d a n s l e q u e l q u a t r e r é c i p i e n t s à h u i l e d'ENGLER s o n t r é u 

n i s d a n s u n g r a n d b a i n - m a r i e \ V ( f i g . 5 5 ) , e s t e m p l o y é p o u r l ' e s s a i 

s i m u l t a n é d e q u a t r e h u i l e s . L a t e m p é r a t u r e d u b a i n p e u t i c i ê t r e r é 

g l é e c o m m o d é m e n t e t p l u s r a p i d e m e n t q u e d a n s l e v i s c o s i m è t r e 

s i m p l e a u m o y e n d e l a r o u e à p a l e t t e s T , a c t i o n n é e p a r l a t u r b i n e R S , 

p a r a p p o r t d ' e a u f r o i d e d e E o u p a r é c h a u f f e m e n t d u b a i n p a r u n e 

F i g . 55. — Viscosimètre quadruple d'Engler. 

p e t i t e f l a m m e d e g a z . L ' e s s a i s i m u l t a n é d e p l u s i e u r s h u i l e s p l a c é e s 

l ' u n e à c ô t é d e l ' a u t r e p r o c u r e é v i d e m m e n t u n e g r a n d e é c o n o m i e d e 

t e m p s . L a l e c t u r e d u t e m p s p e u t ê t r e e f f e c t u é e s u r u n s e u l c a d r a n ; 

i l s u f f i t p o u r c e l a d e f a i r e é c o u l e r l e s h u i l e s l ' u n e a p r è s l ' a u t r e , p a r 

e x e m p l e à d e s i n t e r v a l l e s d e 1 0 e n 1 0 s e c o n d e s , e t d e n o t e r c h a q u e 

f o i s l e d é b u t d e l ' é c o u l e m e n t . L e m i e u x e s t d e s e s e r v i r d a n s c e c a s 

d ' u n e m o n t r e a v e c m o u v e m e n t s à s e c o n d e s e t à m i n u t e s a r r ê t â m e s . 

A 1 0 0 ° , o n p e u t e f f e c t u e r d e s e x p é r i e n c e s e n o b t e n a n t r a p i d e m e n t 

l a t e m p é r a t u r e p r e s c r i t e , s i l ' o n a s o i n d e p l a c e r d a n s l ' u n e d e s 
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douilles du bain-mar ie un lube déflegmaleur un peu ÉLIRE en pointe 

à son ext rémité supér ieure ; on ferme ensui te les aut res douilles à 

l 'aide de bouchons et l'on maint ient en ébullition l'eau du bain-ma

rie , que l'on ne rempli t qu'à une hau teu r modérée avec ce l iquide. 

Pour que les ballons puissent être placés de façon que les orifices 

d 'écoulement se t rouvent bien exac tement au-dessus du centre de 

leurs ouver tures , la plaque sur laquelle reposent les pieds de l ' ap 

pareil est mun ie d'entailles circulaires. 

2. Raccourcissement de ^expérience par détermination du temps 

d'écoulement de volumes de liquide plus petits, le remplissage étant 

normal. — D ' a p r è s les expériences de L'auteur, on peu t r eméd ie r à 

un des principaux inconvénients de L'appareil d ENGLER, c 'est-à-dire 

à la longue durée de l 'écoulement de 200 cen t imèt res cubes d'huile, 

qui dans certains cas exige plus ieurs heures ; il suffit pour cela de 

dé te rminer le t emps d 'écoulement de plus peti ts vo lumes de liquide 

et de calculer, d 'après ce temps , celui qui est prescri t pour l 'écoule

m e n t de 200 cent imètres cubes . Les t emps d 'écoulement de petits 

vo lumes des huiles, pa r exemple de 50 ou de 100 cen t imèt res cubes 

sont avec le temps d 'écoulement de 200 cent imètres cubes dans un 

m ê m e rappor t p ropor t ionnel pour toutes les hui les , en adme t t an t 

que celles-CI ne soient pas trop fluides. Pour obtenir le temps d 'écou

l emen t de 200 cent imèt res cubes , IL faut mult ipl ier pa r 5 le temps 

d 'écoulement de 50 cent imèt res cubes d'huile, et par 2,35 celui de 

l ' écoulement de 100 cen t imèt res cubes. Ce rappor t conforme à la loi 

convient pour toutes les huiles, dont 200 cen t imèt res cubes s'écou

lent en trois minutes au moins à la t empéra tu re d 'expér ience. On se 

ser t dans ce cas c o m m e vases mesu reu r s des bal lons représentés 

par la figure 56. 

Les expériences raccourcies ne sont généra lement pra t iquées que 

pour le contrôle des expériences effectuées dans les condit ions ordi

n a i r e s ; on note d 'abord, en employant le plus g r a n d ballon (fig. 56) 

le lemps d 'écoulement de 100 cent imètres cubes et ensuite celui de 

200 cent imètres cubes. Chaque expérience se contrôle en quelque 

sorte d 'e l le-même. 

3. Raccourcissement des expériences par détermination du temps 
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d'écoulement avec un remplissage initial plus petit, par exemple de 

45 centimètres cubes. — On n'a pas toujours à sa disposition, pour la 

déterminat ion de la viscosité, des quant i tés d'huile aussi g randes que 

celles qui sont nécessaires pour les expér iences usuel les et pour les 

expériences raccourcies d'après la description précédente . C'est ce 

qui arr ive, par exemple , lorsque l 'huile minéra le est extraite de 

mélanges , en vue de l ' examen plus approfondi de ses propr ié tés 

(voy. plus loin, Essais chimiques, XXV11I). L'extraction de quant i tés 

d'huile minéra le supér ieures à 40-50 g r a m m e s présente des difficul

tés, sn r lou t lo r sque le mélange ne renferme que quel

ques uni tés p . 100 de l 'huile. Dans ces cas, on peut 

aussi avoir recours à la dé terminat ion de la viscosité 

par la méthode abrégée , en versan t dans l 'appareil 

d'ExGLEH une plus pet i te quanti té d'huile, lo centi

mè t res cubes, par exemple , chauffée à 20° avant 

l 'expérience et dé te rminan t le temps d 'écoulement 

de 20 cent imètres cubes d'huile, avec emploi d'un 

vase m e s u r e u r appropr ié . Pour calculer dans ce cas Fïg- 56. — Haï-
ions jaugés. 

le temps d 'écoulement de 200 cent imètres cubes il 

faut multiplier celui des 20 cen t imèt res cubes par 7,24. il est égale

m e n t convenable , avant de verser L'huile à essayer, de porter le bain 

de l 'appareil à la t empéra ture d 'expérience nécessaire. Au lieu du 

temps d 'écoulement de 20 cent imètres cubes et du volume de r e m 

plissage de -15 cent imètres cubes, on peut na tu re l l ement choisir 

d 'antres volumes pour le remplissage el la déterminat ion du temps 

d 'écoulement , après avoir, par des expériences compara t ives sur 

différentes huiles, dé te rminé les coefficients par la réduct ion au 

temps d 'écoulement de 200 cent imèt res cubes . 

D'après GAXS ces coefficients s 'élèvent aux chiffres suivants : 

Avec un remplissage de 45 50 60 120 c m 3 

Et un volume écoulé de 25 40 50 109 » 
Pour le temps d'écoulement de 200 c m 3 . . . . 5,55 3,6î 2,79 1,65 

Pour ce qui concerne les t empéra tu re s à choisir lors des expé

riences, il suffit en général , avec des huiles qui ne sont pas e m 

ployées en présence de vapeur , par conséquent avec les huiles pour 

1 Chemical Reçue, 1 8 9 9 , p. 221. 
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broches, pour machines, pour wagons , etc., d'effectuer l adé t e rmina -

tion à 20 et 50' , et eu out re , pour des essais plus approfondis à 30 

et 40°. 

4. Expériences éi de très hauts degrés de température. — Comme 

les huiles pour cylindres à vapeur par exemple , dans les cylindres à 

vapeur surchauffée, sont souvent expo-

^^JUUyrruxitwiïA s é e s à ries t empéra tu res pouvant aller 

jusqu 'à 2 0 0 " et au delà, il est quelquefois 

exigé que les dé terminat ions de viscosité 

soient effectuées à 180, 200 \ etc. (Eu réa

lité, la déterminat ion de la viscosité des 

huiles pour cylindres à + 5 0 et -+- 1 0 0 ° est 

en généra l suffisante m ê m e pour les 

huiles à cylindres de vapeur surchauffée). 

Comme l 'appareil ordinaire d'ENi;r.En,dont 

les soudures sont faites à la soudure 

tendre , ne pe rme t pas de fortes éléva

tions de tempéra ture , et que pour ces 

chauffages intenses un bain d'huile ne 

peut pas être employé, parce que l'ob-

matem' ; Ho^r i f l : poignée en s c r v a t e u r s e r a i t gêné par le dégagemen t 
cois-; Damplabd : bain lie va- ° 1 o c 
peur; siedeflûssigkcit : liquide des vapeurs et qu'en outre il est difficile 
lournissant la vapeur. 

de main ten i r la t empéra tu re cons tante , 

on doit se servir , pour les expér iences à 180% 200°, etc., d 'un appa

reil soudé à la soudure dure avec bain de vapeur pour aniline 

(180°), n i l robenzène (200°), ou remplissage de naphtal ine (flg. 57). Les 

liquides en ébullilion donnen t une t empéra ture tout à fait constante ; 

LouLefois, la t empéra tu re de l'huile soumise à l'essai, à cause du 

r ayonnemen t calorifique impossible à évi ter , est na tu re l l emen t un 

peu plus basse que celle du bain ; on doit aussi la régler en faisant 

bouillir le bain avec une intensité plus ou moins g r ande . Aux hautes 

tempéra tures ment ionnées , c'est à peine si, avec les différentes 

huiles à cylindres, il existe dans la viscosité des différences d 'une 

importance prat ique que l'on puisse m e s u r e r à l 'aide de l 'appareil 
d'ENGLER. 

Fig. 57.— Visr.nsiiiiHtrd d:\ngler 
pour hautes températures. 

Dephlegmatorrhor : tube défleg' 

Modifications du viscosimètre d'Engler. — Afin d 'assurer la fixité 
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de la t empéra tu re clu bain et par suite celle de l'huile soumise à l'es

sai, RAGOSINK a substi tué au chauffage direct du hain-marie le chauf-

fcige au moyen d'un thermo-siphon 

comme le mon t re la figure 58. Le ser

pentin latéral S est placé au-dessus 

d'un brû leur à gaz G. Le liquide chauffé 

devient plus léger et s'élève, tandis que 

le liquide moins chaud venan t du bas 

prend sa place. Il s'établit ainsi une cir

culation cont inue, qui rend uniforme la 

lempéra lure de Loule la niasse du bain-

- -
C-=T 

- -<r 

ET. POULENC FBY EL 
marie . La figure 51) montre une disposi- Fig-. 58. — Viscosimèira d'Engier 
.. j.r,. , , . . , modifié par Ragosine. 

frion un peu di l iorente, mais basée sur 

le m ê m e principe de la modification apporlée par RAGOSINE au mode 

•le chauffage du viscosimèIre d ENGLEH. 

[UnBiiLOHDE a éga lement mo

difié l 'appareil d 'E.\Gi.o, afin 

de permet t re un réglage plus 

exact de la t empé ra tu r e . Dans 

sette modification, qui est re

présentée par la figure fil), le 

récipient à huile A esl mieux 

proLégé contre le refroidisse

ment , parce qu'il est envi ronné 

sur toute sa bai l leur par le 

liain B et parce que le couvercle 

C e s t r e m p l i d 'une mat ière con

duisant mal la chaleur. Grâce à 

ces dispositions, il est possible 

i e main ten i r la t empéra tu re 

è e l'huile soumise à l 'essai à 

peu près au m ê m e degré que 

celte du bain dans lequel plonge y 

le vase qui la renfe rme, ce qui 

59. — Autre forme de viscosimètve d'Kn-
gler, modifié par Ragosine. 

a 'est pas possible avec le viscosimètre ordinaire . Dans Ce dernier , 

la t empéra ture de l 'huile essayée n 'es t que de 96—97°, quand celle 

du bain est de 100°, ce qui occasionne une e r r eu r de 3-4- p. 100. 
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pendan t l 'essai, ce qui obligeait souvent autrefois à r e c o m m e n c e r 

l 'opération. 

i l . A u t r e s v i s c o s i m è t r e s . 1 . Viscosimètre de LAMANSKY-NOBEL ». — 

Dans ce viscosimètre, le temps d 'écoulement d'un vo lume dé terminé 

d'huile sert éga l emen t c o m m e mesure de sa viscosité, mais d a n s c e l 

appareil l 'écoulement de l 'huile a lieu sous une pression cons tan te . 

i\"ous allons décrire, d 'après les figures 6 1 et 6 2 , la disposition et le 

man iemen t de l 'appareil , qui est employé depuis long temps à Ba

kou, dans les usines de la compagnie NOBEL FRÈRES. 

1 WISCHIN et SINGER, Chem. Revue, 1 8 9 7 , p . 8 9 et 2 4 3 . 

L'agitateur R pe rme t d'égaliser la t empéra tu re du bain, résul ta t qui 

est facilité par une augmenta t ion de 3 cent imèt res , du d iamètre du 

vase B. Une simple pince, fixée en D, empêche la tige b de r e tomber 
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Le vase A, duquel l 'huile s'écoule, est m u n i in té r i eurement d'un 

bouchon métal l ique D, dans lequel est p ra t iqué l'orifice d 'écoule

ment , qui peut ê t re fermé à l 'aide de la bague t t e métal l ique M, m u 

nie infér ieurement d 'une pointe en bois ; le ba in-mar ie B sert p o u r 

le chauffage ; il peu t être chauffé lui-même par les vapeurs aqueuses 

dégagées dans la chaudière C. L 'agi tateur K sert pour répar t i r uni

formément la chaleur dans le bain. 

Après que le vase A été complè tement rempl i d'huile par l 'a jutage 

pour le Lhermomètre, que porte le couvercle, vissé sol idement sur le 

cylindre extér ieur , et lorsque l'huile a été por tée à une t empéra tu re 

constante , on fait écouler l 'huile sous pressian conslanLe, en s o u l e 

vant la tige obtura t r ice . Cette pression constante est produi te par le 

tube de MARIOTTE F, de 1 0 mil l imètres de longueur , p longeant dans 

l 'huile. Par ce petit tube, l'air peut arr iver dans l 'huile jusqu 'à une 

hau teu r de 2 0 0 millimètres au-dessus de l'orifice d 'écoulement E . 

Cet orifice doit êLre percé de façon que le temps d 'écoulement de 1 0 0 

cent imètres cubes d'eau distillée à 5 0 " et sous une pression de 2 0 0 

mil l imètres s'élève à 0 0 secondes environ, mais pas à plus de 6 0 ou 

à moins de 5 9 secondes 1 . La longueur du tube d 'écoulement doit 

être exac tement de 1 0 mil l imètres . 

Les expériences doivent en généra l être faites à -+- 5 0 ° , en compa

rant le temps d 'écoulement de 100 cent imèt res cubes d'huile avec 

celui de 1 0 0 cent imètres cubes d'eau. 

Le viscosiniètre de LAMANSKY-NOREL présen te cer taines défectuosi

tés . Comme on l'a déjà dit, le net toyage de l 'appareil et les au t res 

manipula t ions que nécessi te son emploi sont assez compl iqués ; 

en out re , on a besoin pour les expériences d 'une quant i té d 'huile 

re la t ivement g rande ( 4 0 0 cent imètres cubes), que l'on n ' a pas tou

jou r s à sa disposition (voy. les r e m a r q u e s précédentes conce rnan t 

le raccourcissement des expér iences d'après ENGLER). Mais en raison 

de la pression constante , on peut , avec le temps d 'écoulement d 'un 

vo lume d'huile quelconque plus petit , calculer d i rec tement le t e m p s 

d 'écoulement des 1 0 0 cent imètres cubes prescr i ts , en mult ipl iant le 

1 Cette prescr ipt ion ne semble pas convenable, parce que la na ture de la 
paroi du tube exerce de l 'influence sur le temps d 'écoulement et que la con
fection d 'une ouverture d ' écoulement normale est l'aflaire du cons t ruc teur 
qui fournit l 'appareil . 
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temps d 'écoulement de 25 cen t imèt res cubes par 4, celui de 30 cen

t imètres cubes par 2, etc. ; en out re la t e m p é r a t u r e de 50°, par 

exemple, peut mieux ê t re en t re t enue constante dans l 'appareil de 

LAMANSKY-NOBEL et l 'on peut f 

obtenir entre les expér iences , 

répétées à 50% une meil leure 

concordance que dans Tappa- P y 

reil simple d'ENGLER 

Fig. Cl. Fig. 62. 
Viscosimètre de Lamansky-Nobel. 

avec la m ê m e huile s 'élèvent, en moyenne , à la t empéra ture de 30", 

à 0,54 p. 100, tout au plus, quelle que soit l'huile essayée. Avec l 'ap

pareil CI'ENCLER, ces divergences sont, il est vrai , plus g randes (voy. 

1 Voy. R . WISOIIIN, Chem. Revue, 1837, iv, 77 . 
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p. 13), mais elles ne sont pas t rès g randes , et l 'on peut beaucoup 

les réduire en suppr imant le chauffage direct au moyen d'un b rû l eu r 

annula i re et se se rvan t d 'un t he rmomèt r e ; etc. 

Le rapport des viscosités obtenues d 'après LAMANSKI-NOBEL et d 'après 

ESGLER, dé te rminé pour les m ê m e s huiles dans différents apparei ls 

d'ENGi-ËR, compara t ivement à un apparei l de LAMANSKY-NOBEL, est a p 

proximat ivement le m ê m e . Pour les builes très fluides : 

V i s c o s i t é L a m a n s k i - N o b e l s ' é l è v e à 1 , 1 3 — 1 , 1 8 , 
E n g l e r 

pour les huiles peu fluides, pour ma-
chines, et pour cylindres, à 1,20 — 1,26. 

2. Viscosimètre de REDWOOD. — Le viscosimètre de REDWOOD a été 

géné ra l emen t admis en Angleterre c o m m e appareil no rmal et il est 

employé par le minis tère de la gue r re , 

par les adminis t ra t ions de chemins de 

fer et la Scottish Minerai OU Associa

tion, il occupe par conséquent en Angle

te r re le m ê m e rang que le viscosimètre 

d ENGLER en Al lemagne. 

Cet appareil (fig. 63 et 64) se compose 

d 'un récipient à huile G en cuivre ar

genté , d 'environ 47 mil l imètres de dia

m è t r e et 88 mil l imètres de profondeur . 

Le fond de ce cylindre est muni d 'un tube 

d 'écoulement en agate D, dont l'orifice 

supér ieur en forme de godet peut être 

fermé au moyen de la tige E , terminée 

infér ieurement par une peti te sphère . 

L'huile est versée jusqu 'à la m a r q u e F. 

Le récipient à huile G est en touré d 'une 

enveloppe en cuivre J, dest inée à rece

voir de l ' e a u ; cette enveloppe porte un Fig. 63 et ô4. — Viscosimèu-e de 

tube K fermé à son ext rémi té et à l 'aide 

duquel on peut porter l'eau de J a u n e t empéra tu re quelconque . Le li

quide chauffé s 'élevant de K est un i formément disséminé dans le bain 

au moyen d'un agi ta teur à ailettes L, actionné à l'aide de la poignée H. 
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Il est e x t r ê m e m e n t impor tan t que l'orifice d 'écoulement pra t iqué 

dans le morceau d 'agate ait le d iamètre normal . 

L'observation se fait de la manière suivante : L'enveloppe en cu i 

vre est remplie avec de l 'eau pour les t empéra tures basses juqu ' à 9o° 

e t pour les plus hau tes avec une huile minéra le convenable , et la quan

tité du l iquide, eau ou huile -minérale, doit être telle que son n i 

veau coïncide à peu près avec celui de l'huile versée dans le cy

lindre G. Lorsque le liquide de J a élé chauffé à la t empé ra tu re dé

s i rée , on verse dans C, jusqu ' à la marque F, l'huile à essayer, qui a 

é té préa lab lement filtrée, desséchée et por tée à la m ê m e t e m p é r a 

ture . On place ensuite sous le tube d 'écoulement , dans un vase 

rempli de liquide à la t empéra tu re de l 'huile, un ballon à col étroit , 

con tenan t 50 cent imètres cubes jusqu ' au trait marqué sur son col. 

Cela fait, on soulève la tige E, et à l'aide d 'un chronomèt re , on 

compte exac tement le nombre cle secondes qui est nécessaire pour 

remplir le ballon jusqu 'à la marque 50 cent imètres cubes. Il est conve

nable de faire au moins deux observat ions à la m ê m e t empéra tu re . 

3. Viscosimètre de Sayboldt. — Le viscosimètre de SAVBOLDT est 

employé aux Etats-Unis comme appareil normal . Le récipient à 

huile de ce viscosimètre (lig. 6 5 ) est placé dans 

un grand bain-mar ie . Le tube d 'écoulement est 

eu mêla i et il est enfermé dans un aut re tube, 

qui se prolonge au-dessous de l'orifice d 'écoule

ment . Le récipient à huile est rétréci au-dessus 

du tube d 'écoulement et il est mun i de fentes 

longitudinales laissant apercevoir le tube de 

verre qui s'y t rouve. Des regards en ve r re sont 

ménagés dans les parois du bain-marie . La par-

Lie inférieure du récipient à huile est pourvue 

d'une galerie étanche à l 'huile, à bords élevés 

et commun iquan t par de peti ts t rous avec le ré

cipient à hui le . 

Le bain-marie est rempli avec de l 'eau à la t empéra tu re désirée, 

un bouchon est placé dans l'orifice du tube, qui en toure le tube 

d 'écoulement et le récipient à huile esl rempli avec l 'échantil lon à 

essayer, jusqu ' à ce que l'huile coule par les trous dans la galer ie . On 

Fig. 65. — Viscosimètre 
de Sayboldt. 
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agite l 'huile avec un the rmomèt re et on règle la t empéra tu re , si c'est 

nécessaire. Lorsqu'on ret ire le the rmomèt re , l 'huile déplacée reflue 

de la galerie ; on vide alors celle-ci à l'aide d'une pipet te . La hau

teur de la colonne d'huile est d'ailleurs déterminée par la position 

des t rous rel iant le réservoir a huile avec la galerie . On dé termine 

l 'écoulement de l 'huile en re t i ran t le bouchon ; on observe le temps 

sur un chronomèt re et on lit lorsque la surface de l'huile est visible 

à t ravers le tube de ver re men t ionné plus haut. 

[ 4 . Viscosimètre de de Grobert et Démichel. — E n 1 8 9 6 , DE GROUERT 

et DÉMICHEL ont proposé un viscosimètre basé sur les lois de Poi-

SEUILLE relat ives à l ' écoulement des liquides dans les tubes ca 

pillaires. La formule qui r é s u m e ces lois est : 

V — K , ! 

v 

dans laquelle V est le volume de liquide écoulé dans le temps t ; H 

la pression qui dé te rmine l 'écoulement ; D le diamètre in tér ieur du 

tube capillaire et l sa longueur ; r\ le coefficient do viscosité dont K 

est une cons tante dépendant de l 'appareil employé. 

Pour que cette formule reste exacte, il faut que le diamètre du tube 

soit t rès pet i t r e la t ivement à sa longueur , ou pour mieux dire que 

la vitesse d 'écoulement soit t rès faible, afin de pouvoir négl iger la 

force vive conservée par le liquide à sa sortie, ainsi que les per tur

bations dues au c h a n g e m e n t h rusque de section à l 'entrée et à la 

sortie du tube . 

Si l 'on négl ige de satisfaire exac tement à ces condi t ions, on n 'a 

donc plus le droit d 'appliquer la formule de POISEUILLE, en ce sens 

que les résul ta ts obtenus ne r ep ré sen ten t plus les véri tables visco

sités. Mais on peut cependant uti l iser indus t r ie l lement un i n s t r u 

m e n t de ce gen re , en cons idérant les observat ions faites avec des li

quides analogues comme comparables , a u t r e m e n t dit en ne cherchant 

que des valeurs relat ives . On pourra i t d'ailleurs les t ransformer en 

viscosités absolues, en faisant un tarage préalable de l ' ins t rument 

par compara ison avec u n viscosimètre absolu, mais cela est r a r e 

m e n t utile. 

S'appuyant sur ces considérat ions, DE GROBERT et DÉMICHEL ont 
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simplifié leur appareil primitif de façon à le r endre applicable aux 

essais industr ie ls . 

Dans cet appareil (fig. 66), l 'écoulement de l 'huile à essayer se 

produi t sous charge cons tante , grâce à la disposition du réservoir 

en flacon de MARIOTTE. Il suffit d 'amener la pointe de ren t rée d'air R 

en regard d'un repère r' gravé à la 

part ie inférieure du vase . Un the rmo

mè t re t p longeant dans le liquide fail 

connaî t re l a t empéra tu re pendan t 

l 'expérience. 

Pour faire un essai, on commence 

par fermer l'orifice inférieur du tube 

C à l'aide d'un bout de caoutchouc et 

d 'une pince de MOUR. On empli t le 

vase et l'on a soin de chasser toutes 

les bulles d'air qui pour ra ien t se trou

ver empr isonnées dans le l iquide. OH 

amène le niveau de celui-ci jusqu 'au-

dessus du repère supér ieur r, gravé 

sur le vase . On ferme ce dernier et 

l'on place la pointe R du tube de MA

RIOTTE ï en regard du repère infé

rieur. On at tend ensui te que la t em

péra ture soit devenue bien fixe et 

lorsque ce résul tat est at teint on dé

bouche l'orifice du tube capillaire G. 

L 'écoulement commence ; on a t tend que la pression soit devenue 

constante , c 'es t-à-dire que l'air r en t r e bulle à bulle par le tube de 

MARIOTTE. On place alors un ballon j augé B sous l'orifice du tube ca

pillaire pour recueillir le liquide et au même m o m e n t on déclanche 

un compteur à secondes. Afin que l 'écoulement soit bien cont inu e t 

régul ier , on appuie le bout du tube de ver re sur le bord du bal lon; 

on évite ainsi les pulsat ions produi tes lorsque le l iquide tombe par 

gou t t es . On arrê te l ' écoulement et en m ê m e temps le compte-se

condes , quand le liquide arr ive au trait 100 cm 3 , g ravé sur le col du 

ballon. En opérant d 'abord avec un liquide type, puis avec celui que 

l 'on veut comparer , on obtient les temps nécessaires à chacun d'eux 

Fig. 6o. — Viscosimètre de de Gro 
bert et Démichel. 
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pour fournir un môme volume. Les viscosités sont entre elles dans 

le m ê m e rappor t que les temps observés . Ce rappor t est la viscosité 

relat ive. On peut encore opérer différemment en m e s u r a n t les vo

lumes de chaque liquide recueillis pendan t une m ê m e durée de l 'ex

périence. Dans ce cas, la viscosité relative est le rappor t inverse des 

volumes mesurés . Afin de pouvoir appliquer cette mé thode , le col du 

ballon est divisé par dixièmes de cent imètre cube de Go à 105 c e n t i 

mèt res cubes. 

Cet ins t rument peut encore servir à la déterminat ion des visco

sités absolues, en appl iquant la formule de POISEUILLE, complétée p a r 

l 'emploi d'un ternie correctif dont la forme est due à COUETTE. L'ex

pression exacte peut être écrite : 

V étant le volume du liquide écoulé dans le temps 0, o la densi té du 

liquide qui mesure la pression, A celle du liquide coulant à t ravers 

le tube . 

On dé te rmine expér imen ta lement les cons tan tes A et B, eu o p é 

ran t de la manière suivante : On fait écouler à t ravers un tube fin 

un liquide de viscosité connue , de l 'eau, par exemple , on mesu re V 

et l, ce qui permet de calculer B. On possède alors tous les é l émen t s 

nécessaires pour calculer A, puisque est connu . En faisant passer 

à t ravers le m ê m e tube un autre liquide dont la viscosiLé est in

connue , on peut ma in t enan t t rouver cel te-ci , en appl iquant les va

leurs de A et B déduites de la p remière expér ience . Tl peu t a r r ive r 

que le second liquide étant t rès v isqueux, coule trop l e n t e m e n t ; on 

subst i tue alors, au p remier lube, un aut re de plus gros d iamèt re , et 

l 'on lare ce dernier avec un liquide de viscosité moindre , que l'on 

dé te rmine en effectuant l ' écoulement dans le p remier tube , p r éa l a 

b lemen t taré lu i -même avec de l 'eau. 

On voit que cette méthode pe rme t de ta rer au tan t de tubes que 

l 'on veut et de choisir ainsi le tube qui convient le mieux pour un 

liquide dé te rminé . 11 convient de r e m a r q u e r encore que le manchon 

M enveloppant l 'appareil peut recevoir de l 'eau à différentes t empé

ra tu res et m ê m e un couran t de vapeur . L'appareil pe rme t donc de 

var ier les conditions de l ' écou lement ; il impor te seu lement de faire 

H O L D E . — Analyse des huiles . 10 

T) = A i l © — - - , e n p o s a n t A = 
8 IV' 

V 
e t B = 8 ^ ' 
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at tent ion que les expériences ne sont bien comparables ent re elles 

que si elles sont faites à une même t empéra tu re . De très légères 

var ia t ions de celle-ci produisent des al térat ions sensibles des r é 

sultats.] 

[o. Ixomètre de Barbey. — Cet appareil pe rme t : 1° de compare r 

la fluidité d 'une huile quelconque à celle d'une huile type et d'en dé

terminer ainsi la pureté ; 2° de connaî t re , dans un m é l a n g e de deux 

huiles, la propor t ion de chacune d'elles conna i s san t leur na tu re et 

leur fluidité ; 3° d 'examiner les conditions d'utilisation d'un corps 

gras pour le graissage, sa fluidité é tant connue à la t empéra tu re de 

son emploi. 

Le passage de l'huile s'cffectuant dans un espace annulai re assez 

long, on peut se rendre compte de son adhésion aux parois contre 

lesquelles elle frotte avant de s 'écouler. La disposition de l'appareil 

pe rmet d'obtenir une pression et une t empéra tu re constantes pen

dant la durée de l 'essai. 

Il comprend essent iel lement un gros tube métal l ique vertical B 

(fig. 67), recevant à f rot tement doux ta tige d 'un en tonno i r à t rop-

plein F, en laiton. Au bas du tube B, un tube horizontal à large sec

tion le relie à un autre tube vertical D, alésé in té r i eurement au dia

mèt re de o mil l imètres. Ce petit tube, qui consti tue le viscosimètre, est 

ouver t d'abord aux deux ext rémi tés . La partie inférieure por t e un 

bouchon plein, en cuivre tourné et rodé O ; la part ie supér ieure est 

mun ie d'un autre bouchon X, tourné également , mais percé au centre 

d'un trou de 4 mil l imètres, par lequel passe la tige d'acier E, dont la 

pointe vient reposer au centre du bouchon inférieur O. Cette dispo

sition assure donc le cen t rage de la tige et du tube. A la par t ie su

pér ieure de celui-ci se t rouve un déversoir pour pe rme t t r e l 'écou

lement de l 'huile après son passage dans les tubes . L'ensemble des 

pièces ci-dessus se place dans un récipient A, servant de hain-mar ie , 

et dans lequel p longent les tubes. Ce ba in-mar ie est chauffé à l 'aide 

d'un brû leur à gaz H, muni d 'un régula teur de t empéra tu re ; il peut 

aussi recevoir de la glace ou de l 'eau froide pour les essais à basse 

t empéra tu re . Un the rmomèt re indique la t empéra tu re de l ' expé

rience. L'huile est con tenue dans une boule à robinet L et s 'écoule 

dans l 'entonnoir F pendant l 'essai. Le tube K, g radué , reçoit l 'huile 
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à sa sortie du déversoir G, el le godet M, celle du trop-plein de 

l ' entonnoir d 'admission. 

Pour faire un essai, on commence par s 'assurer que l 'appareil est 

en parfait état de propreté ; s'il n 'en est pas ainsi, on l'y amène par 

un ne t toyage à l'aide d'un dissolvant des huiles (benzine, essence 

de pétrole) suivi d'un essuyage . La 

tige d'acier E est net toyée de la 

m ê m e façon. L'huile à essayer se 

place dans l 'ampoule à robinet , et 

le ba in -mar i e est rempli d 'eau. On 

me t les bouchons métal l iques en 

hau t et en bas du tube D, eu pla

çant les repères face à l 'opérateur . 

On in t rodui t dans l 'ensemble des 

tubes un peu de l'huile à essayer, 

sans y in terposer de bulles d'air. On 

dispose les tubes dans le bain-marie 

en faisant reposer le couvercle de 

l 'appareil , et l'on fait écouler l'huile 

l en temen t dans l 'entonnoir a trop-

plein. Lorsque le liquide s'écoule 

par le déversoir G, on ferme le ro

binet et l'on introdui t la tige d'acier 

dans le tube d'essais, par le trou mé

nagé dans le bouchon N. Celle mise 

en place doit ê t re faite l en t emen t , 

en évi tant encore les bulles d'air 

en t ra înées , et quand on est certain 

qu'elle repose dans le Irou centra l 

du bouchon inférieur, on assure la 

coïncidence des repères tracés sur le bouchon et sur la tige e l le-même. 

On porte alors le ba in-mar ie à la t empéra ture d'essai, el lorsque cette 

dernière a été ma in t enue une dizaine de minutes , on fait couler 

l'huile assez len tement , mais en quanti té suffisante toutefois pour 

s 'écouler, à la fois, par le trop-plein de l 'entonnoir et par le déver

soir. Si la t empéra ture se main t ien t encore fixe pendan t une nou

velle période de dix minu tes , on peut alors songer à recueillir le li-

. 0 / . — i .omeUo de barb^y. 
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quide. A eut effet, on place le tube g radué au -des sous du réservoi r 

et on note l 'heure (à une seconde près) à laquelle on a recueilli la 

première gout te . Après dix minu tes , exactement , on déplace le tube, 

on suspend l 'écoulement de l 'huile et on s 'assure que la t empéra ture 

n'a pas varié . Enfin, on plonge le tube g radué dans le bain-maric, 

en le faisant passer par l 'ouver ture ménag ée dans ce but, et après 

une immers ion de cinq minutes , on lit le nombre de divisions oc

cupées par le l iquide. Ce chiffre exprime pour la t empéra tu re de 

l 'expérience le degré de fluidité de l 'huile. 

L' ixomèlre de BARBEY est généra lement adopté en France par 

les laboratoires des Finances , de la Guerre et de la Marine, des 

Ponts et chaussées , par les principales Compagnies de-chemin de 

fer, etc.] 

[6. Viscosimètre universel de Chcrchcf/ski. — Cet appareil (fig. 08) 

est disposé de façon que l 'opérateur peut faire var ier à volonté : La 

longueur du tube par lequel s'effectue l 'écoulement du liquide en 

expérience ; l'orifice de ce t ube ; la t empéra tu re du l iqu ide ; la pres

sion qui produit l 'écoulement, laquelle, en out re , peu t res te r cons

tante pendant l 'expérience, si l 'on ent re t ient le n iveau du l iquide. 

Dans le cas contra i re , elle est variable. 

Il se compose d'une cuve en laiton, dorée ou nickelée in tér ieu

remen t , qui reçoit l 'huile à essayer . Elle est fixée dans une aul re 

cuve plus g rande , servant de ha in-mar ie pour le chauffage. Ces 

deux cuves sont reliées entre elles, d'abord par leurs fonds, au 

moyen d'un tube soudé au cent re , ensuite la té ra lement pa r trois 

pattes soudées dans l 'espace annula i re qui les sépare et qui m a r q u e n t 

aussi le n iveau de l'eau à in t roduire . La cuve in tér ieure est fermée 

par un couvercle portant trois ouver tu res tubulées . L 'une, centra le , 

reçoit une tige d'acier te rminée par un cône, qui sert de soupape et 

vient reposer sur l'orifice d 'un tube d 'écoulement mobile, s ' adaptant 

dans celui qui fixe les cuves par le cent re . Ce tube peut être r e m 

placé, de façon à faire var ier le d iamètre de l'orifice qui livre passage 

au liquide. Afin que la soupape tombe toujours b ien exac tement sur 

l 'ouver ture du tube qu'elle doit fermer, sa tige est guidée par une 

tubulure soudée sur une t raverse formant pont au -dessus de l 'orifice. 

Outre l 'ouver ture centrale , le couvercle est m u n i de deux au t res 
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tubulures excentr iques , l 'une pe rme t d ' introduire l 'huile à essayer , 

l 'autre un t he rmomè t r e . 

Le ba in-mar ie est m u n i ex té r i eu rement de trois suppor t s , dont 

l 'un reçoit une ampoule à décantat ion, dans 

laquelle on verse l 'huile à essayer, elle sert à 

en t re ten i r le n iveau constant dans la cuvet te 

in té r ieure , au fur et à mesure de l 'écoule

m e n t ; un aut re supporte un régula teur de 

t empéra tu re par lequel passe le gaz qui ali

m e n t e le brû leur ; le troisième est destiné À 

un tube g radué servant À recueillir le l iquide 

écoulé. Ce tube, ainsi rempli , peut ê t re porté 

dans le bain-marie et main tenu pendan t quel

ques minu tes , afin de pouvoir lire le volume 

du liquide À la t empéra ture de l 'expérience. 

Pour que la pression sur l'orifice soit t o u 

jou r s la m ê m e , le fond de la cuvet te in tér ieure 

por te un tube de trop-plein, qui. t raverse le 

ba in-mar ie et vient déverser le liquide qu'il 

reçoit dans un petit vase en verre , posé sur 

un anneau mobile au tour de l 'un des pieds du 

suppor t de l 'appareil . 11 faut donc verser dans 

l ' ins t rument l 'huile à essayer jusqu ' à ce qu'il 

en tombe dans le v e r r e ; on est ainsi averti 

que le niveau est at teint . Ce tube de trop-

plein est d'ailleurs mobile, afin de pouvoir 

varier à volonté la charge sur l'orifice ; celle-

ci se t rouve mesu rée par un index gl issant sur 

l 'un des pieds du suppor t qui est g radué dans 

ce but . 

L'huile écoulée est reçue dans des tubes de verre divisés de telle 

sorte que la lecture représente le nombre de cent imètres cubes qui 

s 'écoulerait en une heure , sous la condit ion que l 'expérience du re 

dix minu te s . 

Pour faire un essai, on commence par ne t toyer parfa i tement la 

cuve in té r ieure , ce qui se fait a isément avec l 'essence de pétrole . 

On monte ensui te les diverses pièces de l 'appareil , comme l ' indique 

F i g . fiS. — Viscos imèlre 
universel de Chercheffski. 
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la figure et l'on rempli t le ba in -mar ie d'eau jusqu 'au niveau des 

trois traverses horizontales. On choisit parmi les tubes d 'écoulement 

celui dont on doit faire usage et on le fixe dans le tube centra l . On 

règle la hau teu r de l'huile dans la cuvet te en déplaçant convena

b lement le tube de trop-plein, d 'après la graduat ion de la fige du 

support ; on met en place le ve r re , et l'on verse l 'huile dans la 

cuvette , jusqu'à ce qu'où observe le passage du liquide par le t rop-

plein. Lorsqu'on veut opérer sous pression constante , on met en 

place éga lement l 'entonnoir à décantat ion, garni d'huile, et l'on 

règle son écoulement de façon à observer la continuité du déver

sement en gout tes par le Lrop-plein. 

L'expérience é tant ainsi préparée , on soulève la soupape et l 'on 

tourne la tige pour qu'elle res te levée, r e t enue par une goupille 

d 'arrêt disposée à cet effet. Au m ê m e moment , on déclanche un 

compteur à secondes, ou bien on note l 'heure sur une mon t r e à 

secondes. Au bout de dix minutes exac tement , on laisse re tomber 

la soupape ; on ret i re le tube g radué et on le por te dans le bain-

marie . Un autre tube gradué peut remplacer le précédent , ce qui 

pe rmet de faire imméd ia t emen t une seconde expér ience , pendan t 

laquelle on a tout le loisir de lire et de noter le volume recueilli 

dans le p remier tube. 

Pour déduire de ces expériences la viscosité du l iquide, il faut que 

l ' ins t rument soit taré , en observant dans les mêmes condit ions 

l 'écoulement d'un liquide type, huile ou eau ,par exemple . 11 convient 

de r emarque r que tes volumes recueillis dans un m ê m e temps seront 

d 'autant plus considérables que la fluidité sera plus g r a n d e , au t r e 

m e n t dit que la viscosité sera moindre . Le rappor t direct des volumes 

mesu re donc la fluidité relative, tandis que le rappor t inverse est la 

viscosité relat ive. 

Supposons que l'on ait pris pour t e rme de comparaison une huile 

type donnau t avec un orifice de 3 mil l imètres et sous une charge de 

5 cent imètres un vo lume de 2 5 cen t imèt res cubes en dix minu tes , à la 

t empéra tu re de 20°,et qu 'une aut re huile expér imentée dans les mêmes 

conditions et à la môme t empéra tu re , n 'ait donné que 20 cent imètres 

cubes dans le m ê m e temps , la fluidité sera représentée par le rapport 
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tandis que la viscosité sera donnée par le rappor t 

25 _ 5 
20 " 4 • 

Il se présente des cas où la fluidité de l 'huile est trop g rande , et 

que le tube gradué est rempl i en moins de dix minu tes . On opère 

alors dans un temps moindre , par exemple, cinq, deux ou m ê m e 

une minu te . Pour faire une compara ison correcte, ou doit alors 

mulLiplier les résul ta ts par deux, cinq ou dix, afin de les r a m e n e r à 

ce qu'ils auraient été si l 'expérience avait duré dix minutes effec

t ivement . 

Notons, enfin, qu 'avant de commencer l 'expérience, il faut a t t endre , 

na ture l lement , que la t empéra tu re du bain et celle de l 'huile aient 

a t te int la valeur fixée et il convient de chauffer t rès len tement , afin 

que l 'équilibre s'établisse dans toute la masse . C'est une condit ion 

t rès impor tan te à observer , car la viscosité varie r ap idement avec 

la t e m p é r a t u r e / 

c . D é t e r m i n a t i o n e x a c t e d u f r o t t e m e n t i n t é r i e u r a b s o l u e t d e l a 

v i s c o s i t é s p é c i l i q u e . — Comme on l'a déjà dit, leviscosimèlre CVEXGLER 

ne pe rme t pas de dé te rminer le f rot tement in tér ieur absolu ou la 

viscosité spécifique rappor tée à la viscosité de l 'eau à 20° — 1 ; 

cependan t UBBELOHDE a dans ce.-: derniers t emps établi une formule 

de conversion hydrodynamique , à l'aide de laquelle la viscosité 

spécifique peut ê t re calculée avec les degrés ENGLEH (voy. p . lob). 

Sous la dénomina t ion de f rot tement in tér ieur absolu, on désigne 

la force expr imée en mesu re absolue, qui est nécessaire pour 

pousser une couche liquide de 1 cen t imèt re carré de surface sur une 

couche de m ê m e g randeur , distante de 1 cent imèt re avec une vi

tesse de 1 cent imèt re par seconde. Pour l 'eau à 20°, ¡ 1 = 0,010164. Mais 

ord ina i rement , on pose la viscosité de l'eau = 1 et l 'on rappor te à 

cette un i té la viscosité d 'autres liquides ; c'est la signification qu'a 

dans ce qui suit la viscosité spécifique. 

1. Détermination directe exacte de la viscosité spécifique. — La 

méthode le plus f réquemment employée pour dé t e rmine r la vis

cosité spécifique, bien que trop compliquée pour les usages o rd i -
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naires , est basée sur la dé terminat ion du temps d 'écoulement dans 

des tubes capillaires, et la formule de I'OISEUILLE découver te par voie 

empir ique t rouve ici son application 1 : 

8ul 
t . 

Dans cette formule, y. est le f rot tement in tér ieur absolu, p la pres

sion en g r a m m e s par cen t imèt re cube, r le rayon du tube capillaire 

d 'écoulement , / sa l ongueur en cen t imèt res cubes, v le volume 

écoulé en cen t imè t re s cubes, t le temps d 'écoulement en secondes . 

En out re , HAGENBACU a mont ré que la formule précédente n 'est 

qu 'un cas part iculier de la formule générale : 

r1 ~= 
-pr* 

2 T! 
~ 1 0 

et le cas dans lequel le deux ième terme est si peti t qu'il peut ê t re 

a . négl igé. Cela ne se rencont re que pour l'eau avec des ca

pillaires très étroits et très longs . 

La figure 60 monLre une forme de capillaire indiquée 

pour l 'objet en quest ion par OSTWALD. On int rodui t par a 

une quant i té pesée de liquide et au moyen d 'une pression 

d'air exercée sur a on refoule le liquide dans le capillaire 

b, j u squ ' à la marque c. On observe le temps qu'emploie le 

volume de liquide qui se t rouve ent re c et d pour s 'écouler 

par le capillaire. L'appareil est placé dans un thermosta t , 

taré avec de l'eau et la valeur relat ive du f rot temeul in

terne, rappor té à l ' eau (viscosité spécifique), est dé te rminée 

par comparaison des temps d 'écoulement respectifs. 

Avec l 'appareil d'OsivAi.n, on est obligé de dé terminer le 

Yio. 69. — poids spécifique du liquide et d'eu tenir compte dans le 
Capil la i - i i 
res d'Ost- c a i c u l -

wald. L'essai des huiles à f rot tement in tér ieur intense est dif

ficile à effectuer avec de pareils capillaires, qui sont suffisamment 

étroits pour donner des valeurs exactes pour l 'eau employée au 

1 [COMME ON L'A VU PRÉCÉDEMMENT (p. 143), le VISCOSIMÈTRE de DE GUOHKRT 

ET DEMICHEL EST BASÉ SUR LES LOIS DE POISEUILLE, RELATIVES À L'ÉCOULEMENT DES 

LIQUIDES DANS LES TUBES CAPILLAIRES.] 
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ta rage , parce que le temps d 'écoulement des huiles esL beaucoup 

trop long. C'est pour cela que J.TRAUUE 1 er 

s'est servi d 'une série de capillaires de 

d iamètres différents, dont il tara le 

plus étroit avec de l 'eau, tandis que 

les au t res furent tarés success ivement 

avec des huiles de viscosité de plus en 

plus g rande . Les capillaires (fij. 70) 

furent, par aspirat ion en a, rempl is 

avec l'huile jusqu 'à ta m a r q u e c, puis 

reliés en e avec un vase de MARIOTTE, 

produisant une pression constante de 

i l cent imètres d'eau et on dé termina 

le temps pendan t que le volume ^ > \ 
d'huile coulait entre C et d. Mais il Fig. 70. — Capillaire de Traube. 

n'étai t pas tenu compte dans cet essai de l 'action du poids spécifique 

des huiles, ni de la quanti té res tant adhérente aux pa

rois de la boule, dont les effets, avec des huiles de v i s 

cosité différente, sont t rès différents et se font sentir | | 

à un très hau t degré . 

UBRELOHDE emploie des capillaires (fig. 71) qui évitent 

ces deux causes d 'erreur . Le remplissage se fait par e 

avec aspirat ion en a et la quant i té de liquide aspirée est 

telle qu'elle remplisse la part ie du tube comprise entre 

c et rf,. Maintenant on dé te rmine le temps que, sous 

une pression d'air cons tante artificielle agissant en e, 

la boule l>i me t à se rempl i r jusqu 'à la m a r q u e ct. La d\-\ ^ 

peti te différence de n iveau cdt au c o m m e n c e m e n t de 

l 'expérience est à la fin de celle-ci c'd et pendant l ' ex 

pér ience elle s 'annule par conséquent complè tement 

dans son effet, de sorte que l'action du poids spécifique 

est é l iminée . 

Comme le temps pendan t lequel bi se rempl i t est 

mesu ré , on compare toujours les mêmes volumes ; il en Fig. 71. — Ca
pillaire d'Ub-

résul te que les e r reurs dues au liquide reste adhé ren t beiohde. 

H H 
X 

1 Zeitschrift des Vereins der deutscher Ingenieure, 1887, p . 2 3 1 . 
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V 50 100 750 ZOO 260 300 J50 WO '/50 500 
SPEZIFISCHE ZÄTUGKEIT BEZOGEN AUFLFÀSAERU/M 2Û°=4 

-Fig. 72. — Graphique montrant la relation de la viscosité spécifique, rapportée à 
l'eau à 20° = 1, avec les degrés Engler et le poids spécifique de l'huile. 

Flüssigkeitsgrade nach Engler : Degrés de fluidité d'après Engler ; Spez. Gewicht '. 
poids spécifique ; Spezifische Zähigkeit bezogen auf Wasser von 20° — 1. Viscosité 
spécifique rapportée à l'eau à 20° = 1. 
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dans la boule sont éga lement é l iminées. A l'aide de ces capillaires 

on dé termine la viscosité spécifique d'un grand n o m b r e d'huiles 

rappor tées à l'eau à 20° prise comme unité et on vérifie la formule 

suivante servant au calcul de la viscosité spécifique avec les degrés 

EN G LE H. 

2° Calcul de la viscosité spécifique d'après les degrés ENGI.EH. 

La formule de conversion employée dans ce but par UBRELOUDE 
est : 

Dans cette formule : 

x = la viscosité spécifique cherchée ; 

S — le poids spécifique de l'huile à la température de l'expérience ; 
fe = le degré E^GLEH de l'huile. 

La formule permet une constatat ion facile de ce fait é tonnan t que 

la viscosité réelle est eu moyenne sept fois aussi g r a n d e que les d e 

grés EXGLER, éga lement rappor tés à l 'eau à 20° = 1. 

Si, par exemple , l'on introduit dans la formule p récéden te les 

valeurs pour l'eau à 20°, on a: 

Comme on le voit, la part ie négat ive qui se t rouve dans la p a r e n 

thèse est à peu près six fois aussi g rande que l 'expression tout en 

tière. Mais la par Lie négat ive est l 'expression du travail qui doit être 

dépensée pour communique r à l 'eau s ' écou lan t l a vi tesse d 'écoule

men t ( g m i ) 2 j . Ce travail dans l 'appareil d'ExGL&R est pour l 'eau, 

à cause de sa g rande vi Lesse d 'écoulement , environ six fois aussi 

grand que le travail nécessaire pour su rmon te r la viscosi té . 

Par suite de cela, le temps d 'écoulement de l'eau dans cet appa

reil est environ sept fois plus grand que celui qui correspondra i t à 

la viscosité spécifique. 

Avec des degrés ENGLKR élevés (si f e est plus grand) , la première 

partie de la paren thèse devient plus g rande dans la m ê m e p r o p o r 

tion, comme la deuxième part ie devient plus pet i te . Pour le degré 

fi 
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ENGLER O, la part ie néga t ive ne s'élève plus qu'à 5 p. 1 0 0 de la va

leur entière et pour f e ~ 1 0 seulement à 1 p. 1 0 0 envi ron , de sorte 

qu'à partir de là elle peut èLre p ra t iquement négligée 1 . Au-dessus 

de / e — 1 0 , on peut par conséquent se servir pour le calcul de la 

formule simplifiée : 

(11) x = S . 7 , 3 1 7 . fe. 

Comme tous les temps d 'écoulement sont rappor tés à une valeur 

en eau sept fois trop g rande , tous les degrés ENGLER au -des sus de 

f e ~ - 1 0 sont environ sept fois trop peti ts , c o m m e le mon t r e la for

mule II. 

D'après le graphique précédent (flg. 72 ) qui mon t r e la relat ion de 

la viscosité spécifique, rappor tée à l 'eau à "20° — 1 , avec les degrés 

ENGLER et le poids spécifique de l 'huile, on peut t rouver i m m é d i a t e 

men t la viscosité cor respondant au degré ENGLER constaté et au 

poids spécifique de l 'huile. 

Exemple : 

D e g r é ENGLEH, fe = 3 0 , 0 

Poids s p é c i f i q u e — = 0,!) 

V i c o s i t é s p é c i f i q u e —- 1 0 7 , 0 

Comme les premier et second termes de la formule 1 dépenden t 

tout par t icul ièrement de / e, la relation des deux te rmes se modifie 

le plus dans le voisinage du degré ENGLER 1. Entre fe=\ elfe 

= 2 l'influence de t rès peti tes e r reurs d 'expériences est pour cette 

raison si g rande qu'il n 'es t pas possible de dé te rminer avec une 

exactitude suffisante la viscosité spécifique de substances très fluides 

comme le pétrole , par exemple, dont la viscosité = 1 ,02 — 1,2 au 

viscosimètre d'ExGLEH. Il faut alors avoir recours , avec ces substances , 

au viscosimètre à pétrole de IJKBELOIIDE décrit p r écédemmen t 

([). 48). 

( ') Ces i n d i c a t i o n s e x p l i q u e n t le fait, c o n s t a t é par moi il y a 20 ans , que 

les v i scos i tés re la t ives , r a p p o r t é e s à l 'hui le de navet te pr ise pour u n i t é , d é 

t e r m i n é e s d'apn'îs ENGLER et TRAURE, c o n c o r d e n t assez b i e n . IIOLDE. 
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V I I . E s s a i m é c a n i q u e d e s h u i l e s s u c l e s m a c h i n e s d ' é p r e u v e 

( f r i c l o i n é l r e s ) 

L'essai mécanique immédia t de la valeur du frot tement des huiles 

a souvent lieu dans la prat ique sur des dispositifs s imples adaptés 

aux besoins in tér ieurs de la fabrique, dispositifs qui consistent en 

touril lons d 'épreuve avec coussinets , t he rmomèt re pour m e s u r e r la 

t empéra tu re et appareils divers pour la mesure de la force néces

saire pour produire la roLation des arbres (par exemple , pour la 

mesure de la consommat ion de courant , lorsqu'i l s'agit de machines 

dynamo-électr iques) ; la mesure de celte force fournit des indica

tions sur l ' intensité du f rot tement dans le coussinet d 'épreuve 

graissé, lequel est construi t dans ses dispositions essentiel les de 

façon à se rapprocher autant que possible des coussinets de t r a n s 

mission de la fabrique ou d 'autres coussinets qu'il y a lieu de consi

dérer pour se former une opinion sur l'huile examinée . 

C'esl à des usages plus géné raux que doivent servir les machines 

d 'épreuve des huiles ou les frictometres, qui p e r m e t t e n t de déter

mine r d i rec tement ou indi rec tement les coefficients de frottement, 

c'est-à-dire la résis tance de f rot tement rédui te à l 'unité de la p r e s 

sion et de la vi tesse. 

Le coefficient de f rot tement dépend non s e u l e m e n t do la pression 

des surfaces en contact et de la vitesse de rota t ion de l 'a rbre , mais 

encore de la t empéra tu re et de l 'épaisseur de la couche du lubr i 

fiant, qui est e l le-même influencée pa r le m o d e de graissage ; il dé

pend en outre du métal des coussinets et des touril lons, ainsi que 

de la disposition plus ou moins parfaite de ces organes , etc . 

Mais les différents frictometres diffèrent beaucoup dans les prin

cipes de leur construction et aussi dans les condit ions qui v iennent 

d'être m e n t i o n n é e s non seu lement les uns des aut res , mais aussi 

des machines de construct ion e x t r ê m e m e n t variées employées dans 

la prat ique ; c'est pour cela que les coefficients de f rot tement dé ter 

minés sur les frictometres ne sont pas comparables d i rec tement 

entre eux o,L ne peuven t pas non plus être appl iqués tels quels aux 

cas pra t iques ; ils ne conviennent tout d 'abord que pour les condi

tions de travail sur les machines employées dans le m o m e n t et ils 

peuvent ici pe rmet t re des comparaisons utiles et cer taines considé-
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1 Elle est fournie par la Deutsche Waffen-und Munitionsfabrik, de Karls

ruhe. Pour sa description détaillée, voy. Mitteilungen, 1890, 1. 

ra t ions généra les relatives à la quest ion de la résis tance de frotte-

meiiL des surfaces gra issées . 

Pour maints usages, par exemple , pour le gra issage des cylindres 

des machines à vapeur , des cylindres des moteu r s à gaz, etc. , les 

conditions qui conviennent pour ces organes ne sont réalisées sur 

aucun des frictomèlres usi tés. 

Lors du choix des huiles pour ces usages et en généra l dans tous 

les cas, dans lesquels les conditions d'emploi ne peuvent pas être 

exactement caractér isées , mais être s eu l emen t indiquées sommai re 

ment , on a recours aux huiles types dont le bon usage a été con

sacré par la pra t ique , ou bien on effectue des expériences immédia

tement prat iques sur les machines en quest ion, avec déterminat ion 

s imul tanée de la consommat ion . Dans le p remie r cas, les types 

d'huile éprouvés par l 'expérience seront en général suffisamment 

caractér isés par des essais chimiques et physiques . 

.4 . M a c h i n e d e .1Inrt>-us . — Cette machine , qui re la t ivement au 

principe de la mesure du frot tement est une imitation de celle de 

THURSTON, est construite depuis 1 8 ans environ sous la forme d'un 

pet i t modèle , disposé pour les besoins de la prat ique (fig. 72 ) L 

Elle est applicable aux cas les plus fréquents des coussinets des 

a rbres hor izontaux des t ransmissions et autres coussinets d 'axes . 

La machine pe rme t d 'essayer les huiles dans des conditions va r i a -

Ides de viLcsse, de pression et de t e m p é r a t u r e et elle est employée 

depuis plus de 2 0 ans dans l'Office royal d'essais des ma té r i aux de 

Gross-LichLerfelde. *• 

Elle se compose essent ie l lement de l 'arbre a, du tourillon d 'épreuve 

b, auquel sont communiquées par l ' intermédiaire d 'une courroie sans 

fin des vitesses superficielles de 0 , 5 — 1,0 et 2 ,0 mèt res par seconde, 

du corps pendulai re d e p ivotant sur le tourillon et qui por te les 

coquilles du coussinet , d 'un dispositif de refroidissement par l 'eau, 

qui règle la t empéra tu re de la couche lubrifiante, et enfin d 'un ap

parei l enregis t reur , inscrivant sur une bande de papier l 'ampli tude 

de l 'oscillation du pendule . 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



HUILES DE GRAISSAGE 

L e b a i n à immers ion / p r o d u i t le gra issage ; cependant , on peu t 

aussi employer dans ce but d 'autres disposilifs. Par l ' ex t rémité pos

té r ieure de l 'arbre perforé suivant la l o n g u e u r pénè t re un tube à 

i'ig. 72. — Machine de Mai-teue. 

eau c, qui à l'aide d 'une p o m m e d'arrosoir refroidit ou réchauffe le 

touri l lon creux b. La t empéra tu re des coquilles du coussinet peu t 

ê t re ainsi portée à un degré dé te rminé , qui doit ê t re appropr ié à la 

vi tesse de rotat ion et à la pression. 

Le tourillon d 'épreuve, d'un d iamèt re de 100 mil l imètres et d 'une 

longueur de 70 mil l imètres , doit être en acier tenace et dense ; il 
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doit en out re êLre e x t r ê m e m e n t propre , par fa i tement cyl indrique et 

sa surface doit être polie et très br i l lante . Les coquilles du coussinet 

sont polies avec du rouge d 'Angleterre et de l 'huile j u s q u ' à ce que 

dans un cer ta in n o m b r e d 'expériences avec de l'huile de navet te , 

pure effectuées dans les m ê m e s condit ions, on ait observé les m ê m e s 

ampli tudes d'oscillation du pendu le . 

Le coefficient du f rot tement est m e s u r é par l'ampliLude de l 'os

cillation du corps pendula i re d. La pression superficielle agissant 

sur la couche lubrifiante est produi te par le compresseur e de NAPOLI. 

Cet appareil est vissé dans le corps de tête et à l 'aide d 'un pisLon 

il presse sur la coquille supér ieure du coussinet . La pression se 

t ransmet p a r l a plaque de tête du piston et par le disque en caout 

chouc formant fermeture à l 'eau qui se t rouve dans la cavité s u p é 

r ieure du compresseur et de là au manomèt r e g. 

Pour qu'il puisse êLre produi t une pression aussi uniforme que 

possible sur Loutes les parLies des coquilles du coussinet , on n ' em-

par l 'huile soumise à l'essai, dans laquelle plonge le côté inférieur 

du tourillon, eL un graissage abondant est ainsi assuré , indépen

damment de ces coussinets, on en emploie avec coquilles pleines. 

Le réservoir à huile est à double paroi et disposé pour le réglage 

de la t empéra tu re de l'huile de façon qu'on puisse faire arriver 

entre ses parois de l 'eau froide ou de l 'eau chaude ou m ê m e de la 

vapeur , si c'est nécessaire. Les thermomèt res , de 0 à 120°, qui sont 

logés dans les coquilles inférieures du tourillon, sont courbés, 

à angle droit et fixés dans le corps en fonte. L'ampli tude des oscil

lations du pendule , inscrite au tomat iquement donne la mesure 

de l ' intensilé du f rot tement et par suite du coefficient de frotte

ment . 

Fig. 73. — Tourillon 

ploie pas des coquilles enveloppant complè

t emen t le touril lon, mais trois bandes étroites 

qui sont placées à des distances égales a u 

tour du touril lon (fig. 73). Ces bandes sont 

fixées sol idement dans le corps pendula i re 

en fonte, qui embrasse le tourillon si étroi

tement qu 'entre l u i - m ê m e eL ce dernier il 

ne reste qu 'un espace de 0,5 mill imètre en

viron. Cet espace esl très facilement rempli 
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Dans l'Office d'essai des ma té r i aux , on effectue les essais sous les 

pressions et aux tempéra tures suivantes : 

Q 
Avec n = * — 

' «A 
10 25 40 sa 66 80 93 106 119 132 H5 158 at j 

Et t 0<",5 par sec. 
» 1, 0 » 
» 2, 0 » 

22,0 
23,5 
31,0 

22,8 
26,8 
34,5 

23,b 
30,0 
38,0 

24,1 
33,2 
41,7 

25,4 
36,8 
45,3 

27,0 
40,7 
48,6 

29,4 
45,0 
54,5 

33,0 
49,5 
59,5 

28,5 
55.0 
65,5 

45,0 
61,4 
72,0 

52,0 
68,0 
49,0 — 

tIJ'5 i 
Q | ' 

Dans la formule , Q est la charge totale en k i logrammes et / la sur

face frottante d 'une coquille de coussinet en cent imèt res carrés . 

Après que l'on a a t te int exactement la t empéra tu re d 'expérience, 

on laisse tourner la machine encore pendan t 5 minu te s environ. 

L'amplitude des oscillations du pendule peut pendant ce temps di

minue r encore un p e u ; mais pour la pra t ique , il n 'est pas possible 

d 'a l tendre j u squ ' à ce qu'elle ne change plus , d 'autant plus qu 'on 

n 'obt ient pas par ce moyen des résul ta is beaucoup différents. 

Le contrôle de l'étai. normal des surfaces frottantes est effectué 

c o m m e il suit ; on essaie de t emps en temps sur la machine une 

huile de navette raffinée fraîche, que dans ce but on conserve dans 

des flacons bouchés avec soin. Les coefficients de f ro t tement doi

vent dans les m ê m e s conditions d 'expérience êLre les -mèmes , sauf 

une différence de lu p. 100 comme limite d 'er reur . S'il n 'en est pas 

ainsi, il faut laisser tourner la machine sous une pression moyenne 

(quelquefois pendan t une semaine) , jusqu ' à ce qu'elle soit r evenue 

à l 'état no rmal . 

[ B . A p p a r e i l d e T l i u r s t o n H e n i l c r s o n . — Cet apparei l (fig. 74), du 

genre du précédent , pe rme t de consta ter en m ê m e temps à quel de

gré les mat ières lubrifiantes sont susceptibles de d iminuer le frotte

m e n t et réchauffement qui se produi t en service. L'arbre repose sur 

un palier par l ' intermédiaire de ses deux tourillons et est ent ra îné 

par une poulie. Un compteur p e r m e t de mesure r le nombre de ses 

révolu t ions . Sur le touri l lon an té r i eu r de l 'arbre, qui const i tue le 

touril lon d'essai, est suspendu un pendule lourd, oscillant entre les 

deux coquilles d 'un coussinet , dont l ' inférieure peut être pressée 

contre l 'arbre à l 'aide d'un ressorL. Lorsque l 'arhre t ou rne , le 

H O L D E . — Analyse des huiles. H 
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pendule est ent ra îné dans le sens de la ro ta t ion, et l 'on peu t lire la 

déviation au moyen d'un index, qui vient se placer en regard des di

visions d 'un arc g radué iixé sur le palier (voy. la figure). On peut 

consta ter de m ê m e sur l 'échelle verticale que por te la tige du p e n 

dule la pression exercée sur l 'unité de surface du tourillon. La co

quille supér ieure du coussinet est munie d 'un the rmomèt re iiidi-

Fig. 74. — Appareil de Thurs ion- L'huile qui donne la plus petite dé-

viation du pendule pour un plus 

g rand nombre de tours et une m ê m e élévation de tempéra ture est 

celle que Ton doit préférer.) 

[V. P e n d u l e d ' e s s a i d e B a i l e y . — Cet apparei l (flg. lo) se compose 

d'un support fixe et d'un pendule pesant , dont la pointe se m e u t de

vant un cercle g radué . Un bras r igide fixé à la colonne supporte un 

plan d 'épreuve horizontal . Une bielle, articulée à la tige du pendule , 

entra îne [dans 'scs oscillations un petit disque frottant sur le plan 

d 'épreuve, en lui communiquan t un m o u v e m e n t alternatif. Si donc 

on met une petite quanti té de l 'huile à essayer entre les deux sur

faces frottantes, les oscillations du pendule seront d 'autant plus ra 

p idement ralent ies que l'huile sera moins convenable pour le g ra i s 

sage. 

quan t la t empéra tu re à chaque ins

tant de l 'essai. Une colonne robuste 

suppor te le tout. 

Pour effectuer une expér ience , on 

verse l 'huile à essayer sur le coussi

net bien net toyé , en la faisant couler 

par un trou disposé à cet effet. On 

note les indications du the rmomèt re 

eL du compteur de tours, puis on fait 

tourner l 'arbre à raison de 200 à 300 

tours par minu te , tous les 500 ou 

1 000 tours, on note la t empéra ture 

et la déviation du pendule sur l'arc 

g radué . Lorsque la t empéra tu re s'est 

élevée à 30° environ, par suite du 

frot tement , on arrête l 'appareil, 

Henderson. 
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Le pendule de BAILEY est employé pour la comparaison des huiles 

d 'hor loger ie . Il pe rme t aussi de se rendre compte de l'action oxy

dante sur la couche mince de l'huile soumise à l 'essai.J 

I I . A p p a r e i l ( l e D c l t i n a r ' . — Cet appareil 2 (fig. 76) se compose de 

deux parties, du frictomètre p r o 

prement dit et du moteur qui doit 

l 'actionner. Les organes essentiels 

du frictomètre sont un gra isseur à 

bague , dans lequel est placée l 'huile 

à essayer, et un arbre m u n i de 

deux volants . Le cha rgemen t est 

produit un iquemen t par le poids de 

cet a rbre , plus celui des volants . 

L'huile employée pour le graissage 

peut, au moyen d'un serpent in 

chauffeur, placé dans le coussinet 

d'essai ou à l 'aide d'un disposiLif 

de chauffage électr ique, ê t re po r 

tée à une tempéra ture dé te rminée , 

qui est m e s u r é e à l 'aide d 'un ther

m o m è t r e . 

Au moyen d'un moteur , il est 

communiqué à l 'arbre et aux vo

lants une vitesse de rota t ion de 

1800 tours par minu te , et un dis

positif simple pe rme t de débrayer 

le moLeur pendan t que l 'arbre 

t ou rne . 

La mesu re est effectuée d 'une façon e x t r ê m e m e n t simple pa r d é 

terminat ion du temps de rota t ion du frictomètre por té à une vitesse 

de 1800 tours par minu te , temps compté à par t i r du débrayage du 

moteur . Plus longtemps le fr ictomètre r e s t e en m o u v e m e n t , plus est 

faible la rés is tance due au frot tement dans le couss inet . 

I N C H E S 

Pendule d'esfai de Pailey. 

1 H . D E T T M A H , Neue Versuche über Lagerreibung nebst neuer Berechnungs

methode derselben, in Dingler's Journal, d900, p. 88. 
8 F a b r i q u é par L A H S I E Y E R et Co, F r a n k f o r t - a - M . 
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Fig. Tu. — Appareil de Dellmar, 

50 k i logrammes par cenLimètre carré et au-dessus . C'est là que se 

t rouvera i t le principal défaut de l 'appareil . 

E . M a c h i n e d e F e i n - I i a p l f l . — Cette machine est représentée 

en coupe verticale par la figure 77. Elle se compose de l 'é lectromo-

teur M, avec arbre vertical qui me t en rota t ion un pivot S. Celui-ci 

tourne sur la crapaudine Z dans l 'huile à essayer et il peu t ê t re 

chargé au moyen du poids G mobile sur un bras de levier. A l'aide 

d'un dispositif de chauffage, la t empé ra tu re peut ê t re modifiée à v o 

lonté et mesurée au moyen du the rmomèt re T. La consommat ion de 

force du moteur , dépendant de la résis tance due au frot tement 

dans le coussinet d'essai, est mesurée avec des in s t rumen t s de pré

cision. Le nombre des rota t ions du pivot, qui peut être réglé , est 

indiqué par le g i romèt re U. Comme on le voit, l'axe de la machine 

se m e u t dans une crapaudine . UBHELOHDE (communicat ion person-

1 S. K A P F F , Dingler's Journ., 1900, p . 608 et '/.eitsch. d. [Vereines d. Ing., 

1898 et 1901. 

L'essai a lieu avec l 'appareil sous une pression, toujours la m ê m e 

et très peu élevée, de 3 k i logrammes seu lement par cent imètre 

carré , tandis que dans la pra t ique , les press ions s 'élèvent jusqu 'à 
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nelle) admet que les vitesses différant les unes des autres que l'on 
observe avec les c rapaudines en des points différents des surfaces 
frottantes, la force centrifuge, etc. , nuisent à la comparaison avec 

Appareil de Fein-Kapff. 

les résis tances totales du frot tement se produisant dans les coussi
nets des t ransmissions ordinaires avec axe horizontal et ont plus de 
rapport avec les résis tances se manifestant "dans les turbines avec 
pivot, etc. Mais, suivant KAPFF, les influences signalées, comme des 
expériences pra t iques l 'auraient mon t r é , sont si peu impor t an te s , 
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que la machine serait cependan t tout à fait convenable pour la 

comparaison prat ique des huiles pour t ransmiss ions , pour cylindres 

et pour machines , etc . 

F . A p p a r e i l d e W i l k e n s
 l . - - C e t apparei l se compose essent ie l 

l emen t de la chambre close K (fig. 78 et 79), à l ' intér ieur de laquelle 

tourne une roue à ailettes dans l 'huile lubrifiante à essayer. A la 

chambre R se ra t tachent les deux tubes ascendants en verre R et 

Rj, qui sont remplis à peu près jusqu 'à la moitié d e leur h a u t e u r 

avec l'huile à essayer. S l'on met la roue à ailettes en m o u v e m e n t , 

l 'huile contenue dans la chambre R participe au mouvemen t , tan

dis que l'huile renfermée dans les tubes R et R,, après s 'être mise 

à un certain n iveau dans chacun d 'eux, reste immobi le . Le m o u v e 

m e n t do l'huile dans la chambre , par suite de la résistance du frot

t ement qui s'y produi t , fait que la colonne liquide mon te dans 

l 'un des tubes et descend dans l 'autre , de sorte que la différence de 

7? 

Fig. 78. Fig. 79. 
Appareil de Wilkens. 

1 W i l k e k s , Elektrotechiische Zeitschrift, 1904, Heft 7. 
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HAUTEUR DES DEUX LIQUIDES DONNE UNE MESURE DE LA RÉSISTANCE^DU 

FROTTEMENT INTERNE DE L'HUILE LUBRIFIANTE. 

LA CONSOMMATION DE FORCE DE LA ROUE À AILETTES ACTIONNÉE PAR UN 

ÉLECTROMOTEUR DOIT ÊTRE DÉTERMINÉE; L'HUILE À ESSAYER DOIT AUSSI ÊTRE 

CHAUFFÉE À LA TEMPÉRATURE REQUISE À L'AIDE D'UN DISPOSITIF CONVENABLE. 

LA FIGURE 8 0 REPRÉSENTE L'APPAREIL COMPLET. 

Fig. 80. — Appareil de Wilkens complet . 

SUIVANT L . UBBELOUDE, LE FROTTEMENT INTERNE NE PEUT PAS ÊTRE DÉ

TERMINÉ EXACTEMENT AVEC CET APPAREIL, PARCE QUE LA DIFFÉRENCE DES 

HAUTEURS EST INFLUENCÉE PAR LE MOUVEMENT GIRAÎOIRE ET LES COURANTS 

SE PRODUISANT AVEC DES INTENSITÉS DIFFÉRENTES AVEC LES HUILES DE FROT

TEMENT INTERNE DIFFÉRENT, AINSI QUE PAR LA VITESSE DE ROTATION DE LA 

ROUE À AILETTES. 

[ « . A p p a r e i l d e B o u l t . — CET APPAREIL (fig. 8 1 ) . DESTINÉ À L'ESSAI DES 

LUBRIFIANTS POUR CYLINDRES DE MACHINES, PERMET DE FAIRE L'ESSAI DE 

GRAISSAGE À LA TEMPÉRATURE À LAQUELLE L'HUILE DOIT ÊTRE EMPLOYÉE DANS 
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la prat ique. Il comprend les o rganes suivants : a) Un coussinet spé

cial extensible, s 'ouvran t sous l 'action d 'un ressort à boudin et frot

tant par sa surface ex té r ieure contre la paroi in té r ieure d'un bain-

marie circulaire ; un sys tème de deux vis de réglage , dont l 'un fait 

saillie au cent re de l 'appareil et pe rme t de compr imer le r e s so r t ; 

b) Un brû leur de BUNSEN; C) Un the rmomèt re gradué en degrés , in

diquant en m ê m e temps les pressions correspondant aux t empéra 

tures de l 'échelle ; d) Un d y n a m o m è t r e . Le ba in-mar ie renferme une 

huile lourde, qu 'on y introdui t à l 'aide d'un petit en tonnoir recourbé , 

jusqu 'à ce qu'elle déborde par le trou ménagé à la part ie supér ieure 

que l'on ferme ensui te avec un bouchon à vis. 

Pour se servir de l 'appareil , on commence par examiner si les sur

faces frottantes sont parfa i tement p ropres ; dans ce but , on serre les 

Fig. 81. — Appareil de Boult. 
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vis de pression compr imant le ressor t , ce qui p e r m e t d 'enlever com

p lè tement le ba in-mar ié et de vérifier l 'état de ses surfaces. Celles-

ci ayant été ne t toyées avec soin, on verse par-dessus une quant i té 

nécessaire du lubrifiant à essayer et l'on r eme t le bain-marie en place. 

On desserre ensuite les vis de pression pour p e r m e t t r e au ressor t 

de donner toute son expans ion , après quoi on a l lume le b rû leur de 

BUNSEN. Quand le t he rmomè t r e indique la t empéra tu re à laquelle le 

lubrifiant doit être soumis dans le cylindre à vapeur , on m e t l 'appa

reil en rotat ion et on le laisse tourner jusqu 'à ce qu'il ait, par exem

ple, 5 0 p. 1 0 0 d'élévation de friction, pa r r appor t à celle qu' indiquait 

le d y n a m o m è t r e au début de l 'expérience. 

Le chiffre qui vient d 'être indiqué est une limite convenable pour 

l 'essai. Mais dans certains cas, il est préférable de faire tourner l ' ap

pareil, j usqu ' à ce que l'on ait 1 0 0 p. 1 0 0 d 'augmenta t ion de friction, l ' 

n'y a aucun avantage à pousser l 'essai au delà, car l 'huile est impro

pre à fournir un service plus prolongé et on court le danger de 

rayer les surfaces froLfantes. Il est in téressant de connaî t re le che

min parcouru par les surfaces frottantes pendan t l 'essai. Il suffit 

pour cela de lire les indications du compteur avant et, après l 'essai, 

de re t rancher la première lecture de la seconde; la différence repré 

sente le nombre de tours . Les surfaces frottantes pa rcouren t deux 

tiers de pied anglais ( = 0 , 2 0 3 2 m è t r e ) p o u r une résolution ; le nombre 

de pieds (1 pied = 0,30179 mètre) parcourus s 'obtient donc en re t ran

chant un tour du nombre de Lours. La vitesse avec laquelle l 'appareil 

doit tourner sera d 'environ 5 0 0 à 6 0 0 tours par m inu t e . Pour les 

huiles de machines à g rande vitesse, le nombre de tours peut ê t re 

porté à 1 0 0 0 par minu te . La façon de procéder res te la m ê m e que 

p récédemment . Il est essentiel de toujours net,loyer les surfaces 

frot tantes lorsqu'on a te rminé un essai.] 

A p p a r e i l d e M a c A ' a u g l i t . — Dans cet a p p a r e i l l e pouvoir lubrifiant 

est apprécié par l 'observation directe de la d iminut ion du frotte

men t ; il est représenté (en demi-grandeur naturel le) par les figures 

82 et 83. A est une broche verticale, qui est vissée sur une table à 

l'aide du support B et de la vis C, ou fixée une fois pour toutes d 'une 

aut re man iè re . D est une poulie à l 'aide de laquelle la broche A est 

mise en m o u v e m e n t , E un pla teau en laiton poli suppor té par la 
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broche , il a les bords relevés et forme ainsi une capacité dans la

quelle on verse l 'huile à essayer ; sur ce plateau vient s'en appliquer 

un second, F, parfai tement rodé sur le p remier ; son centre por te un 

canon, au bout duquel se place une peti te vis venan t reposer sur 

l 'extrémité de la broche et se rvant de pivot au disque. Cette vis sert 

à régler l 'écar tement des deux p la teaux, lequel doit êLre ménagé de 

manière à ce que leur dislance soit la plus petite possible, sans qu'i ls 

Kig. St. l<ig. 83. 
Appareil de Mac Naiigh',. 

se touchent . Le plateau F porte une goupille a placée excenlr ique-

men t ; celle-ci vient heur te r contre une autre goupille horizontale b, 

iixée sur la tige c du levier G, qu'elle fait dévier . Le levier G est 

formé de deux bras H H ; le bras le p lus court , qui est muni d 'une 

échelle, est pourvu d'un contrepoids mobi le .1. 

Foui 1 essayer l 'huile, on en fait tomber quelques gout tes sur le 

plateau inférieur E et l'on met la broche en rotat ion avec environ 

500 tours par minute . Le disque F est en t ra îné et il presse d 'autant 

plus fortement sur la goupille b que l 'action lubrifiante de l'huile est 

plus faible. En poussan t vers l 'extrémilé libre du levier le poids m o 

bile, qui au commencemen t de l 'expérience, par conséquent lorsque 

l 'appareil est au repos , doit se t rouver exactement sur le zéro, on 

r amène au point zéro la goupille déviée, et moins il faut déplacer le 
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cont re poids, plus est g r a n d le pouvoir lubrifiant de la m a t i è r e 

essayée. Les vitesses et la durée de l 'expérience é t a n t l e s m ê m e s , les 

pouvoirs lubrifiants de deux huiles différentes sont par conséquent 

en raison inverse des dislances du contrepoids du point zéro . 

Cet appareil , construi t d 'une manière très ra t ionnel le , est t r è s 

convenable pour apprécier le pouvoir lubrifiant sous une faible p re s 

sion, mais il est inapplicable à l ' examen des mat iè res lubrif iantes 

sous une forte pression, ce qui est le cas le plus f réquent . Une huile 

très fluide, par exemple , peut être un excellent agen t lubrifiant, 

lorsqu'elle n'est soumise qu'à une faible pression, tandis que sous 

une forte pression, elle peut perdre presque complè tement ses pro

priétés lubrifiantes, parce qu'elle est chassée et qu 'alors elle n ' e m 

pêche plus le contact direct des surfaces frottantes.] 

V I I I . A c t i o n i l u f r o i d . 

Pour dé terminer si les huiles minéra les conservent une consis

tance convenable sous l 'action du froid, il y a lieu de tenir compte 

des points suivants : 

Si on r emue les huiles minéra les lorsqu'elles passent de l 'étal l i 

quide à l 'étal solide, c 'est-à-dire lorsque de liquides pouvant se r é 

duire en gout tes , elles se solidifient en prenant la consis tance d 'une 

pommade , la congélation peu t être beaucoup re tardée par sui te de 

la destruct ion des particules de paraffine et de brai qui s 'étaient sé

parées en formant dans la masse de l'huile une sorte de réseau . 

Lorsqu'on dé te rmine la t empéra ture de solidificition des h u i l e s 

minéra les , celles-ci doivent donc être refroidies sans secousses . 

Les huiles sont refroidies pendan t une heure au moins à la tem

péra ture de solidification, parce que les part icules de paraffine ne se 

séparent pas ins t an tanément , mais lentement et que l 'huile ne p rend 

que l en temen t la t empéra ture du milieu ambiant . En chauffant les 

huiles avant le refroidissement, les l imites de congélat ion peuven t 

être reculées pa r des dépôts de substances dissoutes dans l 'huile ou 

par lafusion dans celle-ci de part icules de paraffine ou de bra i . De 

pareil les modifications peuven t aussi se produi re lo r sque l 'hui le 

chauffée est por tée à la t empé ra tu re de l ' appa r t emen t et ensui te de 

nouveau refroidie à la t e m p é r a t u r e , à laquelle l 'essai doit avoir l ieu. 
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Ces variations de température qui se produisent aussi lors des trans
ports et pendant la conservation de l'huile en attendant son emploi, 
font que quelques huiles, essayées sans autre traitement, montrent 
dans des temps différents des limites décongélation tout à fait diffé
rentes (voy. les tableaux XI et XII, p. 173). 

Les huiles minérales de couleur claire sont quelquefois 
presque tout à fait limpides, pendant qu'elles sont déjà soli
difiées en une masse gélatineuse. 

Lors de l'essai, il faut déterminer si et dans quelle mesure 
l'huile est fluide à une température prescrite ( — 5 ou —lo°, etc.) 
ou bien quand l'huile laisse se séparer les premières parti
cules solides et quand finalement elle acquiert la consistance 
d'une pommade. Comme sans la connaissance approxima
tive des limites de congélation de l'huile, plusieurs refroi
dissements de chacun une heure, à différents degrés de 
froid, seraient nécessaires pour cela, on 'examine d'abord 
dans une expérience préliminaire (d'après la fig. 8 4 ) la con
sistance el les caractères extérieurs de l'huile à essayer, que 
l'on verse dans un tube à Cessais ; on place ensuite ce der-

F'^-Ap-
 n ' e i " dans un mélange de glace et de sel et on incline le tube 

p o T r ^ e t e m P s e n temps, après l'avoir retiré pour quelques ins-
l'essai tanls du mélange réfrigérant. 
p r e h - " 

minai- Pour refroidir les huiles pendant un temps suffisamment 
re du 
p o i n t long à différents degrés de température,en vue d'un essai 
de so-
lidifi- plus précis, on les place dans des solutions solides, réfrigé-

C cltlOn i 

ranles, composées différemment et de façon à donner le 
point de congélation qu'il s'agit de maintenir constant (voy. plus 
bas). Les solutions sont refroidies et amenées graduellement à la 
congélation au moyen de mélanges d'environ 1 partie de sel et 
2 parties de glace concassée en pelits morceaux, ou de neige. 

o° — 3° — 4° 
0 gr. de sel, par consé- 13 parties de salpêtre 13 parties de salpêtre de 

quent glace ordinaire de potatsiura potasssium et 2 p. de sel 
— 5° 8°,7 — 10° 

13 p. de salpêtre de 35,8 de chlorure de 22,5 p. de chlorure 
potassium et 3,3 p. de sel baryum de calcium 

— 14° — 15 à 15o,4 
20 p. de chlorure 25 parties de chlorure 

d'ammonium d'ammonium 
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T A B L E A U X I 

Limites de solidification variables d'une huile minérale américaine 
pour broches, de couleur claire. 

C
O

S Asceiis Oïl llllll9 le tube ?n U en 1 minute mm. 
o 
o 

Visco eitè à "» "m ™ 
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_5 = .eu 
'5 — 

5 
c 

S E .„ B "= 
c 
o 
B 

E; - — i ri • c 

a 7,40 2,40 0,8598 0 — 20 0 0 0 

b 7.70 2,46 0,KfM2 î y i 0 . — 19 0 0 0 

10,5 6 — — — 
ç 5,24 2,03 0,8809 162 0 

— — 0 0 — — 5,24 2,03 0,8809 162 0 
22 3 — — — — 

(;2 jours plus Lard) 

T A B L E A U X I I 

Limites de solidification variables d'une huile minérale russe lourde 
pour machines, de couleur claire. 

Viscosité 

20» 

31,2 1.5 O.G040 161 

Ascension dans le tube en U 

île 6 millimètres 

sous une pression d'eau 

de 50 millimètres 

millimè 1res 

Huile non chauffée 
-15" —12" —10" — " 

10—13 20 25 27 

Chauffée à 30" 
Sans changement 

Cnaull'ée à 50° 
15° —12» — 10» —7° 

10 2 0 

Consistance dans le tuba 

. essais de 15 mil limé très 

Huile non chauffée 
- io" —12^ - 10ni 
Fluide Flu'uie Fluide 

Chauffée à 50° 
et ensuite abandonnée 
à la température C!R 

l'appartement 
pendant un jour 

— 15° — 12° — 10»| 
Non fluide 

dans les trois cas 
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Les expér iences sont effectuées c o m m e il suit : 

a . P r o c é d é d u Éube à e s s a i s s i m p l e . — P o u r ce p rocédé , qui suffit 

dans un g r a n d n o m b r e de cas de la pra t ique , on se conten te d 'obser

ver si à la t e m p é r a t u r e de 

l 'expérience l 'huile res te suf

f i samment ftuide pour pou

voir produi re des gou t tes ou 

si elle se solidifie à la consis

tance d 'une p o m m a d e ou du 

suif. L'appareil de IIOFMLISTLH 1 

employé pour ceL essai est 

r ep résen té par les figures 8 0 

et 86. 

La solution saline réfrigé-
Fi«'. 85. — Appareil d'Hofmeister pour l'ob

servation de la manière dont les huiles se r an te Se t rouve dans le vase 
comportent à basse température. , . , , , , , _. .. , . 

emaille a, de 12 cent imètres 

de diamètre ; le mélange de glace et de sel servant au refroidisse

men t est placé dans le vase en terre b, en touré de feutre. Les tubes 

à. essais remplis d'huile jusqu 'à une marque tracée à 3 cent imètres 

de hau t eu r sont placés dans le suppor t d e f g 

(dont une vue supér ieure est représentée par 

la figure 86). Lorsque les échantillons ont été 

refroidis pendan t une heure , on observe la 

consistance de l 'huile, comme lors de l'essai 

prél iminaire . Suivant qu 'une baguet te p longée 

Fi" sa — Appareil c ' a n s l 'huile solidifiée, puis soulevée après un 

d'Hofmeister; vue su- séjour d'un quart d'iieure dans l 'huile, adhère 
peneure du support 
des tubes contenant à celle—ci assez solidement pour que le tube 
l'huile. 

puisse èLre soulevé avec elle ou qu'il n 'en est 

pas ainsi, l 'huile est considérée comme offrant la consistance 

d'une pommade ferme ou molle 2 . On évite la surfusion des solu

tions réfrigérantes, qui se comportent comme l 'eau dans les 

mômes conditions, en délachant les parties congelées des parois du 
1 Mitteilungtn, 1889, p. 24 . 
2 R e l a t i v e m e n t à l ' échaurfement des é c h a n t i l l o n s avant les e x p é r i e n c e s , 

voy. p lus l o i n b , 1. 
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vase et en re t i ran t celui-ci de t emps en temps du mé lange réfrigé

rant . Dans le dernier cas, la glace se compor te comme de la glace 

fondant l en tement . La tempé

ra ture de l à solution saline est 

lue sur un t he rmomèt re exact, 

pe rme t t an t d 'évaluer le di

x ième de degré . Le mélange 

salin est renouvelé de temps 

en temps, su ivan t l e s besoins ; 

cela n 'est en généra l néces

saire que pour les solutions 

de réfr igérat ion à — 15°. 

On obtient commodémen t 

des t empéra tu res cons tantes 

de — 20° à — 21°, en plaçant 

le mé lange de glace et de sel 

dans un deuxième vase 87. — Appareil pour la comparaison de q u i Fig . . . 
la fluidité des huiles à basse température. 

est éga lement placé l u i - m ê m e 

dans ce mé lange . Avec un peu d 'habitude, il suffit pour produire un 

abaissement de t empéra ture à — 21° de prendre approx imat ivement 

les quant i tés de glace et de sel nécessaires . 

Pour l 'obtent ion des t empéra tu res encore 

plus basses, on met de l'alcool dans le vase i n 

tér ieur en tôle non émaillée et dans le vase 

extér ieur , et l'on refroidit les huiles à essayer 

au moyen d'acide carbonique solide, qu 'à l 'aide 

d 'une spatule on brasse dans les deux vases; 

on peut aussi obtenir des t empéra tu res cons

tantes de -t- 23°, — 30°, etc. pendan t un temps 

suffisamment long. 

b. I * o u r l a c o m p a r a i s o n i i i i n i é i * i i | u e d e l a U n i -

d i t e a u f r o i d , comme elle est nécessaire , par ^ ^ ^ r g ^ a n S r 

exemple , p o u r l 'évaluation des huiles foncées plusieurs tubes, 

pour chemins de fer, on se ser t de l 'appareil r ep résen té par les figures 

87 à 91. La figure 87 mon t r e la disposition exigée par l 'Administrat ion 

des chemins de fer p russ iens pour l 'essai des huiles minéra les . 
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1. Préparation de l'huile pour l'expérience. — L'huile bien agitée 

dans le flacon la contenant est versée à la t empéra tu re de la 

chambre sur un tamis à mailles de 1/3 de mil l imètre , afin d 'él iminer 

les impure tés mécan iques . Pour se r end re 

compte de l'influence du chauffage sur le point 

de congélation, on essaie deux échantil lons non 

chauffés et deux échanti l lons chauffés au bain-

marie pendant 10 minutes à 50°. II faut eu out re , 

dans les cas où un essai r igoureux est exigé, es-

. saver un échantil lon chauffé et ensuite por té , 
Fig. 89. — Plan de réci- " 1 

pient réfrigérant pour comme il a été décrit plus haut , après une heure 
plusieurs tubes. 

de refroidissement a la t empéra ture d essai ou à 

— 2o°, à la t empéra ture de l ' appar tement , si les premiers échan

tillons non chauffés ont mon t ré le point de congélat ion prescri t . I 

est aussi convenable dans le procédé plus simple de l'essai relatif à 

l'action du froid (p. 172} de chauffer d i rectement l ' échan

tillon dans le lube à essais, c 'est-à-dire avec l 'appareil 

dont nous nous occupons dans les petits tubes en U, de 

b' mil l imètres de diamètre (fig. 90). 

2. L'introduction des huiles dans les tubes en U a lieu 

par leur longue branche à l'aide de petites pipettes (flg.91), 

qui sont munies d 'une poire en caoutchouc pour aspirer 

W l 'huile, jusqu ' aux marques zéro tracées sur chaque b r a n -
7 0 che, à 3 cenLimètres de hau leu r ; la branche l ap in s courte 

"s por te en outre une graduat ion en mil l imètres , comme le 

m o n t r e la figure 90. Le d iamèt re des tubes doit, m ê m e 

dans la courbure , ne pas différer des 6 mil l imètres p res -

' g r a . crits, de plus de ± 0,3 mi l l imètres et il est m e s u r é au 

moyen de petites billes d'acier (de coussinets à billes). 

Fig. 90, 
Tube 
due. 

3. Le refroidissement des essais dans les solutions réfr igérantes 

dure une heure , la surface de l'huile se t rouvant au moins à 1 cen t i 

mè t r e au-dessous de la surface de la solution de sel. A la fin du 

refroidissement, la pression est produi te dans le compresseur . 

4. Disposition du compresseur (fig. 92). — L'entonnoir a est d'abord 
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fermé in té r ieurement par ]a pince de MOUE k et le m a n o m è t r e à eau u, 

il est ensui te chargé au moyen du poids c, puis placé sur l'eau dans 

le vase b. Il se produit alors, dans l ' entonnoir et dans l'air des 

tuyaux en caoutchouc et des tubes en verre , une pression corres

pondan t à la différence de niveau de l 'eau dans l ' entonnoir 

et en dehors de ce dernier , press ion qui est mesurée dans le 

m a n o m è t r e . Pour amener la pression exac tement à 50 mill i

mè t res d'eau, on verse de l 'eau dans la cuvet te b ou on 

ouvre un peu la pince k, la pince l é tant ouver te . 

y. L'essai des échantillons refroidis est effectué c o m m e il 

suit : Les longues branches des tubes en U sont rel iées, p e n - K) 

dant que ceux-ci se t rouvent encore dans le bain froid, avec 

le compresseur au moyen des t uyaux en caoutchouc et le r o 

binet à dix voies e ; auparavan t , la pince l est re t i rée du 

caoutchouc du tube à deux branches , afin d'éviter que p e n 

dant la mise en place des tuyaux l 'air ne soit en m ê m e temps F i f ' p ^ 

compr imé . Lorsque la communica t ion des tubes en U avec le 

compresseu r est complè tement établie, les tuyaux de c o m - p^g™" 

munica t ion non ulilisés sont fermés sur le robinet à dix voies ga des 
t u b e s 

au moyen de bague t tes de ver re et le bout de tuyau en gra
dués. 

caoutchouc qui se t rouve sur le tube à deux branches est 

éga lement fermé à l'aide de la pince / .On laisse ensui te agir la p r e s 

sion pendan t \ minute sur les hui les , en ouvran t la pince k, tout en 

obse rvan t une mon t r e à secondes . Ret i rant ensui te r a p i d e m e n t la 

pince l, on rétablit la pression ordinaire dans toute la condui te d'air. 

Les petits tubes en U sont ret irés de la solution froide ; l'ascension 

observée sur l'échelle de la courte branche, que l 'on reconna î t m ê m e 

après l ' écoulement de l 'huile à l 'humidité qui reste sur les parois , 

donne la mesu re du degré de fluidité des hui les . 

Rela t ivement à X'influence que peut avoir la présence d'eau dans 

les huiles, les opinions émises sont géné ra l emen t e r ronées ; ainsi , ii 

est f r équemment admis que des huiles se solidifiant au-dessous 

de 0° se solidifient beaucoup plus facilement en présence d 'eau. En 

réaliLé, cela n 'est pas parce que l 'eau, en mé lange avec des huiles 

se solidifiant au-dessous de 0°, p résen te , lors du refroidissement a u -

dessous de 0°, de la tendance à la surfusion ; on a m ê m e observé 

H O L D E . — Analyse des huiles. 12 
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des cas dans lesquels le mélange d'eau avec des huiles se solidifiant 

au-dessous de 0° a abaissé la t empé ra tu re de solidification de ces 

dernières . 

I V . V o l a t i l i t é e t i n f l a i i i i n a b i l i t é 

Les huiles minéra les de graissage, c 'est-à-dire les produi ts de dis

tillation à points d'ébullition les plus hau t s ou les rés idus du pétrole 

brut , ne doivent ê t re vaporisables que sous l'influence d'un chauffage 

Fig. 92. — Détails du compresseur de l'appareil d'essai de la figure 87. 

in tense , Jusqu'à présent , on s'est contenté de déterminer , comme 

pouvan t servir de mesure de la volatilité des hui les , le point d ' in

flammation, qui constitue un essai re la t ivement facile, et qui est 

prat iqué, suivant son but, en vase ouver t ou fermé. Les qualités des 

huiles pour machines , sur tout celles des huiles pour cylindres à va

peur , sont pour cette raison, conformément aux ense ignements de 

l 'expérience, j ugées d'après le degré auquel elles s 'enflamment. 

Mais le point d'inflammabilité ne peut pe rmet t re une conclusion 
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certaine sur le degré de la volatilité d 'une huile de gra issage que 

lorsqu'i l se trouve au-dessus de la limite minima fixée. Dans les cas 

douteux , on doit, pour j u g e r de la qualité, effectuer une expérience 

de distillation dans le ballon d'E.\GLEn, afin de rechercher la présence 

de pétrole ou d'huiles analogues à la benzine ou bien en l 'absence 

de ces huiles procéder à une expérience directe de vaporisat ion en 

vase ouver t , en dé te rminan t la quanti té volatilisée '. La distillation 

dans le ballon d'Ex&LER "serait inutile pour les huiles de graissage 

exemptes d'huiles légères , à cause île la décomposit ion de celles-là. 

Les dé terminat ions directes relatives à la volatilité ne sont pra t ique

m e n t utiles presque un iquement pour les huiles dest inées aux 

cylindres à vapeur , aux machines à vapeur surchauffée ou aux tur

bines à vapeur (voy. aussi Huiles pour transformateurs, p . 87). Pour 

j uge r de la volalililé des huiles minéra les et na ture l lement aussi 

des dangers d'incendie qu'elles peuvent p résen te r , en se basant sur 

leur point d'inflammabilité, on doit, ce qui ma lheu reusemen t n'a pas 

toujours lieu, considérer les différences souvenL très g randes , dont 

il sera question plus loin, qu 'une seule et m ê m e huile donne l o r s 

qu'on l 'essaie dans un vase ouvert et dans un vase fermé. 

P o u r l a caractérisation de la volatilité ou des dangers d ' incendie, on 

ne se base pas seu lement sur le point d'inflammabilité, on aura aussi 

recours au point, d'ignition, c 'est-à-dire à la t empéra tu re à la

quelle, à l 'approche d 'une flamme d 'al lumage, la surface s 'enflamme 

et cont inue à brûler t ranqui l lement . Ce point, vis-à-vis de l 'essai 

clu point d'inflammabilité, est m ê m e considéré par quelques ai l leurs 

comme une mesure plus précise de la volalililé des huiles de g ra i s 

sage . 

a . V o l a t i l i t é . - 11 s'agit de la dé te rmina t ion exacle des quanl i tés 

1 La fixation d'une limite mìnima r e l a t i v e m e n t au point d ' in f lammabi l i t é est 

dés i rab le p o u r les h u i l e s pour c h e m i n s de fer, m a c h i n e s , c y l i n d r e s , e t c . , afin 

de p e r m e t t r e d ' indiquer d'une façon s i m p l e que l 'huile de gra i s sage est 

e x e m p t e d'hui les f a c i l e m e n t vo lat i l es et sans d a n g e r pour le feu, en outre 

pour la r e c h e r c h e de l ' ident i té , et parce q u e le p o i n t d ' in f lammabi l i t é e s t 

jusqu'à un cer ta in degré e n rapport avec les p r o p r i é t é s e s s e n t i e l l e s des 

h u i l e s . La g r a n d e u r de ce s l i m i t e s doit être f ixée pour l e s d i f férentes sortes 

d 'hui les c o n f o r m é m e n t a u x b e s o i n s part icu l i ers de la prat ique (Déc is ion? de. 

l 'Assoc ia t ion a l l e m a n d e ) , 
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d 'huile se vapor isant à des t empéra tures dé te rminées , quant i tés qui 

na ture l lement n e peuven t pas être m e s u r é e s lors de la fixation 

du point d'inflammabilité ou de celui d' ignilion ; on peut alors se. 

servir des dispositifs d e l l o L D E , q u i sont r ep résen tés par l e s f igures 

93 et 94. Ces apparei ls servent pour la dé te rmina t ion des quant i tés 

de vapeur qui se dégagen t lorsqu 'on chauffe pendan t plusieurs 

heures des huiles pour t ransforma

teurs , pour cylindres à Y a p e u r sur

chauffée, etc. , aux t e m p é r a t u r e s 

constantes de 100, 170, 190 ou 310". 

L'appareil employé aux Etals-

Unis, par l e Conseil de salubri té de 

l'Etat de New-York pour l 'essai de 

l 'inflammabililé des huiles est éga

lement désigné pour la d é t e r m i n a 

tion des quant i tés d'huiles vapori

sées dans certaines condi t ions .Dans 

ce buL, l e bain ex té r ieur d e l 'appa

reil est rempli d ' e a u , après que le 

vase à huile taré a été rempli d'huile 

de la m ê m e manière que pour la 

dé terminat ion du point d'inflam

mabil i té et il est ensui te pesé de 

nouveau . L'huile doit ensui te être 

en 10—15 minu tes , dans l e bain 

por té à l ' ébull i t ion, échauffée à la 

t empéra tu re de 208—210° F„ c'est-

Fig. 93. — Appareil de Holde pour 
l'essai de la volatilité des huiles de 
graissage. 

à-dire à environ 98°j5 C , puis ma in tenue pendan t 5 heu re s à ceLle 

t empéra tu re et ensuite refroidie rap idement à environ 10° ¥. , c 'est-

à-dire à 5°,5 C. La per te de poids d 'une huile pour machines ne doit 

pas alors s 'élever à plus de 0,10 p. 100. L'appareil ne semble pas 

disposé pour l 'essai de la volatilité des huiles qui doivent être s o u 

mises à un chauffage in tense . 

Dans l 'appareil de HOLDE on emploie, construi t exac temen t dans 

1 L'apparei l r e p r é s e n t é par la figure 94 es t fourni par PAUL ALTMANN, à 
Ber l in . 
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les mômes dimensions , le vase à huile du dispositif de PENSKY pour 

la déterminat ion du point d ' ini lammabil i té . Suivant que l 'on doit 

essayer un échantillon ou s i m u l t a n é m e n t deux échanti l lons d'huile» 

le chauffage est produi t par les vapeurs de liquides bouillant dans 

l 'appareil simple à soudure dure (fig. 93) ou dans l 'appareil double 

(flg. 94). Dans le b a i n - m a r i e A, on por te à Tébullition, au moyen du 

> I I t 

Fig-. 94. — Appareil de Ilolde double pour l'essai de la volatilité des huiles de 
graissage. 

brûleur E, suivant la t empéra tu re d'essai désirée, une solution 

aqueuse de sel mar in ou du toluène (point d'ébullition 110°), du n i -

t robenzène (point d'ébullition 209°) ou de l 'antbracène (point d'ébulli

tion 3ol°). Pour liquéfier les vapeurs , on emploie un réfr igérant à 

eau ou un déi legmateur D de 1 cent imèt re de d iamèt re et 1,50 mèt re 

de longueur . Le t he rmomè t r e t est placé dans une ga ine . 

Au moyen du bain de sûre té c, dans lequel on introdui t le brû leur 

par une ouver tu re étroite, le danger de l ' inflammation des vapeurs 

est presque exclu. On al lume le b rû leur en déplaçant le disque fer

m a n t l 'ouver ture K. 

La petite chaudière B reçoit, pour la t ransmiss ion de la chaleur né

cessaire pour le chauffage des vases de PENSKY que l'on y suspend, 

soit de la glycérine (pour des expériences à 100°), soit de l 'huile pour 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



1 8 2 LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

cylindres à vapeur s 'enflammant à hau te t empéra ture (point d m-

flammabilité supér ieur à 300° dans l 'appareil PE.VSKY), pour les expé

riences à 200 et 300°. L'huile à essayer est versée dans le creuset de 

PENSKY jusqu ' à la marque que porte ce dernier , laquelle se t rouve 

à une hau teu r telle que le liquide y forme une couche, han te de 

3,05 cent imèt res . Le creuset n 'est placé dans le bain de glycérine 

ou d'huile que lorsque le t he rmomèt re plongeant dans le bain de 

vapeur indique déjà depuis quelques minutes le point d 'ébullition 

du liquide contenu dans le bain. 

L'huile à essayer contenue dans le creuset ne prend pas tout à 

fait la t empéra ture du bain de vapeur , à cause de la perte de chaleur 

qu'elle subit, ainsi que le bain in termédia i re , par suite du r ayonne 

m e n t extér ieur . Une huile versée dans le creuset a t te indrai t à peu 

près la t empéra tu re de 100° dans le bain de sel bouil lant (point 

d'ébullition 107° environ), seu lement 193—195" dans les vapeurs de 

n i t robenzène et 305—310° dans les vapeurs d ' an thracène . Afin de 

pouvoir m e s u r e r cet échauffemonl dans chaque cas, on place un ther

momè t r e dans chacun des échanti l lons d'huile à essayer et à la fin 

de l 'expérience, lorsqu 'on enlève le the rmomèt re , on essuie l 'huile 

adhéran t à ce dernier avec un morceau de papier buvard , que l'on a 

eu soin de peser au début avec le creuset rempli d'huile. Le creuset 

refroidi dans de l'eau après l 'expérience est pesé avec l'huile qu'il 

renferme et le papier employé pour essuyer le t he rmomè t r e ; mais 

il faut auparavan t sécher les parois ex tér ieures du creuset et le 

laisser sé journer pendant une demi-heure au moins dans un exsic-

cateur . 

b . I l é t e r i U M i a l i o n d u p o i n t « l ' i i i l l a i i i iua l tHi l i - . — 1. Dans l'appareil 

de Pcnskij-Martens \ — Cet appareil est représen té par la figure 93 ; 

la figure 95 a en donne une coupe verticale, la figure 9o le plan du 

couvercle et la figure 93 c, la poignée pour re t i rer du bain le vase 

chaud. Grâce au mode de chauffage et à la façon dont la flamme d'allu

mage est manœu vrée etl ' inflammabili té observée, l 'appareil permet de 

travailler avec une sécurité complèLe, tandis que dans les dispositifs 

ouver ts , ces avantages n 'exis tent pas , et l 'accumulat ion des vapeurs 

1 Construit par SOMMER et RU.NGE, à Ber l in . 
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au-dessus de la surface de l'huile, qui ne subit aucune per turbat ion 

dans les appareils fermés, es t faci lement dérangée lorsqu 'on travaille 

dans un espace non exempt de courants d'air. L 'apparei l de PENSKY 

Fig. 95. — Appareil de Pensky-Martens. 
Snhnitt durch die Miite : coupe par le milieu ; Grundriss des Dekkels mit der Ziind-

vorrichtang : plan du couvercle avec le dispositif d'allumage ; Cxrifî zum Abheben 
der heissen (jetasses : poignée pour enlever le vase chaud ; Drabnetz : toile mé
tal l ique. 

offre, en ou t re , cet avantage que l'on peut comparer les résul tats avec 

ceux qui sont fournis pa r le dispositif (I'ABEL, lorsqu'il s'agit d'huiles 

inflammables à basse t empéra tu re , et il est avec cela d 'une grande 

sensibilité. Ainsi, de très peti tes quant i tés de vapeurs facilement vo

latiles, qui avec le creuset se dégagent sans obstacle et sans qu 'on 
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1 Le r e v ê t e m e n t d e l ' enve loppe e n la i ton avec de l 'amiante s'est m o n t r é 

tout à fait c o n v e n a b l e au po int de vue d u m a n i e m e n t de l 'appare i l . 

s'en aperçoive, suffisent pour abaisser souvent , t rès for tement , le 

point d'inflammabilité dans l 'appareil de PENSKÏ. 

Pour faire une expér ience, on verse l 'échantillon d'huile dans le 

vase E jusqu ' à la margue M, qui se t rouve à 31 mil l imètres au-dessus 

du fond de E, et L'on chauffe au moyen d'un brû leur triple. Le vase 

F. repose, séparé pa r une couche d'air, dans le corps en fer H, qui , 

au moyen de l 'enveloppe en laiton L, est protégé contre un rayon

nemen t calorifique trop intense 1 . Dès que l 'huile chauffée par le 

brû leur triple a atteint environ 100°, l 'agi tateur à main est mis en 

m o u v e m e n t sans in ter rupt ion . A par t i r de 120°, l'agitateur étant tou

jours en mouvement, la petite flamme d'al lumage Z, a l imentée par 

du gaz ou de l 'huile de navet te , est, par rotat ion de la poignée G, 

plongée dans la part ie supér ieure du vase E, où se rassemblent les 

vapeurs , d 'abord de 2° en 2° et plus tard, lorsque la f lamme d'allu

mage paraîL plus grosse, quand on la plonge dans les vapeurs , de 

degré en degré , en cont inuant ainsi jusqu ' à inflammation évidente 

des vapeurs dans l 'espace sombre les contenant . La t empéra tu re lue 

à ce m o m e n t sur le t he rmomèt re t, t empéra ture qui doit subir les 

corrections re la t ives à la colonne en dehors de l 'appareil et aux er

reurs du the rmomèt re , est le point d' inflammabilité. L'inflammation 

est quelquefois suivie de l 'extinction complète de la pet i te flamme 

d 'a l lumage. En p longeant de nouveau celle-ci, l ' inflammation n 'a pas 

besoin de se renouveler , parce qu'il ne se rassemble de nouvelles 

quant i tés de vapeurs inflammables qu 'en chauffant de nouveau . Pour 

l 'observation, il est convenable de choisir un éclairage peu in tense . 

En adme t t an t que l 'agitation soif faite avec soin, la t empéra tu re 

doit, pendan t le chauffage jusqu 'à 120°, monte r de 6 à 10° par minu te , 

mais à part i r de 20°, au-dessous du point d ' inflammation, elle ne 

doit plus s 'élever que de 4 à 6° dans le m ê m e t emps . Dans ces con

ditions, on évite une trop longue durée de l ' expérience et un sur-

chauffage de l 'huile. 

Si le point d ' inflammation était au-dessous de 120°, ce qui est rare 

avec les huiles de gra issage , on doit agi ter à par t i r de 80° et à par t i r 

de 100" la pet i te flamme d 'al lumage doit être p longée dans les va-
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peurs , l 'agi tateur é tant toujours main tenu en m o u v e m e n t . La pet i te 

flamme de sûre té S, disposée à côté de la I lamme d 'a l lumage, s 'op

pose à l 'extinction de celle-ci lorsqu'el le est plongée dans l 'appareil . 

Les points d'inflammabilité, ob tenus en répé tan t les expériences 

avec les m ê m e s huiles, ne doivent pas en géuéra l différer de plus 

de 3° ; les différences oscillent o rd ina i rement ent re 0 et 2°. C'est 

pour cela qu 'en généra l , pour la formation d 'une m o y e n n e , il suffit 

de r épé te r deux fois l 'expérience et ce n'est qu 'accidentel lement 

qu 'une troisième ou une qua t r ième expérience est nécessai re . 

Lorsqu'on a affaire à des mélanges avec des huiles grasses ou à des 

huiles grasses pures , les résul ta ts des expériences successives avec le 

m ê m e produit p résen ten t des ditférences beaucoup plus g r a n d e s , 

parce que les mat ières grasses chauffées ne se décomposent pas 

un i formément et dégagent des quant i tés de gaz combust ibles qui ne 

sont pas les m ê m e s dans chaque expér ience. 

L'huile qui a été employée une fois pour l 'expérience ne peu t pas 

toujours être regardée comme ir réprochable pour un nouve l essai , 

parce que le point d'inflammabilité peu t s 'être un peu élevé par suite 

de l 'émission des vapeurs . 

Les t he rmomèt re s dont on doit se servir pour l 'appareil seront 

établis de façon à ce que , pendan t l 'essai, conformément à l 'usage 

auquel ils doivent servir dans cet appareil , ils p longent j u squ ' à la 

douille dans le bain dont ils doivent indiquer la t e m p é r a t u r e . Les 

e r reurs faites dans ces condit ions épa rgnen t le calcul de correct ion 

nécessaire à chaque essai pour la part ie de la colonne de mercu re 

qui se t rouve en dehors du bain. 11 est convenable d 'employer les 

m ê m e s the rmomèt res pour l 'essai en creuset ouver t et alors on lit 

toujours sur le t he rmomè t r e les po in tsd ' in f lammabi l i t é immédia t e 

m e n t corrigés. 

Les huiles con tenan t de l 'eau ne doivent ê t re essayées dans l 'ap

pareil de PEXSKY que lorsque, pendan t l 'expérience, la flamme d'allu

mage ne s 'éteint pas, au t r emen t , il faut les déshydrater par le chlo

ru re de calcium et ensui te les filtrer. L'extinction de la flamme 

d 'a l lumage produi te par l 'eau ne doit pas être confondue avec l 'ex

t inction qui a lieu après l ' inflammation au point d ' inflammabil i té . 

2. Dans ï'appareil dAbel pour pétrole. — 11 n 'arr ive qu 'excep t ion-
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ne l lement que les huiles de gra issage sont mé l angées avec du pé

trole ou qu'elles s 'enf lamment à une si basse t empéra tu re que le 

point d'inflammabilité ne peut pas être dé te rminé dans l 'appareil de 

PENSKY. Dans ce cas, on a recours à l 'essayeur de pétrole CI'AHIÎL, 

analogue à l 'appareil de PENSKY. Dans les essais d'huile de g ra i s 

sage , on n 'a pas besoin de s'occuper d e l à hau teu r ba romét r ique . 

3. En creuset ouvert. — La dé terminat ion du point d' inflammation 

en creuset ouver t s'est beaucoup plus r épandue que la mé thode de 

PENSKY à cause de la simplicité 

d 'exécution de l 'expérience 

et parce qu'elle correspond 

mieux aux conditions dans 

lesquelles l 'huile se trouve 

dans la pra t ique sur les su r 

faces à lubrifier. 

En Allemagne, l 'essai est 

géné ra l emen t effectué pour 

les huiles pour wagons d'après 

les prescript ions des chemins 

de fer de l'Etat prussien, en 

se servant d 'une capsule hé

misphér ique et en p longeant 

la flamme vert icalement ; 

pour toutes les aut res huiles, 

on opère d 'après les indica

t ions de BRENKE dans une cap-
Fig. 9 6 . — Appareil des chemins (le ter prus- , 

s ien pour la détermination du point d'inflam- SUle plate, placée dans un 
mabilité des huiles de graissage. , . , , , . , 

bain de sable en approchant 

la flamme d'al lumage hor izonta lement . 

Nous allons décr i re ,d 'après les conditions de l ivraison exigées par 

les chemins de fer prussiens et la figure 96, le dispositif usité pour 

la déterminat ion du point d'inflammabilité des huiles de graissage 

employées par ces chemins de fer. 

a est un creuset en porcelaine vernissée , destiné à recevoir l'huile ; 

il est cylindrique et a in té r ieurement 4 cent imèt res de hau teu r et 

4 cent imètres de d iamètre ; la capsule en tôle hémisphér ique /; a 
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> n j 
y, 

y, 
/////'•'/////.::'. 

18 cent imètres de d iamètre et elle est remplie de sable fin jusqu ' à 

une hauteur de \ ,5 cent imètre ; l'échelle du t he rmomèt re va de 100 à 

200° ; g est le tube d 'a l lumage avec tuyau en caoutchouc. 

Le creuset est rempli avec l'huile j u squ ' à un cen t imèt re au-des 

sous du bord et placé dans le sable, mais non enveloppé dans ce 

dernier . La capsule en tôle p ro tège pendant l 'essai la surface de 

l'huile des courants d'air nuisibles. 

A partir de 100°, on chauffe l en tement , de façon à éviter un su r -

chauffage. Lorsque l'huile a a t te int le degré de t empéra ture auque l 

elle doiL être essayée (120°), en faisant glisser le tube g sur le bord 

de la capsule b, on impr ime à la flamme d 'a l lumage , w 

longue de 10 mill imètres un m o u v e m e n t de va-e t - 1/ 

vient en direction horizontale , au -des sus du creuset u_ 

a, dans le plan de son bord \ de façon qu'à chaque 1 

fois la flamme demeure l secondes au-dessus du c reu 

set et soit touchée par les vapeurs qui peuven t se 

dégager , mais sans que la f lamme arr ive au contact 
Fig. 97. — Jndi-

de l 'huile à essayer ou du bord du creuset . Jusqu 'à cation du trajet 
, , v - , ., . .. i . ,u i i r que doit rar-

l i o ° , on essaie de o en h°, a part i r de l io° de degré courir la flamme 

en degré . Le chauffage doit être cont inué jusqu 'à ce d d l l u m a s e -

que , à l ' approche de la peti te f lamme, il se produise une inf lamma

tion passagère au -dessus de la surface de l 'huile ou une dé tonat ion 

se t raduisant p i r un léger b ru i t . 

Il est difficile de toujours régler l 'élévation graduel le de t empéra 

ture de façon qu'elle ne se fasse pas par moins de 2° et par pas plus 

de o° en une minute . S'il n 'en est pas ainsi, les points d'inflammabilité 

oblenus sont trop hau ts ou trop bas . En out re , il arr ive quelquefois 

qu 'avec la main, le cha lumeau n'est pas dirigé un i fo rmément sur les 

différents points de l'essai ; lorsque la flamme d 'a l lumage est appro

chée trop près , le point d ' inflammation est t rouvé trop bas ; si on ne 

l 'approche pas assez, il est t rouvé trop haut . Par suite de cela, il ar

rive f r équemment lors de l 'essai des m ê m e s huiles en différents 

points , d 'après les mé thodes des chemins de fer pruss iens , que l'on 

t rouve de très grandes différences, taudis que les valeurs dé termi

nées avec l 'appareil de PENSKY sont en général bien concordantes . 
1 La f l a m m e e l l e - m ê m e , c o n f o r m é m e n t à la figure 97, doi t ê tre p l o n g é e 

v e r t i c a l e m e n t et ê tre é l o i g n é e de la surface de l 'hui le de 2,3 m i l l i m è t r e s . 
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L'apparei l de MARCUSSON, dans lequel la flamme d 'a l lumage est di

rigée mécan iquement , permet de tenir à une distance toujours un i 

forme la pointe de la flamme. Les figures 98 et 99 mon t r en t en coupe 

•verticale et en plan l 'appareil construit par les Vi-;nEiN-FAnniKEN FUR 

LABORATORIUMSBEDARF, à Berl in. La capsule fixée sol idement sur 

un t répied, est mun ie , à 1,5 cent imètre au-dessus de son fond, d'un 

suppor t h, qui fixe exac tement la posi t ion du creuset a sur le sable, 

Latéra lement , sur le bord de la capsule est fixé un court tube i, dans 

lequel est adapté exac tement un boulon k. Le tube présente s u p é 

r i eu remen t et in té r i eu rement dans le sens de sa l ongueur une fente 

longue de 3 cent imèt res , dans laquelle se m e u t une pointe l, reliée 

sol idement infér ieurement avec le boulon k et supé r i eu r emen t avec 

le tube d 'al lumage g. A son extrémité gauche , la fente se courbe à 

angle droit, ce qui pe rmet de re lever la pointe du tube d 'al lumage 

et de le m e t t r e ainsi dans la position de repos indiquée par les l ignes 

ponctuées . Le boulon k est m u n i à son ex t rémi té droite d'une poi

gnée o, à l'aide de laquelle il est m a n œ u v r é . 

La position du tube d 'a l lumage est choisie de façon que la pointe 

se t rouve à 2,0 mil l imètres au-dessus du bord du creuset . Lors du 

chauffage de la t empéra tu re de l ' appar tement a 153° environ (point 

d'inflammabililé moyen de la plupart des huiles pour wagons) , l 'huile 

mon te dans le creuset de 4 mil l imètres environ. Au voisinage du 

point d ' inflammation, elle ne se trouve donc plus à 10 mil l imètres 

du bord du creuset , mais à 6 mil l imètres environ. Comme la flamme 

est longue de 10 mil l imètres , la poinLe du chalumeau devrai t théo

r iquement être éloignée de 6,5 mil l imètres du bord du creuset , si la 

pointe de la f lamme, conformément aux prescript ions, doit être a p 

prochée à 2,3 mil l imètres de l 'huile. Mais l 'expérience a appris que 

lorsque la flamme est approchée de la surface chaude de l 'huile, elle 

est déviée la té ra lement par les vapeurs montant de la surface de 

l 'huile. A cause de cela, la pointe du cha lumeau ne doit ê t re tenue 

éloignée du bord du creuset que de 2 mi l l imètres . 

Le t h e r m o m è t r e , c o m m e l'a proposé D. HOLDE, est fixé au bras m 

à l'aide de la pince n, sans support libre part iculier . Afin de préserver 

de la chaleur r ayonnan te l 'observateur et le mécan isme servant à 

la m a n œ u v r e du tube d 'a l lumage, le trépied est par t ie l lement en

touré d 'amiante. Cela pe rme t aussi de régler plus facilement Télé-
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vat ion de la t empéra tu re , parce que la f lamme, é tant ainsi à l 'abri 

des courants d'air, brûle plus un i fo rmément . 

Pour effectuer l 'essai, on Lourne d 'abord le boulon k en avant , à 

l 'aide de la poignée o, de façon que le tube d 'al lumage arr ive en 

Fig. 58 et 99. — Appareil de Pensky-Mercusson. 

position hor izonta le , on le fait mouvoi r une fois dans la fente en 

tirant à soi et le r epoussan t et on abandonne ensui te la poignée . Le 

tube d 'a l lumage r e tombe ensui te de lu i -même dans la posit ion 

ponc tuée . 

Grâce à la manoeuvre mécanique du tube d 'al lumage : 

1° La distance entre la flamme et l 'huile est exac tement r ég lée . 
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2° La voie que doit suivre le tube d 'a l lumage est exac tement dé 

terminée. Le tube d 'al lumage ne s 'approebe des parois in te rnes du 

creuset que ju squ ' à une distance de 10 mil l imètres environ, de sor te 

qu 'une inflammation p réma tu rée de l 'huile, par suite de surchautl 'age 

contre les parois du creuset , est sû remen t évi tée. 

En employant un b rû leur réglable avec échelle, on peut aussi ré

gler plus facilement l 'élévation de la t empéra tu re qu 'avec le b rû leur 

ord ina i re . 

Pour la dé terminat ion du point d ' inflammabilité d 'après BHENKE.V, 

ou se sert du dispositif représenté par les figures 10D et 101 et pourvu 

d'un mécanisme de direction de la flamme d 'a l lumage analogue au 

précédent . 

La flamme longue de 10 mil l imètres , étant tenue en posilion h o 

rizontale, est a m e n é e au-dessus de l 'huile dans le plan du bord du 

creuset et est re t i rée . L'élévation de la t empéra tu re doit ê t re de 

2-3° pa r minu te . Le creuset est placé sur une couche de sable hau te 

do 2 mil l imètres et il est en touré de sable ju squ ' à la moitié de sa 

hau teu r . Sa position est exac tement fixée par trois pet i tes saillies 

qui se t rouvent sur le fond de la capsule, ainsi que par le couvercle 

de celle-ci. 

Les creusets sont munis de deux marques à 10 et à lo mil l imètres 

au-dessous du bord supér ieur . On rempli t j u squ ' à la m a r q u e s u p é 

r ieure lorsqu'i l s'agit d'huiles pour mach ines et jusqu 'à la inarque 

inférieure s'il s'agit d 'huiles pour cylindres, parce qu'elles se dila

tent très fortement ju squ ' au point d'inflammabilité t rès élevé et que 

par suite de cela elles débordent facilement. 

Différence entre les points d'inflammabilité déterminés dans l'appareil 

Pensliy-Martens et ceux qui sont obtenus en creuset ouvert. 

Comme les vapeurs dégagées des huiles minéra les lors de l'essai 

en creuset ouver t sont ent ra înées en plus g randes quant i tés et 

moins uni formément par les courants d'air que dans l 'appareil de 

PKNSKY-AIARTENS, qui n 'est que peu ouvert et seu lement pendan t peu 

de temps, les points d'inflammabilité t rouvés dans le premier sont 

toujours plus élevés que dans l 'appareil de PENSKY. Avec les huiles 

minéra les pour machines de composition normale , les différences 
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oscillent suivant le degré du point d ' inflammation ent re S et 40°. 

Mais avec les pareil les huiles qui renfe rment de pet i tes quant i tés 

d 'é léments facilement volatils et s 'enf lammant en vases clos à une 

basse t empéra tu re , pa r exemple , d'huiles analogues à la benzine et 

au pétrole , on t rouve des différences beaucoup plus g randes , s'éle-

vant dans certaines circonstances à 140° et plus. Ainsi, par exemple , 

le point d'inflammabilité de certaines huiles minéra les s 'enflammant 

à 180° dans l 'appareil de PKNSKY et à près de 200° dans le creuset est 

par addit ion de 0 ,5 de benzine, qui d iminue la viscosité de 8 p. 100, 

abaissé au-dessous de 80% tandis que dans le creuset ouver t on n e 

r e m a r q u e aucun changemen t dans le point d'inflammabilité primitif. 

D'autres huiles s'enflammanL à de moins hau tes t empéra tu res (entre 

ICO et 180" en creuset ouvert) p résen ten t aussi dans le creuset ou 

ver t un fort aba issement du point d' inflammation après addit ion 

de 0,5 p. 100 de benzine. Les indications relat ives au point d'inflam

mat ion des huiles de gra issage ne peuven t donc être comparées que 

si l'on désigne l 'appareil employé . 

c . D é f e m i l n n i i o i i «lu p o i n t d ' i g n i t i o n » — Sous la dénomina t ion de 

point de combustibil i té ou d'ignition de l 'huile, on désigne la tem

péra tu re à laquelle , à l 'approche d 'une flamme, immédia t emen t re

tirée, de la surface de l 'huile, celle-ci s 'enflamme et cont inue à b r û 

ler t ranqui l lement . 

La dé terminat ion du point d'ignition est effectuée à la suite de 

celle du point d' inflammabilité dans le creuset placé dans une cap

sule plate remplie de sable (flg. 100 et 101). La t empéra tu re est 

élevée d 'une façon cont inue de 2-5° pa r m inu t e ju squ ' au po in t 

d ' ignition. La flamme dirigée hor izonta lement est, lors de l 'essai, 

t enue près de l 'huile seu lement pendan t 1-2 secondes et elle ne doit 

pas la toucher , parce que le surchauffage de l 'huile fait que l 'on 

obt ient des nombres t rop faibles. 

d . E s s n l d e d i s t i l l a t i o n c l d é t e r m i n a t i o n d u p o i n t d ' é b u l l i i î o i i . — 

Ces essais sont effectués sur les huiles minéra les de graissage p r in 

cipalement en vue de la recherche de produits de distillation du pé 

trole, par exemple , lorsqu'i l s'agit de la tarification douanière de 

ces huiles. Pour la simple recherche du pétrole, le f rac t ionnement 
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d'après ENGLER est suffisant (p. 1"). Si le produi t commence à bouillir 

au-dessous de lo0°, cela indique la p résence de pélrole l ampan t . La 

quanti té de ce dernier ne peu t ê t re dé te rminée qu ' approx ima t ive -

men t par distillation ju squ ' à 300°. 

Fig. 100 et 101. — Appareil de Brenken. 

L'essai pour les besoins de la douane et la tarification des huiles 

de graissage, des huiles brutes, etc. , sont basés sur l 'épreuve par 

distillation ; celle-ci est effectuée à l'aide des appareils décrits p . 17 

et 18 et d 'après les indications données dans ces m ê m e s pages . 
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.V. E s s a i s o p t i q u e s 

a . i s o l a t i o n d u p l a n d e p o l a r i s a t i o n . — La déterminat ion de la 

ro ta t ion optique des huiles peut être utile pour découvrir directe

m e n t ou la confirmer, lorsqu'elle a déjà été découverte par d 'autres 

moyens , une falsification par l 'huile de résine,"ou lors de l 'essai 

d 'huiles, principalement d'huiles de résine pour fixer l ' identité de 

différents échantillons. Les huiles minéra les dévient à droite le plan 

de polarisation de la lumière de 0 à 1° ,2 ; pour quelques hui les , la d é 

viation peut aller jusqu 'à -t- 3° ,1 ; la rotat ion est en généra l d ' au tan t 

plus g rande que le point d'ôbullition est plus élevé. Les huiles de 

rés ine donnent une déviation à droite de 3 0 à 4 4 ° , et celle-ci peut 

m ê m e aller jusqu 'à 50° , d 'après DEMSKI-MORA-WSKI. Parmi les huiles 

g rasses , l 'huile de sésame, l 'huile de ricin et les huiles qui s'en rap

prochent dévient seules d 'une façon notable la lumière polar isée , 

la p remiè re de - h 3 , 1 à 9° et les dernières de 4 0 , 7 à— 4-3°. L'huile 

de ricin et les huiles analogues , qui cont iennent surtout les g lycé -

r ides d'oxyacides, possèdent des a tomes asj ' inétr iques ; les huiles de 

rés ine , éga lement actives comme on le sait, cont iennent des rés idus 

de lerpènes opt iquement actifs. Pour d é t e r m i n e r l a rotat ion opt ique, 

on peut , pour les usages ordinaires, se servir du polar imèlre simple 

à pénombre de LAURENT ; mais l 'appareil de LIPPICH-LANDOLT pe rme t 

des lectures plus exactes . Les dispositions optiques les plus e s s e n -

ielles des deux appareils sont r eprésen tées d 'une façon schémat ique 

par es figures 1 0 2 et 1 0 3 . 

Une plaque mince a taillée dans un cristal de b ichromate de po

tass ium sert comme filtre des rayons l umineux (lorsqu'on se ser t 

d 'un éclairage monochromat ique , par exemple d'une lampe à s o 

dium, la plaque a peut être supp r imée ) ; deux pr i smes de • spath 

calcaire biréfringents b servent de polar isa teur et peu vent, à l'aide 

du levier B, être tournés dans leur m o n t u r e afin de modifier la sen

sibilité ; en outre , dans l 'appareil de LAURENT (flg. 1 0 2 ) , il se trouve 

un d iaphragme rond c, contenant une p laque de verre et une mince 

plaque de quartz, qui couvre le cercle à moi t ié . A la place de ce 

d iaphragme il y a dans le dispositif de LIPPICH (fig. 1 0 3 ) deux prismes 

doubles S, qui couvrent chacun un tiers du cercle et laissent l ibre 

HOLDE. — Analyse des huiles . 1 3 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



I.E PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

une fente dans le milieu. Viennent ensuite , dans les deux appareils 

le tube d con tenan t le liquide, le pr isme de NICOL servant d 'analy

seur et trois ou quatre lentilles / et g formant une pet i te lune t te . 

L'analyseur et le disque D (fig. 104) divisé en demi-degrés et relié 

à la mon tu re de l 'analyseur peuven t être tou rnés à l'aide du levier g 

f J
 I 

eu 1 

0 
Fig. 10-. — Po la ri mètre de Laurent ;'coupe schématique longitudinale. 

pour les grands m o u v e m e n t s et à l'aide de la vis m pour la mise au 

point exact. La vis k pe rme t de fixer le disque D . Les verniers , que 

l'on observe à l 'aide des loupes /, pe rme t t en t la lec ture des minutes 

ent ières dans l 'appareil de LAURENT et des cen t i èmes de degré dans 

celui de LIPPICH ; cependant , comme l 'observat ion à t ravers les 

pr ismes de LIPPICII est beaucoup plus précise qu'à t ravers la plaque 

\ 
T . 

f1 • ' • • « ; 1 

Fig. 103. — Polarimètre de Lippich-Landolt ; coupe schématique longitudinale. 

de quartz de l 'appareil de LAURENT, les lectures dans le polar imètre 

de LIPPICH sont beaucoup plus exactes. Lors de la lec ture , on déter

mine d'abord combien de degrés ent iers ou de demi-degrés ont 

passé le point zéro du vern ier , admet tons que ce soit 9 degrés en

tiers et un demi-degré = 9°,30' ; le point zéro du vern ier se trouve 

ma in tenan t entre le trait de ce demi-degré et le trait 10 degrés ; la 

rotat ion de celte part ie d'un demi-degré indique celle du trait du 

vernier qui coïncide avec un trait quelconque de la division du 

ce rc le ; si c'est par exemple le v ing t -qua t r i ème trai t , la rotat ion 

s'élève à 24 minu tes de plus ; la lec ture totale est donc 9°,30' -+- 2 i ' 

= 9°,34'. Comme source de lumière , on se sert pour les observat ions 

d'une lampe construi te par LÂCHENT (OU mieux du modèle indiqué 

par LANDOLT), qui est livrée avec l 'appareil et dans laquelle est p ro

duite la lumière j aune du sodium par volatilisation de chlorure de 
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Fig . 104. — Polarimètre de Lippich-Landolt ; vue d'ensemble. 

cou lan t . A v a n t le r empl i s sage , l 'une des e x t r é m i t é s du tube est f e rmée 

au m o y e n d ' u n e p l aque de ve r re pa r f a i t emen t p r o p r e et de la virole 

que l 'on v isse pa r -dessus ; on verse ensui te le l iquide à e ssayer en 

év i tan t la fo rmat ion de bulles d'air eL s ' a r r a n g e a n t de façon q u ' a u -

dessus de l ' ex t rémi té l ibre du tube il se p rodu i se une pe t i te co u p e . 

L 'ouver ture est couve r t e avec une d e u x i è m e p laque de v e r r e gl issée 

p a r - d e s s u s — la p laque de f e r m e t u r e doit ê t r e poussée b ien hor izon

t a l e m e n t su r l ' ouve r tu r e , pa rce que sans cela il se forme tou jours 

une bulle d'air à l ' ex t rémi té o u v e r t e du tube — et elle est f e rmée 

a u m o y e u d 'une virole vissée p a r - d e s s u s . 

2. Détermination de la position du zéro. — Si l 'on r e g a r d e à t r a -

sodium (en prenant de préférence du sel de mer, qui ne décrépite 

pas). 

1. Mesure et remplissage des tubes pour l'observation. — Suivant 

que le liquide à essayer est plus ou moins transparent , on choisit 

des tubes plus ou moins longs. La mesure des tubes ouverts aux deux 

bouts est faite à un dixième de millimètre près, à l'aide d'un calibre 
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vers l 'appareil dirigé vers la source lumineuse , mais non encore 

mis au point, on voit en généra l un petit disque rond, dont une 

moit ié offre le j aune de la flamme du sodium et dont l 'autre pré

sente une colorat ion beaucoup plus foncée. Dans l 'appareil de Lip-

rucn, un tiers du champ visuel est clair ou sombre . En tournan t le 

bouton K, on arr ive à une posit ion de l 'appareil dans laquelle toutes 

les par t ies du disque sont un i fo rmément éclairées, mais par une 

ro ta t ion de que lques minu te s seu lement dans une direction ou dans 

l 'autre , l 'une ou l 'autre des par t ies prend une coloration plus foncée. 

Lorsqu'on a t rouvé cette position, on place un tube rempl i de l 'huile 

à essayer et à l'aide du levier H muni d 'une vis d 'arrêt et j o u a n t sur 

un cercle g radué , on place le po la r i seu rde façon à ce qu 'on le voie de 

nouveau un i fo rmément éclairé ; dans cette posit ion, le changemen t 

subil dans la clarlé du champ visuel peu t être observé avec une 

net te té part icul ière . Il arr ive f réquemment , n o t a m m e n t quand on 

commence à se servir de l 'appareil , que la posit ion du zéro de ce 

dernier est confondue avec un p h é n o m è n e qui se produi t lorsqu 'on 

a t o u r n é le cercle trop loin et alors il est sorti de la région sensible ; 

il y a alors éga lement une cer ta ine clarté uniforme, mais plus 

g rande , dans toutes les part ies et qui, avec une rotat ion de 

10—15 degrés et plus encore, e s t a peine modifiée ; il faut donc, 

no t ammen t , après que l'on a mis en place le tube rempli du liquide 

à examiner , faire aussi bien a t tent ion que le passage subit du clair 

au sombre dans le champ visuel peu t toujours être produit . Sans 

placer le tube à l iquide, on fait un certain n o m b r e de lectures , dont 

la moyenne donne la position du zéro de l 'appareil . 

3. Détermination de l'angle de déviation a. — Le tube rempli de 

l 'huile à essayer est mis en place après la déterminat ion du zéro. Si 

m a i n t e n a n t une moitié du champ visuel paraî t plus sombre que 

l 'autre , on dé te rmine la posit ion de l 'analyseur dans laquelle les 

deux champs sont de nouveau un i formément éclairés, la ligne les 

séparan t ayant en m ê m e temps disparu. Un certain nombre de mises 

au point donnent ici éga lement la va leur m o y e n n e . La g randeur de 

l 'angle de rotat ion se déduit de la différence d e 3 va leurs moyennes 

t rouvées avec et sans le tube à l iquide. Par une expérience préli

minai re avec une substance dont on connaî t la direction de la ro ta -
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lion, on dé te rmine quelle direction de rotat ion est la positive ( + ) et 

quelle est la nôgaLive (—). Ordinairement , on indique une ro ta t ion 

dans la direction des aiguilles d 'une mon t re comme rota t ion à 

droite. 

4. Détermination de l'angle de déviation avec les huiles de couleur 

foncée. — Des huiles offrant une coloration si foncée qu'en couche 

épaisse elles ne soient pas t raversées pa r la lumière peu intense du 

sodium, on peut dé te rminer l 'angle de déviation en les dissolvant 

dans des proport ions convenables dans une huile minéra le indiffé

r en te , parfai tement l impide, ou dans un dissolvantindifférent , comme 

la benzine de pétrole, la benzine, etc., et dé t e rminan t l 'angle de 

déviat ion du liquide ainsi p répa ré . Rela t ivement au calcul de l 'angle 

de déviat ion avec la valeur ainsi t rouvée, voy. 6. 

5. Quelques règles générales. — Afin d 'éviter un chauffage trop 

intense de l'extrémiLé an té r ieure de l 'appareil , il faut placer la lampe 

servant à l 'éclairage, à 10 cent imèt res au moins de cctle ex t rémi té . 

11 est convenable de faire les observat ions dans une chambre sombre , 

en se plaçant loin de la fenêtre. On doit suspendre à côté de l 'appareil 

un t h e r m o m è t r e pour l 'observation de la t empéra tu re . Les tubes 

remplis de l 'huile à essayer doivent ê t re placés dans le vois inage 

immédia t de l 'appareil, en vue de l 'égalisation de la t e m p é r a t u r e . 

6. Calcul de la rotation spécifique [>]„ . — Ce calcul est effectué 

d'après les deux formules suivantes 1 : 

n\ n 1 0 0 2 

(H) K ' D 

flans lesquelles : 

100. a 
l.p.d' 

— la rotation spécifique ; 

z = l'angle de rotation l u ; 
l = la longueur en décimètres de la couche de liquide traversée par la lumière ; 
d — le poids spécifique ; 
p = la teneur centésimale en la substance examinée. 

1 LA.NDOLT, Das optiche Drehung sv er mögen organischer Substanzen, e t c . , p . 6 8 , 

et su iv . 
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La formule I est employée pour les huiles à l 'état primitif, la for

mule II, lorsqu 'on se ser t d'un dissolvant (voy. 4). La t empéra tu re 

à laquelle a lieu l 'expérience doit être indiquée . L'influence de la 

concentra t ion de pareil les huiles diluées sur le pouvoir rotatoiro 

n'a pas encore été dé t e rminée ; il semble qu'elle doit être e x t r ê m e 

m e n t faible et qu'elle peut ê t re nég l igée . 

b. C o e f f i c i e n t d e r é f r a c t i o n . — Il est dé te rminé lors de l 'essai des 

huiles minérales de graissage pr inc ipalement pour reconnaî t re la 

présence d'huiles de résine dans les huiles minéra les . On se sert pour 

cette déterminat ion du réfractomètre simple de AHHE (chap. III). 

Voici les coefficients de réfraction à 18° de quelques huiles : Huiles 

de rés ine à point d'ébullition élevé 1 ,3H0 —1 ,530., hui les minéra les 

de graissage 1,490—1,500, huiles d'olives 1,469—1,470, huiles de 

navet te 1,472—1,474, huiles de pieds 1,467—1,170. 

ESSAIS CHIMIQUES 

X I . T e n e u r e n a c i d e e t a l c a l i l i b r e 

Dans les huiles minéra les raffinées,de couleur claire, on ne t rouve 

pas généra lement d'acide libre ou tout au plus des traces (jusqu'à 

0,03 p. 100 calculé en SO 3). Dans les huiles foncées, la t eneur en acide 

s'élève ju squ ' à 0,30 p. 100, mais elle peut aller excep t ionne l lement 

jusqu ' à 0,50 p . 100, lorsque les huiles résiduelles p rovenan t du raf

finage sont traitées en m ê m e temps. Mais, en généra l , la t eneur en 

acide des huiles foncées ne s'élève pas à plus de 0,15 p . 100 calculés 

en SO 3 . Comme pour les huiles minéra les de graissage, l'acide qu'elles 

peuven t renfermer doit provenir de corps rés ineux ou d'acides 

naphtènes-carboniques , dont le poids moléculaire est variable ; on 

choisit comme unité l 'anhydride sulfurique ou l ' indice d'acide. 

Jusqu 'à présent , l 'unité SO 3 est la plus usi tée pour les huiles de 

graissage. Les décisions récentes de l'Union a l lemande prescr ivent 

comme uni té Vindice d'acide. 

L'acide sulfurique libre ou l'alcali l ibre p rovenan t du raffinage ne 

se r encon t ren t que tout à fait except ionnel lement dans les huiles de 

graissage ; ils sont r econnus qual i ta t ivement par agitat ion avec de 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



HUILES DE GRAISSAGE 1 9 9 

l 'eau chaude el dosés par les procédés ordinai res . Les dé termina

tions quant i ta t ives , r eposan t sur le simple t i t rage des solutions 

élhéro-alcooliques des hui les ou des extrai ts alcooliques des acides, 

sont effectuées d'après a ou h suivant que la solution de l 'huile 

pe rme t ou non d 'observer le c h a n g e m e n t de couleur de l ' indicateur. 

a . l * r a t i q u e ~ d e l ' e s s a i a v e c l e s l i n i l e s d e c o u l e u r c l a i r e . — P a r l 'en

tonnoir à séparat ion B (fig. 105), con tenan t 10 cent imèt res cubes, 

jusqu 'à la marque a et fixé dans le bouchon Apercé 

de deux t rous , on int rodui t dans le ballon d'EauEN-. 

srfiYER C (d 'environ 200 cent imètres cubes de capa

cité) 10 cent imèt res cubes d'huile, et avec un 

mélange de 4 part ies d 'é ther et 1 part ie d'alcool 

contenant de la phénolphta lé ine et neutralisé im

média tement avant l 'expérience, on fait tomber le 

res te de l 'huile dans le ballon ju squ ' à ce que celui -

ci soit rempli jusqu ' en c avec la solution éthéro-al-

coolique d'huile. On ajoute ensui te avec une buret te F i „ 1 0 5 _ Appareil 

de la solution alcoolique normale décime de soude, P0".1, I a . d e

1

t . e r m

1

l " 
1 f nation de 1 acide 

jusqu 'à ce que le liquide p renne une coloration d e s n u l l e s -

rouge pers i s tan te . 

La bure t te est g raduée de façon que la teneur centésimale en acide 

libre, calculée sous forme d 'anhydride sulfurique ou en indice 

d'acide, puisse ê t re lue imméd ia t emen t . La graduat ion repose sur le 

calcul suivant : 

Si la quant i té de lessive de soude nécessaire pour la neutral isa

tion des 10 cen t imèt res cubes d'huile employés s'élève à 20 centi

mè t res cubes, la teneur en acide de l 'huile étant égale à 1,3 p . 100 

, , , . c n , , 10 X x X 0,004 . 
( c a l c u l é e en n U 3 ) , on a ,, „ , „ — — 1, 
v ' 0,y 1 y 

en a d m e t t a n t q u e 0,004soit la quant i té d 'anhydride sulfurique corres

pondant à 1 cen t imèt re cube de lessive de soude et que 0,915 soit le 

poids spécifique moyen des hui les . D'après cela, n= 22,9 cent imètres 

cubes . L'espace de la bure t t e correspondant à la t eneur en acide de 

1 p. 100 doit avoir celle capacilé ; la bure t te es tdivisée en dixièmes et 

cent ièmes 1 p. 100 SO 3 , do façon que l'on puisse évaluer 1/1000 p.100. 
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Les huiles renfermant, moins de 0,01 p. 100 d'acide sonl qualifiées 

exemptes d'acide. 

Pour convert ir l 'unité indice d'acide usitée dans l 'analyse des ma

tières grasses en la graduat ion de la bure t te , on compte l 'espace 

pour l'indice d'acide 14 égal à 22,9 ; l 'indice d'acide 1 est par consé-

22 9 
quent égal à -— 1,64 cent imèt re cube . 

b. P r a t i q u e d e l ' e s s a i a v e c d e s h u i l e s d e c o u l e u r f o n c é e . — Dans 

une éprouvel le g raduée , mun ie d 'un bouchon de ver re , on agite 

avec soin (en chauffant si les huiles sont épaisses) 20 cent imètres 

cubes d'huile avec 40 cent imètres cubes d'alcool absolu neutra l isé . 

Le lendemain, après que la séparation des liquides s'est produi te , on 

décante 20 cent imètres cubes d'alcool et on les titre avec une lessive 

de soude décinormale , en se servant de la bure t te décrite précédem

ment . Si la teneur en acide t rouvée dépasse 0,03 p . 100, il faut, après 

avoir décanté l'alcool resté dans l ' éprouvet te , ag i te r encore plusieurs 

fois avec 40 cenlimèLres cubes d'alcool et t i t rer de nouveau . La 

somme des teneurs en acide trouvée co r respond à la quanti té con

tenue dans les 20 cent imètres cubes de l 'huile essayée . 

On peut aussi , lorsqu'i l est toléré comme limite d 'erreur RH 0,01 

p . 100, au lieu de pra t iquer plusieurs agi ta t ions, effectuer pour les 

agitat ions 2 et 3 les correct ions suivantes , dé te rminées empi r ique

m e n t pour les valeurs de la teneur en acide trouvées dans le produit 

de la p remière agitation. 

Première agitation SO 3 p. 100 

0,015-0,025 jusqu'à 0,033, jusqu'à 0,069, jusqu'à 0,089, jusqu'à 0,099, jusq'à 0,115 
jusqu'à 0,145 

à ajouter pour les 2 m e et 3 m e agitations 
0,005 0,010 0,015 0,020 0,025 0,070 0,035 

Le calcul pour le cas présent est éga l emen t le m ê m e que précé

demment , parce que les cent imètres cubes de lessive de soude con

sommés n 'ont éga lement été employés que pour le t i t rage de 10 cen

t imètres cubes d'huile, c'est-à-dire de la moi t ié de la totalité de 

l 'huile employée . 

Lors des t i t rages directs d 'extraits é théro-alcool iques foncés de 

lirai, le bleu alcalin 6, b de MEISTER, LUCIUS et BRÙLVING, proposé pour 
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la p remière fois comme indicateur pour l 'analyse des matières 

grasses par DE XEGRI et G. FABIUS, a été aussi t rouvé tout à fait con

venable . Ou pour ra donc éga lement essayer d 'employer cet indica

teur, bleu en solution acide, rouge solution alcaline, pour le t i t rage 

direct de l'acide libre dans des huiles minéra les foncées. On peut 

par conséquent dans ce cas avoir recours au procédé de t i trage plus 

simple décrit en a. 

c . I f i e c h e r c h e q u a l i t a t i v e î l e l ' a c i d e l i b r e . — Pour cet essai — qui 

ne peu t concerner que l'acide sulfurique — on agi Le for tement à 

chaud, dans un ballon, environ 100 cent imètres cubes d'huile avec 

son volume ou le double de son volume d'eau disLillée, jusqu ' à ce 

que l'huile se soit disséminée dans l'eau sous forme de fines par t i 

cules. On laisse ensui te reposer les liquides ; après séparat ion de ces 

dern iers , on prélève avec une pipet te 20-30 cent imètres cubes d'eau, 

on filtre celle-ci sur un filtre ordinaire et après clarification com

plète, on essaie avec quelques gout tes d 'orange de méthyle (dissolu

tion de 0,3 g r a m m e d 'orange de méthyle dans 1 litre d 'eau). En 

présence d 'un acide minéra l , il se produi t une coloration rouge . 

L'alcali libre serait recherché d'une façon analogue au moyen de la 

phénolphla lé ine . (Lue aut re part ie aliquote de l 'extrai t aqueux , 

50-100 cent imètres cubes , peut être employée pour la dé te rmina t ion 

des substances solides, solubles dans l 'eau, comme la géla t ine , le 

savon, le sel, etc. (voy. XXII). 

Les huiles minéra les , auxquel les , afin de les épaissir, on a ajouté 

des savons de potasse, donnen t lorsqu'on les agite avec de l'eau des 

émulsions lai teuses persis tantes ; celles-ci, pa r suite de la décompo

sition des savons en sel acide et alcali l ibre, donnen t la réaction al

caline avec la phénolphta lé ine , ce qu'il ne faut pas oublier lors de 

l 'essai pour alcali l ibre. 

d . D é t e r m i n a t i o n d e l ' n e î d e d a n s l e s h u i l e s c o l o r é e s a r t i f i c i e l l e 

m e n t . — 1. Dans les huiles minérales. Les huiles minéra les claires, 

par exemple , les hui les pour machines à glace, sont quelquefois co

lorées en rouge au moyen de mat iè res colorantes artificielles. Dans 

ces hui les , la coloration artificielle masque le virage de la phéno l 

phtaléine lors du t i t rage et la t eneu r en acide organique ne peu t 
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pas le plus souvent être dé terminée d i rec tement de la façon ordinaire 

par titrage de la solut ion éthéro-alcoolique de l 'huile ou de l 'extrait 

alcoolique. Il est alors préférable d'avoir recours à d 'aut res modifi

cat ions, par exemple , à celles que nous al lons décrire et parmi les

quelles 2, pe t Y ne sont applicables que lorsque l 'huile ne contient 

pas de savon. 

a. Si la mat iè re colorante est soluble dans l 'acide chlorhydrique 

dilué, on épuise en ag i tan t avec de l'acide chlorhydrique é tendu une 

solution de l 'huile dans l 'éther de pétrole , on élimine l'acide minéra l 

par lavage avec de l 'eau et l 'on titre comme à l 'ordinaire la solution 

de l 'huile exempte de mat iè re colorante . 

Si les mat iè res colorantes sont difficilement solubles dans les 

acides, on procède de la man iè re suivante , d 'après MARCUSSON : 

p. L'huile est t rai tée, en chauffant, si c'est nécessaire , par l 'élain 

et l 'acide chlorhydrique ; la mat iè re colorante est alors rédui te en la 

leucobase ou en produi ts de dédoublement incolores. L'huile qui 

ma in t enan t n 'est plus colorée est reprise par l 'é ther de pétrole et 

t i t rée comme à l 'ordinaire, après él imination par lavages de l'acide 

minéra l . 

•y. Une solution de l 'huile dans l 'éther de pétrole est agitée forte 

m e n t avec une quanti té mesurée de soude alcoolique décinormale 

(alcool 50 p. 100). Elle est ensui te t i trée, en présence de phénolphta-

léine, sans séparat ion préalable de Ja couche de lessive, avec de 

l'acide chlorhydrique, jusqu ' à ce que la couche de soude alcoolique 

soit décolorée. Avec la quanti té d'acide chlorhydr ique consommé 

on peut calculer la quant i té de lessive de soude nécessaire pour 

combiner l'acide contenu dans l 'huile. 

Dans les deux cas, il est convenable , si l 'on suppose qu'il n'existe 

que de petiles quant i tés d'acide, d 'employer environ 50—100 centi

mè t res cubes d'huile, afin de diminuer au tan t que possible les 

e r reurs dues à l 'action de l'acide carbonique et à l 'oxygène a tmos

phér ique . 

S. S'il y a des mat ières colorantes se dissolvant difficilement dans 

l 'alcool, on arr ive quelquefois au but , en agi tant une ou plusieurs 

fois l'huile à chaud avec de l'alcool, dans lequel les acides se dissol

ven t , en t i t rant l 'extrai t alcoolique non coloré ou seu lement très 

peu . 
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Avec les huiles colorées contenant du savon, celui-ci, si l'on e m 

ploie les procédés », ¡3 ou 7 , doit d 'abord être séparé , ce à quoi on 

arr ive dans beaucoup de cas par t ra i tement au moyen de la benzine 

ou de l 'acétone anhydre ; au t r emen t l 'essai doit ê t re effectué d 'après 

l 'un des procédés y et S. 

Dans tous les cas signalés, l 'acide minéral doit être recherché ou 

titré à la maniè re ordinaire , en mé langean t l 'extrai t a q u e u x avec de 

l 'orange de méthyle , parce que les mat iè res colorantes dont il s'agit 

ici sont insolubles dans l 'eau. 

2. Dans des mélanges d'huiles minérales et d'huiles grasses. — 

L'essai est effectué comme pour les huiles minéra les . Cependant , le 

procédé (J n 'est pas applicable, parce que sous l 'influence de l'acide 

chlorhydrique concentré , un acide gras peu t être rendu libre par dé

composit ion d'une mat iè re grasse neu t re . 

Les graisses solides peuven t quelquefois être dépouillées de la 

mat ière colorante par un des dissolvants connus des ma t i è res 

g rasses . 

Dans une graisse pour cuir, colorée en bleu noir foncé, composée 

de différentes cires, d'essence de térébenthine et d 'une mat iè re co

lorante dérivée de la n igros ine , l 'acide libre a été dé te rminé de la 

manière suivante : 

On a fait bouillir S g r a m m e s de graisse, et la solution fut filtrée 

après refroidissement (la mat iè re colorante était no tab lement so-

luble à chaud) ; le résidu fut encore trai té plusieurs fois de la m ê m e 

maniè re . La majeure part ie de la mat iè re colorante res ta ainsi i n 

dissoute ; de la solution encore très faiblement colorée, la ma t i è re 

colorante fut complè temen t extrai te par plusieurs agitat ions avec 

de l'acide chlorhydrique é tendu ; l'acide chlorhydrique fut ensui te 

éliminé par lavage et la solution de benzine t i t rée. 

X I I . T e n e u r e n r é s i n e 

a. L e s r é s i n e s n a t u r e l l e s d e s h u i l e s m i n é r a l e s d e g r a i s s a g e . — 

Des substances résinoïdes se r encon t ren t aussi dans les huiles miné

rales en quant i tés assez g randes ; les unes sont solubles dans 

l'alcool ( à 70 p . 100) et les aut res ne s'y dissolvent pas . Ces dernières 
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1 Monatshefte für Chemie, 1886. 
1 Analyse der Harze, e tc . , 1S00. 

sont des substances noires analogues aux asphaltes et aux brais 

qui existent dans toutes les huiles foncées contenant des résidus. 

La teneur en résines naturel les solubles dans l'alcool ne s'élève 

pas géné ra l emen t dans les huiles minéra les claires à plus de 

0,6 p. 100, dans les huiles foncées elle ne dépasse pas 1 p. 100 et 

dans les huiles mal raffinées, il peut s'en t rouver j u squ ' à 3,5 p. 100. 

Comme les résines analogues aux asphal tes et aux brais , les ré

sines solubles dans l'alcool à 70 p. 100 se dissolvent toutes facile

m e n t dans le benzène . Les solutions dans le benzène laissent après 

l 'évaporal ion de ce dernier , comme les solutions correspondantes 

des aut res rés ines , des résidus plus ou moins durs , ana logues à des 

laques . Ces dern iers , con t ra i rement à ce qui a lieu pour les asphal tes 

et les brais noir foncé, sont géné ra l emen t encore j a u n e b run et 

t r ansparen t s en couche épaisse de 2 mil l imètres . 

Dans l 'éther de pétrole sont les rés ines claires de solubilité diffé

ren te , dont les unes s'y dissolvent complè tement , les aut res étant plus 

ou moins incomplè tement solubles dans l 'é ther de pétrole et formant 

souvent , lorsqu 'on les agite avec le dissolvant, des précipités flocon

n e u x blanc j a u n â t r e ou j aune brun. Les résines solubles dans l'al

cool à 70 p . J00 se dissolvent complè tement dans l'éLher alcoolisé 

( i : 3 et 3 : 4). La réaction caractér is t ique de la colophane de Mo-

RAW'SKI, la coloration violette de la solution dans l cen t imèt re cube 

d 'anhydr ide acétique par l 'addition d'une gout te d'acide sulfurique 

à 1,530 de densiLé, n'est pas donnée par ces rés ines , avec lesquelles 

il se produi t généra lement u n e coloration var ian t du b run j aunâ t re 

au b run foncé sale. Malgré cela, plusieurs des rés ines en question se 

rapprochent de la colophane, abstract ion faite de leurs propriétés 

physiques et de leur apt i tude à former des savons m o u s s e u x ; d'au

tres résines d'huiles minéra les offrent une neutra l i té complète . 

b. A d d i t i o n s d e r é s i n e s . — Parmi les rés ines connues , comme la 

colophane, la rés ine de Dammar , le copal, le succin, etc., sur les 

propriétés desquelles les monograph ies de SCUMIDT et ERBAN 1 et de 

K. DIETÉIUCH 2 , donnen t d ' in téressantes indicat ions, il n'y a lieu de 
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s 'occuper que de la colophane, car d 'après les r ense ignemen t s 

recueill is jusqu ' à ce jour , il n 'y a que cette rés ine qui ait été ajoutée 

aux huiles minéra les de gra issage. 

1 . Recherche qualitative. — La présence de la colophane dans les 

hniles minéra les de graissage est décelée par un accroissement de 

la t eneur en acide. Un indice d'acide de 1 4 , cor respondant à 1 p . 1 0 0 

de S O \ correspond à 1 p . 100-de colophane, qui se compose pr incipa

lement d'acide ahiét ique (résine américaine) ou d'acide p imar ique 

i somère (résine française) et qui , su ivant la t eneur en é léments se

condaires présente l ' indice d'acide de 1 4 6 — 1 7 0 , l 'indice d'iode 1 0 0 — 

1 2 5 el l ' indice de saponification 1 0 7 - 1 9 4 . 

Pour séparer la rés ine, on agile à chaud dans un tube à essais 

8 — 1 0 cen t imèt res cubes d'huile avec un égal volume d'alcool à 

7 0 p . 1 0 0 . Après refroidissement, on filtre pour séparer la couche 

alcoolique et l 'évaporer . En présence de colophane, le rés idu a 

u n e consistance rés ineuse , mais non huileuse, il donne la coloration 

violelte de la réact ion MORAWSIU men t ionnée plus haut et il réagi t 

avec la soude alcoolique en donnan t des savons rés ineux. 

2. Détermination quantitative. — En l 'absence d'huile grasse et 

d'acides gras , on effectue cette dé terminat ion eu t rai lant l 'huile par 

une lessive alcaline et pesant l'acide résinique séparé de l 'extrai t 

alcalin. Dans le cas de la présence simulLanée de colophane, d'acides 

g ras et d'huile grasse dans les hui les minéra les , la colophane, avec 

les acides gras de l'huile grasse doivent être isolés de la solution 

savonneuse du mélange préparé avec la potasse- alcoolique et sé

parés des acides gras de la gra i sse saponifiable par élhérification 

su ivant TWITCURLL, et par transformation en les sels d 'argent d 'après 

GrLADDING. 

La quant i té de l 'échantillon à peser est choisie de telle sorte que 

le poids des acides rés ineux et des acides gras à séparer u l té r ieure

m e n t s'élève à 5 g r a m m e s environ. L'échantillon est saponifié avec 

addit ion de benzine exempte de thiopbène. De la solution savon

neuse , les substances non saponifiables sont extrai tes par l 'é ther de 

pélrole, d 'après SPITZ et HÔNIG. 

La solution alcaline des savons rés ineux et gras qui reste est éva_ 
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1 L E S OXYACIDES FONCÉS SE SÉPARANT DANS L 'ÉTHER SONT, APRÈS E X P U L S I O N D E 
CE D E R N I E R , DISSOUS DANS U N P E U D'ALCOOL ET la SOLUTION PRODUITE EST AJOUTÉE à 
la SOLUTION É T H É R É E . 

porée ; le résidu est repris par l'eau et décomposé par l'acide chlo-

rhydr ique . Les acides gras séparés sont extrai ts par l ' é lher ; on neu

tralise la solution acide, on évapore à 25 cent imèt res cubes environ, 

on acidifie avec de l'acide chlorhydrique é tendu et on épuise par 

l 'éther. Des extrai ts é thérés réun is , on sépare le dissolvant par dis

tillation. 

A. E i h c r i u c a t i u i i . — On dissouL dans 50 cent imètres cubes d'alcooj 

les acides g ras qui res tent et on les éthérifle en faisant passer un 

cou ran t modé ré de gaz chlorhydrique sec à une t empéra ture ne d é 

passant pas 4 - 10° et cont inuant jusqu ' à sa tura t ion. Dans ce t rai te

ment , les acides rés ineux res tent non éthérifiés. L'élhérification 

achevée, on laisse reposer le ballon pendan t une demi-heure à la 

t empéra tu re de l ' appar tement , on fait tomber son contenu avec cinq 

fois son poids d'eau dans un g rand ballon d ' E R L E N M E V E R et l'on fait 

bouillir p e n d a n t un quart d 'heure au réfr igérant à reflux. 

3 E l i m i n a t i o n d e l ' a c i d e e l i l o r h y d r u i u e . — Dans un entonnoir à 

séparat ion, on agite le liquide refroidi d 'abord avec 100 cent imètres 

cubes d 'éther éthylique l , et ensuite plusieurs aut res fois en em

ployant à chaque fois 50 cent imètres cubes d'éther, en cont inuant 

j u squ ' à ce qu'il ne soit plus extrai t d 'é léments colorants, on évapore 

le liquide aqueux à environ 50 cent imètres cubes . Après l 'avoir neu

tralisé avec un alcali, on acidifie et 011 agite plusieurs fois avec de 

l 'éther, en en employant à chaque fois 25 cent imètres cubes , j u squ ' à 

ce que la couche é thérée soit devenue incolore, et cela afin d 'extraire 

encore les é léments plus facilement solubles de la colophane. 

'{. E l i m i n a t i o n d e s a c i d e s r é s i n e u x . — Les extrai ts é théres réunis 

sont agités avec 50 cenl imètres cubes de lessive de potasse (potasse 

10 g r a m m e s , alcool 10 g r a m m e s , e a u 100 cent imèt res cubes) . On dé

cante avec la lessive de potasse la couche in termédia i re b rune , so-

luble dans l'eau qui se t rouve entre l 'éther et la lessive de potasse . 

Elle renferme en grande quant i té des savons rés ineux , qui sont dif-
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ficilement solubles dans la lessive. La couche é thôrée est ensui te 

bien lavée, d'abord avec de l 'eau \ p a r c e que les savons rés ineux sont 

pour ainsi dire insolubles dans celle-ci, puis encore deux fois avec 

10 cent imètres cubes de lessive de po tasse , et finalement elle est do 

nouveau agitée avec de l 'eau, jusqu ' à ce que celle-ci reste incolore. 

Les extrai ts alcal ino-aqueux réunis sont agi tés avec 30 cen t imèt res 

cubes d 'éther, en vue de l 'él imination des par t icules d'esters adhé

rant mécan iquement . On agite encore une fois la couche d 'é ther 

séparée avec 5 cenLimètres cubes de lessive et on réuni t cette d e r 

nière aux au t res extrai ts alcalins. 

S. D é c o m p o s i t i o n d e s s a v o n s r é s i n e u x . — On acidifie les ex t ra i t s 

alcalins réun is et on agite avec de i 'élher j u squ ' à épuisement , eu e m 

ployant à chaque fois 50 cent imètres cubes du dissolvant.On n e u t r a 

lise la solution acide, on rédui t au tan t que possible par évapora t ion , 

on acidifie et on reprend de nouveau par l 'é ther. On réuni t tous les 

extraits é thérés , on lave avec 20 cen t imèt res cubes d'eau et ensui te 

on élimine le dissolvant par lixiviation. Les acides rés ineux, ainsi 

obtenus et contenant encore que lques uni tés p . 100 d'acides gras 

non élhérifiés, sont pesés (poids a), après évaporat ion des res tes 

d ' é the rpa r chauffage au bain-niar ie ,daus une capsule de verre tarée , 

avec addition,si c'est nécessai re , d 'un peu d'alcool absolu, en vue de 

l 'él imination de l'eau , J. 

E l i m i n a t i o n d e s a c i d e s g r a s n o n e n c o r e é l l i é r i l i é s s u i v a n t G l a d -

d i n g . — Pour le t ra i temeut ul tér ieur , on dissout dans 20 cen t imèt res 

cubes d'alcool à 95 p. 100, dans une éprouvet te g raduée avec b o u 

chon de verre rodé, environ 0,4—0,6 g r a m m e s des acides ainsi ob

tenus (poids b). Si l'on a obtenu moins d'acides, les proport ions du 

mélange éthéro-alcoolique indiquées plus loin sont changées pro

por t ionnel lement . Avec des quant i tés plus g randes des acides, on dis

sout tout le produit obtenu clans une quant i té d'alcool à 93 p . 100 

telle que les 20 cent imètres cubes de la dissolution, qui sont ensui te 

1 L E LAVAGE DOIT, DANS QUELQUES CAS, PAR E X E M P L E , E U P R É S E N C E D'ACIDES DES 
HUILES DE POISSON ET D E B E A U C O U P D E C O L O P H A N E , ÊTRE R É P É T É ASSEZ SOUVENT,JUS
QU'À CE Q U E L 'EAU SOIT INCOLORE. 

* P O U R ÉVITER LE D É B O R D E M E N T D E LA SOLUTION É L H É R É E D E RÉSINE , LE M I E U X EST 
DE PLACER LA CAPSULE D E VERRE P E S É E DANS U N E S E C O N D E CAPSULE CYL INDRIQUE. 
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prélevées à l 'aide d ' u n e pipet te pour l'essai ul tér ieur , cont iennent 

environ 0 , 5 g r a m m e s d ' ac ide . 

La solution préparée comme il vient d'être dit est mélangée , dans 

une éprouvet te g raduée de 1 0 0 cent imèt res cubes,avec une gout te de 

pliénolphtaléine (avec les solutions très foncées on prend deux ou trois 

gou t tesdeb leu alcal in6,£)etensuite addit ionnée, leliquide é tan t soumis 

à une vive agi la t ion.de jus te au tan t de gout tes d 'une solution aqueuse 

concentrée de soude (IVaOII 1 par t ie , 1 1 2 0 2 parties) qu'il en faut pour 

douner k l a l i queu r une réaction alcaline. On chauffe pendan t quelques 

instants au bain-mar ie , l 'éprouvet te é tan t imparfa i tement bouchée . 

On laisse ensuite refroidir, on por te à 1 0 0 cent imètres cubes avec de 

l'éLher,on agite, on ajoute 1 g r a m m e d'azotate d 'a rgent pulvérisé et 

desséché et on agite pendant 1 5 - 2 0 minu tes , afin de t ransformer les 

acides en sels d 'argent . Lorsque le précipi té , consistant en sels 

d 'argent à acides g ras , s'est b i en déposé (on laisse reposer jusqu 'au 

lendemain si c'est nécessaire) , on prélève avec une pipelLe environ 

7 0 cent imètres cubes du liquide que l'on fait couler dans une se

conde éprouvet te de 1 0 0 cent imètres cubes , en se servant , si c'est 

nécessaire , d'un filtre à plis. On agite bien cette partie avec 2 0 centi

mè t r e s cubes d'acide chlorhydrique étendu ( 1 part ie d'acide chlo-

rhydrique concentré et 2 parties d'eau), on décante la couche d'éther 

et on agite le liquide aqueux encore deux fois avec de l 'é ther .en em

ployant à chaque fois 5 0 cent imètres cubes de ce dernier, 

Les extrai ts étirérés réunis sont agités avec environ 2 0 cent imètres 

cubes d'eau, afin d 'éliminer l 'acide cli lorhydrique, ils sont ensuite sé

parés de l 'eau, puis filtrés dans un peti t ballon et dépouillés de la 

majeure part ie de l ' é the rpa r distillation. A l'aide de la fiole a je t , on 

fait passer le résidu, 1 0 cent imètres cubes environ, dans une petite 

capsule tarée et on l 'évaporé, enfin, par un court chauffage à 110 -

1 1 5 ° , jusqu 'à ce qu'il soit devenu fluide et clair, on le dépouille de 

l 'humidi té et du dissolvant adhérent . 

On calcule le poids c du résidu pour la quant i té totale d'acide b 

employée pour le procédé GLADDLVG, c 'est-à-dire qu 'en employant 

7 0 cent imètres cubes de solution é théro-a lcool ique 'pour l 'expérience 

précédente , il y aurai t dans 1 0 0 cent imètres cubes : 

e x 1 0 0 . , . 
d = — — = g r a m m e s d 'ac ides r é s i n e u x . 
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La valeur cl ainsi t rouvée donne la t eneur en acides rés ineux, des 

quant i tés d'acides obtenues d 'après TWITCHELL, ainsi que du poids de 

l 'échantillon employé pr imi t ivement et cela soit imméd ia t emen t , 

soit par un calcul s imple. 

De d on déduit comme il suit la t eneur p . 100 e en acides rés ineux 

de la substance pr imi t ivement employée : 

d 100 
e -

a 

De la quant i té d'acide rés ineux obtenue e, qui toujours cont ient 

encore de peti tes quant i tés d'acide gras , il faut re t rancher 0,4 p . 100 

c o m m e correct ion m o y e n n e . 

£ P a r t i e s n o n s a p o n i f i a b l e s d e l a c o l o p h a n e . — On tient compte de 

la port ion non saponifiable de la colophane lorsque comme plus hau t 

la quant i té de rés ine dé te rminée est inférieure à 20 p . 100, en appli

quan t la correction - H 8 p . 100, rappor tée aux quant i tés de rés ine 

t rouvées . 

Si, par conséquent , d 'après ce qui précède, on a t rouvé e — 0,4 

p . 100 d'acide rés ineux, la t eneur moyenne /"en résine se calcule d 'après 

l 'équat ion suivante : 

100 (e — 0,4) 
' — 92 

En présence de plus de 20 p . 100 de résine,il convient de dé te rminer 

d i rec tement les substances insaponifiables ; pour cela, on saponifie 

avec 25 cent imètres cubes de soude alcoolique normale la solution 

é thé rée des esters obtenus d 'après la page 207 et après en avoir él i

miné complè tement les acides rés ineux . La solution des savons est 

mé langée avec 130 cent imètres cubes d'eau et épuisée deux fois pa r 

l 'é lher en employant à chaque fois 150 cent imèt res cubes de ce 

dernier . On distille la majeure partie de l 'é ther et on laisse le r e s t e 

s 'évaporer à la t empéra ture de l ' appar tement ( à une plus hau te 

t empéra tu re des substances volatiles sont en t ra înées) . Le rés idu h u i 

leux ainsi obtenu ne contient plus que de peti tes quant i tés de savons 

acides. Ceux-ci sont él iminés par t ra i tement avec un peu de potasse 

alcoolique, évaporat ion lente de l'alcool et reprise pa r l 'éther de 

pét ro le . Le poids du résidu insaponifiable ainsi purifié est calculé 

HOLDE. — Analyse des huiles. 14 
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pour 100 part ies de la quant i té de substance employée et ajouté à la 

quant i té t rouvée des savons rés ineux e — 0,4. 

X I I I . P o u v o i r d e r é s i n i l i c a l i o u c l a b s o r p t i o n d e l ' o y y g è n e e u c o u c h e 

m i n c e . 

a . P o u v o i r d e r é s i n i f i c a t i o n . — Les huiles de graissage distillées, 

aussi bien les produi ts clairs que les produi ts foncés, mais encore 

t ransparen ts , ne p résen ten t aucun p h é n o m è n e de résinification ni à 

la t empéra ture de l 'appar tement , ni à des degrés de t empéra tu re 

plus élevés (50 à 100°), m ô m e après une conservat ion de plusieurs 

mois . En couches minces , il se produit au cont ra i re lorsqu'on chauffe 

une forte vapor isa t ion; ainsi, par exemple , les huiles pour m a 

chines se volatil isent presque toutes en ne laissant que des traces, 

dès qu'on les chauffe en couche mince à 100°, du ran t 25 heu re s . Les 

huiles foncées, qui renferment de g randes quant i tés de résidus, n'of

frent ,après avoir été abandonnées pendant longtemps à el les-mêmes 

à la t empéra ture de l ' appar tement , qu 'une t rès faible résinification, 

mais à de plus h a u t s degrés de t empéra tu re (50-100°), elles s'épais

sissent no tab lement ; les hui les riches en brai subissent m ê m e une 

résinification complète , les hydrocarbures l iquides qu'elles con

t i ennen t se volat isant en ma jeu re par t ie , le reste s 'oxydant, et les 

substances analogues aux asphal tes et au brai , devenant alors 

re la t ivement plus abondan tes dans le rés idu . Des huiles pour 

wagons foncées, par exemple , é t endues en couche mince , sont à 100° 

déjà devenues v isqueuses ou sèches au bou t de 35 heu re s . A 50°, 

c 'est-à-dire à une t empéra tu re cor respondan t aux conditions de la 

praLique,ces m ê m e s huiles pour wagons , é t endues en ccuches minces 

(une gout te d'huile sur une plaque de ver re de 5 X 10 cent imètres) , 

ne sont devenues dans le m ê m e temps qu 'un pou plus épaisses, mais 

non visqueuses , tandis que les huiles de nave t t e sont p resque com

p lè tement sèches au bout de ce temps. Le pouvoi r de résinification 

est aussi plus faible pour les huiles foncées, si une g rande part ie des 

substances analogues aux asphal tes et au h rai a été él iminée de 

l 'huile par t r a i t ement avec la benzine ou l 'alcool é lhéré . C'est pour 

cela que le dosage de ces substances offre de l ' impor tance (voy. 

XXIV). 
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Pour effectuer l 'essai de résinification, qui toutefois n 'est pas gé

néra lement indispensable, on étend une gouLte d'huile sur une 

plaque de verre (a x 10 cent imètres) , on chauffe pendan t le t emps 

dont on dispose les huiles minéra les pour machines ju squ ' à 

50° envi ron , les huiles pour cylindres à vapeur jusqu 'à environ 1 0 0 ° 

et l 'on observe de temps en temps, une fois par j o u r environ, après 

le refroidissement, la consistance de la couche d'huile. 

Etendus en couches épaisses ( 0 , 2 — 0 , 2 J g r a m m e s d'huile sur une 

plaque de 7 5 cent imètres carrés), les produits de distillation des huiles 

de graissage légers , incolores, par conséquent complè temen t exempts 

de rés ine, ne présentent pas m ê m e à 1 0 0 ° des traces de résinification, 

tandis que des produiLs de distillation colorés, à point d'ébullition 

élevé et con tenan t 1 — 3 p . 1 0 0 de rés ine, chauffés à 1 0 0 ° pendanL 

9— l o mois , se résiuifient en se volatil isant par t ie l lement . Les huiles 

foncées con tenan t des rés idus , soumises à l 'épreuve de résinifica

tion dont il vient d 'être quest ion, donnen t au bout d'un petit nombre 

de mois seu lement des résidus très v isqueux et m ê m e solides et 

après un chauffage de 1 5 mois des résidus solides, r és ineux et ana 

logues au brai. 

[Ou peut aussi se r end re compte de la tendance qu 'ont cer ta ines 

huiles à poisser et à sécher au moyen d'un appareil consis tant en 

une caisse capi tonnée de feutre, en forme de pupi t re , dont le cou

vercle est formé d'une glace parfa i tement polie et inclinée de 

façon à ce qu 'une gout te de l 'huile essayée, prélevée à l'aide d 'une 

pipet te versée à la part ie supér ieure de la glace, se r épande 

sur la longueur de celle-ci en une couche très mince. On int rodui t 

dans la caisse un vase plein d'eau boui l lante , dont la paroi supé

r ieure est parallèle à la glace et suffisamment rapprochée de celle-

ci pour en main ten i r la t empéra tu re à 50° environ pour les huiles 

fluides. Cette t empéra tu re doit ê t re le plus élevée possible pour 

l 'essai des huiles t rès v isqueuses ou des huiles pour cyl indres. On 

observe au bout d'un t emps plus ou moins long l 'état de siccité de 

l 'huile, ainsi que le résidu qu'elle laisse sur la glace. (Le cadre 

en touran t la glace est g radué sur un de ces longs côtés, de maniè re 

à p e r m e t t r e de m e s u r e r aussi, si on le désire , la l ongueur parcou

rue par l 'huile dans un temps donné . L'appareil pe rme t de faire 
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1 R. EHUSAM, La connaissance des matières lubrifiantes minérales et orga

niques, p. 264 . 

en m ê m e temps plusieurs essais comparat ifs de diverses huiles '.] 

Les résines qui res ten t lors du chauffage des huiles minéra les ne 

sont pas solubles dans la benzine de pétrole ou elles ne le sont 

qu ' incomplè temen t ; elles se dissolvent au contraire p resque com

p lè tement dans le benzène. 

b. L ' a b s o r p t i o n d e l ' o x y g è n e par les huiles au contact de l'air ou 

de l 'oxygène pu r consiste en une dissolution par t ie chimique, 

part ie simple et elle est dé te rminée de la maniè re suivante : 

1. Absorption chimique d'oxygène, l'huile offrant una grande sur

face. — Sur 1—1,5 g r a m m e de m o r c e a u x de pierre ponce cal

cinée, gros comme des pois, placés au fond d'un tube long de 30— 

40 cent imètres et de 20—30 mil l imètres de d iamèt re , on fait gou t te r 

l en temen t 0,3—0,5 g r a m m e de l'huile contenue dans un petit vase 

en verre ta ré . Après la pesée de l 'huile, l 'extrémité ouverte du tube, 

déjà préa lab lement un peu ét irée, est fermée rap idement par fusion 

à la flamme du cha lumeau , en évitant au tant que possible de 

chauffer les aut res part ies du tube. (Si l 'on veut faire agir l 'oxygène 

pur , on int rodui t ce gaz dans le tube de la façon ordinaire à l'aide 

d'un petit tube à gaz.) On place ensuite le tube dans un bain-marie à 

la t empéra tu re convenable , en l'y laissant plusieurs heu res , après 

quoi, en ouvran t la pointe du tube sous l 'eau (ou m i e u x sous le mer

cure), ou dé te rmine la quanti té d 'oxygène absorbé à une t empéra tu re 

voisine de 20°. Les volumes t rouvés sont rédui ts à la pression b a r o 

mét r ique normale de 760 mil l imètres . 

La t empéra tu re à choisir pour faire agir l 'oxygène et la durée de 

l 'expérience dépendent de la na tu re des huiles à essayer . Il semble 

convenable , pour la comparaison d'huiles différentes, de chauffer 

pendan t trois heures dans un bain-marie bouillant, et l 'on peut em

ployer dans ce bu t une simple caisse en tôle de section horizontale 

rec tangula i re . 

L'absorption chimique de l 'oxygène par les huiles minéra les est 

t rès faible. Deux échantillons de pétrole de sûreté (point d'inflam-

mabilité 109° ou 128° au Pensky) ont absorbé, à 20°, 0 cent imètre 
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cube d 'oxygène ; une huile à paraffine l impide comme de l 'eau 

(point d'inflammabilité 158°, viscosité 5,9) en a absorbé 2,4 cent i 

mè t res cubes par g r a m m e . 

Mais, pour le pétrole, l 'absorption d 'oxygène faible quan t à la 

quanti té peut a l té rer cons idérab lement la qualité de cette huile pen

dant sa conservat ion , sur tout si elle est exposée à l 'action directe 

de la lumière solaire (voy. p . 41). 

Dans les conditions d 'expérience décrites plus haut , l 'absorption 

de l 'oxygène par les huiles grasses et les cires l iquides est considé

rable . A 20°, il est absorbé par g r a m m e d'huile de spermacet i : 14 — 

23 cent imèt res cubes d 'oxygène, d'huile d'olives: 33—34 cen t imèt res 

cubes , d'huile de nave t t e brute : 45—50 cent imèt res cubes , d'huile 

de coton : 69 cent imètres cubes . 

Le pouvoir dissolvant des huiles minéra les pour l 'oxygène de l'air 

est très faible. 

2. Oxygène libre dans les huiles. — Dans les huiles qui sont e m 

ployées pour le graissage des mach ines à compr imer l'air, il est 

Fig-. 106. — Appareil pour le dosage de l'oxygèno libre dans les huiles. 

quelquefois nécessaire de dé te rminer la t eneur en oxygène l ibre , 

parce que dans quelques condit ions de l ivraison on exige que les 

huiles pour compresseurs , qui doivent en out re être exemptes 

d'acide et de résine et avoir un point d'inflammabilité supér ieur 

à 200° (PENSKY), ne r en fe rmen t pas d 'oxygène l ibre. 
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Y\g. 107. — Ruretle à gaz de Hempel. 

sont complè tement absorbées dans un tube eudiométr ique A, chargé 

d'une lessive de potasse à 1,32 de densité, c'est-à-dire jusqu ' à ce 

que l'air soit expulsé de l 'appareil . 

Le tube adducteur débouchant jusqu 'à ce m o m e n t un peu a u -

dessus de la surface de l 'huile est ma in tenan t poussé jusqu 'au fond 

du billion, pendan t qu'en m ê m e temps l 'huile est chauffée à 100-

150°. Les gaz expulsés de l 'huile sont poussés par le couran t d'acide 

carbonique venan t de l 'appareil de KIPP dans le tube eud iomét r ique . 

L'opération est t e rminée lorsqu' i l n 'ar r ive plus dans l ' eudiomètre 

que des bulles d'acide carbonique , qui sont absorbées par la lessive 

alcaline. Après avoir laissé sé journer te gaz pendan t 24 heures sur 

Pour etTectuercet essai, on fait pa s se r a t ravers un ballon K (fig. 106) 

de 500 cent imèt res cubes, con tenan t 200 g r a m m e s de l 'huile à essayer , 

un courant d'acide carbonique dégagé dans un apparei l de KIPP ; le 

ballon K est m u n i à cet effet d 'un bouchon percé de deux trous dans 

lesquels sont fixés un tube adduc teur et un tube abducteur pour le 

gaz, que l'on fait passer dans le ballon, tant que les bulles gazeuses 
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la lessive de potasse, on le fait passer dans une bure t t e à gaz de 

HEMPEL (fig. 1 0 7 , B 4 B 2 ) , puis de celle-ci, après lecture du vo lume, 

dans u n e pipette de HEMPEL chargée d 'une solution alcaline du pyro-

gallol et on mesu re ensui te le gaz non absorbé en le faisant r e 

passer dans la buret te à gaz B 4 . La différence de vo lume ent re les 

deux lectures donne l 'oxygène libre con tenu dans 2 0 0 cen t imèt res 

cubes d'huile. 

Le volume est r a m e n é à la pression normale de 7 6 0 mil l imètres et 

la t empéra tu re de 0° , d 'après la formule : 

v - p - " 
7 6 0 ( 1 + 2 7 3 > 

dans laquelle p est la pression baromét r ique lue au m o m e n t du do

sage, v le vo lume du gaz, t la t empéra tu re observée, ^ ' g le coeffi

cient moyen de dilatation du gaz. 

Quatre huiles pour compresseur que j ' e u s l 'occasion d'essayer 

contena ient dans 1 0 0 cent imètres cubes 4 — S cent imètres cubes 

d'air ou les quanti tés suivantes d 'oxygène libre : 

Huiles nOÏ em3 d'oxygène libre 

i 0,9 
2 1,1 
3 0,7 
4 1,4 

X I V . V c t i o n c o r r o s i v e s u r l e s m é t a u x 

a. H u i l e s p o u r m a c h i n e s e t h u i l e s p o u r w a g o n s . — L e s huiles miné

rales , ne contenant pas d'huile grasse renfermant un acide, n 'ont pour 

ainsi dire aucune action corrosive sur le méta l des coussinets, aux 

t empéra tu res auxquel les ceux-ci peuvent être exposés , ou bien elles 

n ' exercen t qu 'une action e x t r ê m e m e n t faible. Un essai concernant 

l 'action corrosive est néanmoins utile, par exemple , lorsqu'i l s 'agit 

d 'essais comparatifs avec des huiles acides ; dans ce cas, des plaques 

pesées , polies à l 'émeri des mé t aux en quest ion, de 30 x 30 ou 
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Ths'momsici' 

50 X 50 mil l imètres , sont chauffées au bain d'air à 50°, à l 'abri de 

la poussière , dans des capsules en verre ou en porcelaine avec 

l 'huile à essayer. De temps en temps, on examine les modifications 

subies ex té r ieurement par les plaques et on dé te rmine en m ê m e 

t emps leur changemen t de poids après les avoir ne t toyées avec du 

papier buva rd et de l 'é ther . 

b. H u i l e s p o u r e y l i n d r c s à v a p e u r . — En présence de vapeur en 

tension, les huiles de graissage n ' a t t aquent aussi les mé t aux avec 

lesquels elles sont en contact d 'une façon sensible que lorsqu'el les 

renferment de g randes quant i t és d'huile g rasse , qui sont peu à peu 

complè tement décomposées pa r la 

vapeur en tension en acides gras l i 

bres et glycérine. L'essai relatif à 

l 'action corrosive n 'a donc besoin 

d'être effectué que sur les huiles pour 

cylindres à vapeur contenant des ma

tières grasses , et cet essai est prat iqué 

de la man iè re suivante : 

25-30 g r a m m e s d'huile sont versés 

F i - . 108. - Appareil pour l'essai de dans une capsule en agate a (fig. 108) 
l'action corrosive des huiles pour , i ' • 1 • t 
cvlindres à vapeur ; représentation p o s a n t SU1' UI1 trépied en CUlVl'e et 
schématique en coupe verticale. c o u v e r l e imparfa i tement avec une 

l ame de c u i v r e ; après avoir mis avec l'huile dans la capsule une 

plaque de fonte carrée, de 30 mil l imètres de côté, polie à l 'émeri et 

p réa lab lement pesée, on expose le tout pendant six heures dans un 

autoclave A à l 'action de vapeur de hau te tension. L'autoclave 

(fig. 109), rempli d'eau ju squ ' à la moitié de sa hau teur , est fermé 

avec soin, puis chauffé d 'abord avec u n b rû leur à trois becs, et plus 

tard avec un brû leur à un seul bec. Le m a n o m è t r e c, avec rég lage 

au tomat ique de la pression, maint ient la tension de la vapeur au 

degré donné par la mise au point initiale de l'aiguille (par exemple 

10 a tmosphères) . L 'avert isseur A, avec fe rmeture à robinet a u t o m a 

tique, qui est intercalé dans la conduite du gaz, in te r rompt au bout 

d'un temps dé te rminé , pa r exemple , après que la vapeur a agi p e n 

dant six heures , tout chauffage ul tér ieur , p a r l e fe rmeture du robi

net à gaz a. Après que l 'autoclave s'est refroidi, la plaque de fonte 
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est ne t toyée avec du papier buvard et de l 'étber et pesé . La d iminu

tion de poids donne la m e s u r e de la destruction de la p laque. Dans 

l 'huile qui res te , on peu t si c'est utile dé te rminer la quant i té des 

acides gras mis en l iber té , si tant est qu'ils ne se sont pas combinés 

au méta l . La durée de l 'expérience comprend 6 heures de chauffage 

Fig. 109. — Appareil pour l'essai de l'action, corrosive des huiles pour cylindres à 
vapeur; vue extérieure. 

ou, si au bout de ce temps le méta l ne présente pas encore de traces 

de corrosion, on peut, aller jusqu 'à 10 h e u r e s . 

Dans le tableau XIII (p. 218), est indiquée la tension de la vapeur 

d'eau à différentes t empéra tu re s . Le tableau XIV (p. 219) donne des 

indications relatives à l ' intensité du pouvoir corrosif des huiles sur 

la fonte, à la suite d 'une action de m ê m e durée de la vapeu r à 10 at

mosphè re s de tens ion. 
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TABLEAU XIII 

Tension de la vapeur d'eau en atmosphères aux températures de 
100-233° 

100" 
i , 0 

105" 

1, 2 

110» 
1, 4 

115» 

1, 7 
120" 

2, 0 
125» 

2, 3 
130» 

2 ,7 

3, 0 
140» 

3, 6 
145» 

4, 1 
150° 

4, 7 
255» 

5, 4 
160° 

.6, 1 

165» 
6 ,9 

170» 
7, 8 

175» 
8, 8 

180» 
9 ,9 

185» 
11, 1 

190» 
12 ,4 

195» 
13, 8 

200» 
15 ,4 

Température . . . . . 
Tension 

205" 
17 ,0 

210» 
18, 8 

215° 
20 ,8 

220» 
22, H 

225» 
25, 1 

230» 
27, 5 

235» 
29 ,8 

W . T e n e u r e n e a u 

a . E s s a i q u a l i t a t i f . — L a présence d'eau dans les huiles de couleur 

claire se reconnaî t en géné ra l au trouble plus ou moins intense se 

produisan t après que l 'échantillon a été agi té . A la suite d'un chauf

fage prolongé au bain-marie , le t rouble disparaît et après le refroi

d i s sement , il ne reparaî t p a s . P o u r un essai plus précis, on chauffe 

3 — 4 cent imèt res cubes d 'huile dans un tube à essais, dont les pa

rois sont complè t emen t moui l lées avec l 'huile, en employant pour 

ce chauffage un peti t bain de paraffine liquide que l 'on agite avec 

un t h e r m o m è t r e allant jusqu ' à 160° (avec les huiles pour cylindres à 

vapeur jusqu ' à 180°). Les huiles con tenan t de l 'eau forment alors, en 

généra l , une émuls ion sur les parois mouil lées du tube à essais, elles 

moussen t et il se produit des soubresauts . Ce n 'est qu 'en p r é 

sence de traces d'eau que l 'un ou l 'autre de ces phénomènes fait dé

faut. 

On peut aussi chauffer l 'huile avec un peu de sulfate de cuivre 

déshydra té . Des traces d 'eau suffisent pour commun ique r au sel de 

cuivre une colorat ion var ian t du ver t au bleu. 

b. D é t e r m i n a t i o n q u a n t i t a t i v e . — Dans une capsule en verre de 

6—10 cent imèt res cubes de d iamèt re , on chauffe au bain-marie en 

vive ébullilion 10—12 g r a m m e s d'huile bien agitée (des huiles riches 

en eau 3—5 g r a m m e s , mélangés avec soin avec 10—13 g r a m m e s 
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TABLEAU XIV 

Pouvoir corrosif des huiles sur la fonte, 

la durée d'action de la va-peur d'eau sous pression de 10 atmosphères 

étant la même 

Changements de pouls (mû;r.) des 
plaques après cliaulïage pendant heures : 

Teneur en aeirie da 
SO:i p. 100 [*) 

'huile 

Kfpèces des huiles Numéros 
dea huiles Avant Api-ès le chaufîare 

4 G s 10 tri ta vi f-
6 8 10 

î - 0 , 5 — 9 - 60 - 1 8 3 - 2 1 1 0.12 
¡0,85) 

r>.2 
i3H 7) 

8.6 
(60,6) 

10 r, 
(71 u 

Huilas de colza 
brutes 2 — 1 — 7 — 5^ - 160 — 

0.17 
( 1,20) - 8,3 

58,5 • 

— 2,4 — 0 — 42 — — l u T 
(1.20) 

— — — 

Huiles de colza 
épaissies î — -224 — - - — — 

(dites huiles 
condpnsées) 2 — — — 197 — — — — 

î — 12 — SI —270 — — 
0,0a 

(0.35) 
9,1 

(64.2 - — 

Huiles de colza 
ra ffi nées 

2 — 16 — 81 —217 — — 
0.19 

11 3 4 
9.8 

(69.1 — Huiles de colza 
ra ffi nées ;î 

Huile, de 
colza 

normale 

— 0,5 — 0,5 — 7 — S0 — -
2,6 

(18,3 
6,6 

(46,5) — 

Huile pour cylindres foncée 
(90 parties d'huile 

minérale pour 10 parties 
d'huile <rrasce) 

— 0,5 — 1 - 1 — — 0 14 - - — 

11 u i le m i uéra le à broches — z.: — ,'i.4 — 4 — — 0,1 — - — 

Huile minérale de graissage 
pour- wagons — 4 — 4 — 4 — — 0,17 — — — 

Mélange d'huiles 
minérales 

et d'hui le de colza 
brute 

2 vol 
d'huile 

minérale 
pour 
l vol. 

d'huile 
de col/a 

- 0 , 2 — 0,9 0 — 
Mélange d'huiles 

minérales 
et d'hui le de colza 

brute Huile 
pour cy
lindres 

avec 20% 
d'huile 

de colza 

— 1,4 - 1 , 6 — L i — — — — — -

Mélange d'uuile minérale 
pour ryli ndres 

avec 6 p. 100 d'huile d'os 
— — — 6 — — 0 0.12 

(0,85) — 

t 1) Les valeurs entre parenthèses indiquent les quantités p. 100 d'acide oléiqut 
correspondantes. 
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de l'huile déshydratée par agi lat ion avec du chlorure de calcium et 

iil tration), et le chaulfage est cont inué ju squ ' à ce que , en agi tant 

avec une bague t t e de verre , la mousse ait disparu à la surface. Les 

peti tes bulles de vapeur d'eau qui mon ten t au début du chauffage 

sont écrasées avec l 'extrémité d 'une bague t te de ver re sur les parois 

de la capsule . En m ê m e temps, on chauffe avec l'huile primitive un 

échanti l lon de l'huile déshydratée , à peu près de m ê m e poids, jusqu 'à 

dispari t ion de la mousse dans le premier échantil lon. De la d iminu

tion de poids de l'huile primitive dé terminée après le refroidisse

m e n t de la capsule, on déduit , après soustract ion de la diminution 

de poids de la m ê m e quant i té de l 'huile déshydra tée , la teneur cen

tésimale en eau de l'huile pr imi t ive . Avec les huiles minéra les pour 

cylindres à vapeur difficilement vaporisables , on peu t se d ispenser 

d'effectuer l 'expérience à blanc. 

Le procédé de dosage de l'eau dans les huiles b ru tes , indiqué à la 

page 1 0 (dissolution de l'huile dans le benzène dans une éprouve t te 

g raduée se ré t récissant in té r i eu rement et mesure de l'eau séparée) , 

de m ê m e que la distillation avec du xylène , pour la dé terminat ion 

de la t eneur en eau des graisses concrètes peuven t éga lement ê t re 

employés p o u r le dosage de l 'eau dans les huiles de graissage t rès 

riches en eau . Le dern ie r procédé s'est mon t ré par t icul ièrement 

convenable pour les huiles à cylindres con tenan t beaucoup d 'eau, 

qui avaient été purifiées au moyen d'un sépara teur d'huile de 

FIUESDOHF. 

X V I . T e n e u r e n c e n d r e 

Lorsqu 'on s'est assuré de la complète solubilité de l 'huile dans 

la benzine ou le benzène , la dé terminat ion de la teneur en cendre 

est inutile. Les huiles pour machines bien raffinées doivent con

tenir tout au plus 0 , 0 1 p . 1 0 0 de cendre , les huiles pour cylindres 

0 ,1 p . 1 0 0 . La t eneur en cendre est déterminée de la manière 

su ivan te . 

Dans un creuse t de porcelaine préa lab lement chauffé au rouge 

jusqu ' à poids constant , on chauffe avec précaut ion 2 0 — 3 0 g r a m m e s 

de l 'huile sur la petile flamme d'un b rû leur de BUNSE.V, j u squ ' à ce que, 

en approchant une flamme d 'a l lumage, la surface s 'enflamme e teon-
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t inue à brûler d 'e l le-même. Le chauffage est cont inué avec précaut ion 

avec une petite flamme jusqu 'à ce que la part ie liquide de l'huile soit 

complè tement brûlée et qu'il ne reste plus que des part icules cha r 

bonneuses . Le reste du contenu du creuset est ensui te calciné avec 

une flamme plus in tense , le creuset é tant par t ie l lement couvert avec 

son couvercle en porcelaine, jusqu ' à disparition de tou tes part icules 

charbonneuses et la cendre res tée comme résidu e s t ' p e s é e après 

refroidissement du creuset . 

Pour les huiles claires, le procédé suivant s'est aussi mon t ré tout 

à fait convenable ; dans ce procédé, l ' en t ra înement de part icules de 

cendre lors d 'une combust ion trop vive est complè temen t évi té . 

Comme p r é c é d e m m e n t , on pèse dans un creuset de porcelaine 

20—30 g r a m m e s d'huile ; dans celle-ci, on p longe , de façon qu'il 

touche le fond du vase , un filtre roulé exempt de cendre et de 

9 cent imètres de d iamètre , on le laisse s ' imbiber d'huile et on 

l 'al lume. Il est convenable de main ten i r le filtre dans le milieu du 

creuset à l'aide d'un fil de plat in? m u n i d 'une boucle et posé sur les 

bords du vase . 

L'huile brûle ainsi p resque en t iè rement et, en chauffant le c reuse t 

directement , on incinère complè temen t le résidu. 

La durée de l 'expérience est de trois ou quatre heures , mais p e n -

danL la combust ion c'est à peine si une surveil lance est nécessa i re . 

Le procédé offre encore cet avan tage que le dosage de la cendre 

peu t ê t re facilement effectué m ê m e dans les huiles con tenan t de 

l 'eau, lesquelles débordent facilement lorsqu 'on les soumet à un 

chauffage direct. Les huiles foncées contenant de l 'asphalte ne 

peuvent pas ê t re brûlées par le procédé décrit en dernier lieu, parce 

que le filtre se carbonise très p r o m p t e m e n t et que la flamme s 'éteint. 

X V I I . T e n e u r e n s a v o n 

Beaucoup d'huiles minéra les sont mé langées , afin d ' augmen te r 

leur consistance, avec des savons d 'a lumine ou des savons alcalins, 

ces derniers é tant aussi ajoutés quelquefois afin de r end re les 

huiles émulsives avec l 'eau j u squ ' à un certain degré . 

a . R e e h e r c h e q u a l i t a t i v e . — La présence d'un savon alcalin se 

fait reconnaî t re , lorsqu 'on agite l 'huile avec de l 'eau, à la formation 
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d'émulsions blanches visqueuses. Des t roubles blancs produi ts résul 

tant d 'autres causes qui, par exemple , lorsqu 'on agite des hui les 

con tenan t des ma t i è res muci lagineuses avec de l 'eau, peuven t se 

produire dans celle-ci, se d is t inguent de ces fines émuls ions en ce 

que , par suite de la dissociation des savons, ils rougissent faiblement 

la solution alcoolique de pbénolph ta lé ine et lors du t ra i tement avec 

u n acide minéra l sont imméd ia t emen t dét ru i t s par suite de la dé

composi t ion des savons . On peut en outre dans la solution chlorhy-

drique découvrir la présence du potass ium ou du sodium. Dans le 

cas de la présence d'un savon ammoniacal , celui-ci se décèle dans 

l 'huile primitive par sa décomposit ion spontanée en ammoniaque et 

acide gras (voy. p . ) . Les savons de chaux, les savons d'alu

mine , etc., peuven t ê tre découver ts par l 'essai qualitatif de l 'extrai t 

chlorhydr ique de l 'huile pour chaux et a lumine . 

1». D é t e r m i n a t i o n q u a n t i t a t i v e . — L e procédé repose sur la r éac 

tion suivante : Lorsqu'on agite l 'huile avec un acide minéra l , le 

savon qu'elle renferme est décomposé en une quant i té équivalente 

d'acide gras et la teneur en acide primitive de l 'huile, après l 'élimi

nation de l'acide minéral par lavage avec de l 'eau, s'élève propor

t ionnel lement à cette quant i té , en admet t an t l 'absence d'acides 

volatils. 

Pour appliquer ce procédé, on agite for tement dans un entonnoir 

à séparat ion 10 cent imètres cubes d'huile avec 40—60 cen t imèt res 

cubes d 'élher et au tant d'acide chlorhydrique dilué, de façon 

qu 'après l 'agitation, la couche aqueuse qui se dépose ait une réac

tion acide. On lave la couche d 'élher afin d'en él iminer l'acide 

minéral 1 et on y dé te rmine di rectement à la maniè re ordinaire la 

t eneur en acides, en y ajoutant , pour les huiles claires, un peu 

d'alcool. S'il s'agit d'huiles foncées, on fait passer dans un ballon 

d'EiîLENMEYF.R la solution é thérée de la mat iè re grasse et dans ce vase 

on la dépouille de l 'éther par distillation. Le résidu est mis dans une 

1 A F I N D 'ÉVITER QU' IL SE PRODUISE DES É M U L S I O N S , O N A U G M E N T E L 'ADDITION 
D ' É L H E R OU B I E N ON AJOUTE AU L IQUIDE D A N S L 'ENTONNOIR À SÉPARATION U N E S O 
LUTION CONCENTRÉE DE CHLORURE D E S O D I U M . E N FAISANT COULER L E N T E M E N T 
(SANS AGITER LE L IQUIDE) U N P E U D'ALCOOL, O N ACCÉLÈRE LA SÉPARATION ET LA CLARI
FICATION DES L IQUIDES. 
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éprouve lté avec 2 0 cent imèt res cubes d'alcool chaud. Lorsque s'est 

opérée la séparat ion des couches huileuse et alcoolique, on dé te r 

mine dans cette dernière la t eneur en acide l ibre . Bans les deux 

cas, c'est-à-dire aussi bien avec les huiles claires qu 'avec les huiles 

foncées, on peut , en se servant de la bure t te g raduée en S O 3 p . 1 0 0 

et en procédant aux essais comme il vient d 'être dit, lire d i rec tement 

la t eneur centés imale totale en acide l ibre, formée de l'acide contenu 

dans l'huile primitive et de l'acide gras mis en liberté par la décompo

sition du savon mé langé avec l 'huile. La t eneur en acide ob tenue 

par différence cor respond à l'acide gras p r imi t ivement combiné aux 

bases . Ensuite, on dé te rmine encore l 'espèce de la base du savon 

dans l 'extrait chlorhydrique de l 'huile et le poids moléculaire des 

acides gras separables d 'après la page 

Exemple : S I l 'on a t rouvé 3 0 0 pour le poids moléculaire des 

acides g ras , 2 p . 1 0 0 pour la teneur en acide gras p résen t sous forme 

de savon (calculés en S O 3 ) et si la hase du savon est la chaux, la t eneur 

M i 
en savon alcalin = Ca ^ ^ (M = le poids moléculai re des acides 

gras) est donnée par l 'équat ion : 

x : 2 -= 638 : 80 
SAVON CALCAIRE S O 3 

x = 1 5 , 8 7 g r a m m e s de savon calcaire dans 1 0 0 g r a m m e s de graisse. 

Pour le savon de soude, l 'équat ion serait : 

x : 2 --= 3 2 2 : 4 0 

SAVON DE SOUDE 

S I la t eneur en savon est au-dessous de 5 p. 1 0 0 , on peut , sans 

g rande e r reur , p rendre pour base du calcul le poids moléculaire 

moyen des acides gras = 3 0 0 . 

La méthode précédente est encore applicable m ê m e lorsque, à 

côté des savons, il y a d 'autres combinaisons inorganiques , pa r 

exemple des oxydes métal l iques provenant de la prépara t ion des 

savons , comme la chaux caust ique, etc. Au contra i re , avec le p r o 

cédé suivant d 'une exécution plus rapide, dans lequel la teneur en 

savon est dé te rminée par t i trage direct avec de l'acide chlorhy

drique demi-normal , on suppose qu 'en dehors du savon il n'y a 

pas de substance décomposable par l'acide chlorhydrique. 
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Pour l 'essai, on dissout 10 cent imètres cubes d'huile dans 50 cen 

timètres cubes de benzine à 0,7 de densité et dans un ballon d ' K R -

LEXMEYER, en présence d 'orange de méthyle et d'eau (30 cent imètres 

cubes), on titre à chaud avec de l'acide chlorhydrique demi -normal 

ajouté gout te à gout te , j u squ ' à ce que , après une agitation et un 

chauffage prolongés , la couche aqueuse reste colorée en rose . 

Chaque cent imètre cube d'acide chlorhydrique consommé (en 

opérant sur 10 cent imètres cubes d'huile) cor respond à 0,2183 p . 100 

d'acide gras , calculé en SO 3 , combiné pr imi t ivement sous forme de 

savon. Pour le calcul, il suffit donc de mult ipl ier le nombre de cen

t imètres cubes d'acide chlorhydr ique par 0,2183 et d ' introduire 

cette va leur dans l 'équation précédente , mais on doit aussi c o n 

naî tre la base du savon et le poids moléculaire des acides g ras . 

Naturel lement , ou peut aussi , mais cela est plus compliqué, déter

miner , le poids moléculaire des acides gras , étant connue , la q u a n 

tité des savons par dosage pondéra l des é léments bas iques dans 

l 'extrait chlorhydrique d 'une huile. 

X V I I I . T e n e u r e n h u i l e g r a s s e 

a . E s s a i q u a l i t a t i f - — La recherche qualitative des huiles grasses 

dans les huiles lubrifiantes fluides ou facilement fusibles est basée 

sur l 'observation de la format ion d'un savon lorsqu 'on chauffe les 

huiles avec du sodium ou de l 'hydroxyde de sodium. Chaque échan

tillon d'huile de 3—4 cen t imèt res cubes est chauffé pendan t un 

quar t d 'heure dans un tube à essais avec du sodium ou de l 'hydrate 

de sodium, le tube é tant placé dans un bain de paraffine (on chauffe 

les huiles claires à 230° envi ron , les huiles foncées et les hui les pour 

cylindres à 250° environ) . 

La teneur en huile grasse d 'une huile minéra le fluide et claire 

é tant égale à 0 , o p . 100 au moins et celle d 'une huile minéra le 

fluide et foncée é tant de 2 p . 100 au moins , chacune de ces deux 

huiles chauffées avec du sodium ou de l 'hydroxyde de sodium se 

t ransforme en se refroidissant en une masse gé la t ineuse , ou il se 

formera à la surface une mousse savonneuse , ou les deux p h é n o 

m è n e s se manifes teront s imu l t anémen t . Si une huile à cylindres 

contient au moins 1 p . 100 d'huile grasse , on observera , après r c -
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froidissement, à la surface de l 'échanti l lon chauffé avec du sodium 

ou de l 'hydroxyde de sodium, une mousse de savon floconneuse, 

remplie de très nombreuses bul les . 

On peut employer comme bain de paraffine, un pot de fer 

émaillé in té r i eu rement . 

l>. D é t e r m i n a t i o n q u a n t i t a t i v e . — 1. Par détermination de [indice 

de saponification (voy. Chap. Ili, A, X , i, 1). 

Pour dé te rminer ce dernier , on fait bouillir, su ivant la quant i té 

d'huile grasse que l'on suppose mélangée à J'huile minéra le , 

2—10 g r a m m e s de celle-ci avec 2'J cent imètres cubes de potasse 

alcoolique demi -normale , ou s'il s'agit d'huiles épaisses ou de quan

tités supér ieures à i g r a m m e s avec 25 cent imèt res cubes de lessive 

alcoolique normale , en a joutant une égale quant i té de benzène ; on 

cont inue l 'ébulliliou pendant une demi -heure au réfr igérant à 

reflux et ensuite on litre eu re tour . En procédant ainsi , on est sû r 

de produi re la saponification complète de la mat iè re grasse con

t e n u e dans l'huile minéra le , tandis que cela n ' a pas toujours lieu 

avec la saponification ordinaire , sans addi Lion d'un dissolvant. 

Pour les huiles grasses employées comme addi t ions , on peut 

admet t re 185 comme valeur m o y e n n e de l'indice de saponification 

el pour les huiles minéra les l'indice do saponification 0. Si donc on 

t rouve l 'indice de saponification 92,5, la teneur en huile grasse 

s'élève à 50 p. 100, si on trouve 18,o, il y a 10 p. 100 d'huile grasse . 

De l'indice de saponification t rouvé , il faut na tu re l l emen t re t rancher 

le nombre de mil l igrammes de KOI1, qui servent pour la neutra l i sa

tion de l'acide libre que l'huile peut contenir , si on ne doit déter

mine r que la quant i té de mat ière grasse neu t re p résen te , mais non 

l l iu i le grasse totale. 

S'il y a eu addition de graisse de laine, d o n i l a présence est r é 

vélée par son odeur et l 'épaiss issement de l 'huile minérale , l ' ind ic e 

de saponification de cette graisse (105 en moyenne) doit être pris 

comme base du calcul de la teneur en mat iè re grasse sapoiiifiable. 

2. Indirectement par détermination de l'insaponi fiable suivant 

Spitz et II Uni g (procédé plus exact que la mé thode 1). — L'hui le 

grasse est t ransformée par saponification en savon soluble dans 

HOI.DE. — Analyse des huiles. 15 
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l'alcool (à 50 p . 100), l ' insapo ni fiable est séparé par agitat ion avec de 

la benzine. 

Pour effectuer l 'essai, on fait bouillir pendan t o à 10 minu tes , dans 

un petit ballon avec réfr igérant à reflux ou déflegmateur, 5—10 gr. 

de mat iè re avec 20—25 cent imètres cubes de lessive alcoolique de 

potasse concentrée (100 g r a m m e s KOH dans 70 cent imètres cubes 

d'eau et 1 litre d'alcool absolu), en a joutant une égale quant i té 

d'alcool, on mé lange ensuite avec 30—40 cent imètres cubes d'eau 

et on fait de nouveau bouillir. Après refroidissement, la solution de 

savon est déversée dans un entonnoir à séparat ion, le petit ballon 

est lavé avec de l'alcool à 30 p. 100 et ensuite avec environ 50 centi

mèt res cubes d 'é ther de pétrole, le contenu de l 'entonnoir est agité 

v igoureusement , après quoi il est abandonné au repos . L'ôther de 

pétrole se sépare rap idement et n e t l e m e n t de la solution alcoolique 

de savon. Cette dernière est évacuée , l ' é ther de pétrole est lavé deux 

ou trois fois avec de l'alcool à 50 p. 100, en employan t à chaque fois 

10—15 cent imètres cubes de ce dernier , et les l iquides alcooliques 

de lavage sont réunis , à la solution de savon primit ive. L'éther de 

pétrole est ensui te versé dans un petit ballon sec pesé et l 'agitation 

de la solution alcoolique de savon avec l 'é ther de pétrole est r e n o u 

velée, jusqu 'à ce que ce dernier ne laisse plus de tache grasse sur 

le papier. Chacun des extraiLs obtenus par l 'éther de pétrole est 

lavé, comme il a été indiqué p récédemmen t , avec de l'alcool à 

50 p . 100, afin d 'él iminer les pet i tes quant i tés de savon absorbées. 

Dans la plupar t des cas, trois agitat ions avec l 'éther de péLrole sont 

suffisantes; les extrai ts réunis sonL distillés. 

Les derniers res tes d 'éther de pétrole sont él iminés par chauffage 

du ballon ouver t dans un bain-marie en vive ébulli t ion, jusqu 'à dis

parit ion de l 'odeur d 'éther de pétrole, et le résidu est ensuite pesé. 

51 dans le résidu hui leux, on apercevai t quelques gout telet tes d'eau, 

ce qui arr ive quelquefois, on l 'agiterait avec 5 — 8 cent imètres cubes 

d'alcool absolu, puis on le chaufferait j u squ ' à disparition de toute 

odeur alcoolique et on pèserait après refroidissement. 

TouL l 'éther de pétrole ou l'alcool est expulsé lorsque les bulles de 

mousse ont disparu de la surface de l 'huile. 

En présence de grandes quant i tés de graisse insaponifiable ou dif

ficilement saponifiable (suif ou mat ières analogues) , il convient de 
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rechercher si la partie insaponifiable ainsi obtenue cont ient de l 'huile 

grasse et du savon, sur tout du savon acide produi t pa r dissociation. 

Cet essai a lieu le plus r ap idement d 'après le procédé de SUUKOFF. On 

dissout l 'insaponifiable dans un peu de benzine et, en présence de 

que lques gout tes de phénolphta lé ine , on mélange avec de la potasse 

(KOH) demi -no rma le , j u squ ' à ce que la coloration rouge de l ' indi

ca teur persiste m ê m e à chaud. On évapore ensui te complè t emen t le 

dissolvant (il est impor tan t que les dernières t races d'alcool soient 

él iminées). Le résidu est repr is pa r la benzine, il est filtré et lavé . Le 

savon neu t re formé res te sur le filtre. La solution alcoolique de 

savon qui reste lors du t ra i tement d 'après S m z et HONIG peut , après 

l 'expulsion de l 'alcool, ê t re employée pour 

l 'essai qualitatif et quantitatif de la graisse 

saponifiable ou des acides gras séparés de 

cet te dern ière . 

S'il s 'agit d'effectuer le dosage de la ma

tière grasse non saponifiable seu lement SOccnv^ 

avec une exacti tude approximat ive , l 'opé

ra t ion peu t ê t re simplifiée de façon que la 

dé te rmina t ion n 'exige que 10 minu tes en

viron. 

Dans ce but , on emploie pour la saponifi

cation et l 'agitation un petit ballon divisé, 

c o m m e le m o n t r e la figure 110. 

Dans ce ballon, ou saponifie avec la p o 

tasse alcoolique 2—3 g r a m m e s de la s u b 

stance, ou moins s'il s'agit d 'une huile avec une teneur élevée en 

insaponifiable, on ajoute de l'alcool jusqu ' à la marque 50 cent imètres 

cubes , puis de l'eau jusqu ' à la m a r q u e 100 cent imèt res cubes , et 

après refroidissement complet , on amène le n iveau du liquide 

exac tement jusqu 'au trait. Après avoir ensuite ajouté de l 'éther de 

pétrole jusqu 'à la marque 10 cent imètres cubes, on bouche le ballon, 

on agite v igoureusement à plusieurs reprises et on laisse reposer . 

Maintenant, on mesure exac tement avec une pipette 20 cent imèt res 

cubes de la couche d'éther de pétrole et dans un petit ballon taré on 

les dépouille de l 'éther par distillation. Le résidu est pesé et son 

poids est rappor té à la quanti té d'huile employée en totalité pa r 

Fig. 110. — Ballon pour la 
dosage de l'iusapoiiifiable 
dans les huiles de graissage. 
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multiplication par 3/2. On peut , de cette man iè re , dé terminer les 

valeurs avec une exacti tude approximat ive de ± 0,o — 1,0 p . 100. 

En présence de cires liquides ou solides, on sépare en même temps 

que l 'huile minéra le les alcools supérieurs contenus dans les cires. On 

les sépare de l 'huile minérale en faisant bouillir le mélange pendant 

deux heures au réfr igérant à reflux avec le double de son volume 

d 'anhydride acét ique. Ees alcools passent alors sous forme d'esters 

dans la solution acide, et en lavant plusieurs fois avec quelques cen

t imètres cubes d 'anhydride acét ique ils sont, après refroidissement 

des l iquides, isolés de l'huile minéra le dans l 'entonnoir à séparat ion. 

Quelques unités pour cent (3—o) de la substance de l 'huile minérale 

passent aussi dans la dissolution et il doit en être tenu compte dans 

le calcul. Comme en outre les cires e l les-mêmes cont iennent éga 

lement de peti tes quant i tés var iables d 'hydrocarbures , la détermi

nation quanti ta t ive de l 'huile minéra le en présence des cires ne 

donne f réquemment que des valeurs approximat ives . 

c . l l i ' l i ' i ' i n i i i u l i o i i d e l ' e s p è c e d e l ' i m i l e g r a s s e . — Dans CC but , la 

lessive savonneuse contenant les acides gras de la mat iè re grasse sa -

ponifiable, ob tenue d 'après SPITZ et UONIG, est d'abord complè tement 

épuisée par la benzine de pétrole dans l 'entonnoir à séparat ion, puis 

elle est décomposée par un acide minéra l avec addition d 'éther de pé

trole ; les acides gras passent alors dans ce dernier dissolvant et peu

vent ê t re obtenus purs après volatil isation de l 'éther de pétrole. Les 

oxy-acides insolubles se séparent dans la couche de la solution acide 

formée pa r l ' é the rde pétrole ou sur la paroi de l 'entonnoir à séparat ion. 

On trouve de pareils oxy-acides en g r ande quant i té , no t ammen t 

dans l 'huile de ricin, dans les huiles oxydées ou soufflées, dans les 

huiles de poisson (voy. Chap. III, X, q), de sorte que leur présence 

pe rme t quelquefois de tirer des conclusions sur la naLure de l'huile 

fixe. Les substances solubles dans la benzine sont isolées par décanta

tion oufillrafion de la solution et dissolution ul tér ieure dans l'alcool 

absolu. Les aut res acides gras sont, après dessiccation suffisante, 

essayés pour indice d'iode, poids moléculai re et point de fusion. 

D'après les propr ié tés des acides gras et en se basant sur les indica

tions données dans le Chap. III, A, on dé te rmine la na tu re de l'huile 

grasse ajoutée à l 'huile minéra le . 
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X I X . T e n e u r e n h u i l e s é t r a n g è r e s i n s a p o n i l i a b l e s 

(Huiles de résine et produits de distillation des goudrons de houille, 

de lignite et de bois de hêtre.) 

a . H u i l e s d e r é s i n e . — 1. Généralités. — Lors de la distillation de 

la colophane avec chauffage direct, on obt ient , outre l 'esprit de r é 

sine ou pinoline très fluide et t rès volatil , de l 'huile de rés ine lourde 

en t ran t en éhullltion a 300°. 

L'huile de résine bru te renferme, i n d é p e n d a m m e n t de quant i tés 

variables ( jusqu'à 3° p . 100) de rés ine acide en t ra înée pendan t la 

distillation, des hydrocarbures , consis tant pr incipalement en ré tènes 

hydrogénés , suivant IÎHUHN et Tsciuncit ' . 

L'huile de rés ine brute et l 'huile de rés ine purifiée se rven t pour la 

prépara t ion de graisses pour wagons , comme huile pour t ransforma

teurs pour l ' isolement, pour couper des huiles de graissage et des 

vernis , pour la p répara t ion d'huiles solubles dans l 'eau. 

Comme elles se résinifient facilement (à 50 a en couche mince, elles 

deviennent solides au bout de 21 heures , ou au moins très épaisses 

ou visqueuses) , les huiles de résine sont considérées comme huiles 

de graissage de peu de va leu r . Comme le mon t re te tableau suivant , 

elles se volatil isent aussi plus facilement que les huiles minéra les de 

graissage : 

TABLEAU XV 

Perte par volatilisation p. 100 Point d'infiammabilité. Degrés 

Au bout 
rie o heures 

da 
chau:Tageàli)0° 

A u bout 
de 2 heures 

du 
chauffage ¿170" 

Petisky Crc uset ouvert 

Huiles de résine lourdes , • . 
Huiles minérales à broches . . 
Huiles minérales pour machines 

0,4 — 0,8 
0,05 — 0,10 
0,6 — 0,13 

5,6 — 7,4 
0,5 — 1,8 
0,6 — 1,05 

109 _ 140 
177 — 203. 
188 — 195 

148 — 162 
189 — 21li 
205 - 221 

L'odeur et la saveur caractér is t iques des huiles minéra les peuvent 

déjà servir pour établir la dist inction. 

1 Chern. Zeit., 1000, p . 110b, rch. f. l'harm., 1903, p . 523-345. 
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1 M . A . RABCZLN, Cheni. '/.eitung, 1 9 0 4 , p. 3 7 4 . 

2. Réactions colorées. — Lorsqu'on agite des volumes égaux d'huile 

(environ o cen t imèt res cubes) et d'acide sulfurique à 1,6 de densi té , 

l 'acide est coloré en r o u g e . 

A l'aide de cette réact ion, on peut géné ra l emen t reconnaî t re j u s 

qu'à 1 p . 4 0 0 d'huile de rés ine . Cependant , on rencont re ra i t depuis 

quelque temps dans le commerce des huiles de résine raffinées avec 

beaucoup de soin qui ne donnen t la réaction que faiblement ou 

m ê m e pas du tout . 

Si l'on agite v ivement 1 cent imètre cube d'huile avec 1 cent imèt re 

cube d 'anhydride acétique et si ensuite on ajoute une gout te d'acide 

sulfurique à 1,52 de densité, il se produi t , en présence d'huile de 

résine, une coloration violette (réaction de STORCK-LIEDERMANN). Cette 

réaction est plus ne t te que la p remiè re , mais elle est aussi produi te 

par la rés ine . La rés ine à côté de l 'huile de rés ine est r econnue 

d'après 2—7, ainsi qu 'à l 'odeur. 

Si l'on agi te de l 'huile de résine avec une gout te de chlorure stan-

nique (ou mieux de b romure s tannique d 'après ALLEN), il se produit 

une belle coloration violet te . 

3. Solubilité dans l'alcool et l'acétone. — L'huile de résine est so -

luble dans le double de son volume d'alcool absolu dans la propor

tion de oO—100 p . 100, les huiles minéra les de graissage s'y dis

solvent dans la proport ion de 2—15, p. 100, propor t ion qui s'élève 

jusqu 'à 3a p . 100 pour les huiles très légères . L'huile de résine est 

miscible en toutes proport ions avec l 'acétone, l 'huile minérale de 

graissage exige pour se dissoudre plusieurs fois son volume d'acé

tone . 

4. Le coefficient de réfraction, dé te rminé d 'après ÀBBE, s'élève 

pour les huiles de résine à 1,035—1,530 à 18° environ et pour les 

huiles minéra les à 1,490—1,507. 

5. Pouvoir rotatoire optic/ue. — Les hui les minéra les devient très 

peu ; a° s 'élève tout au plus à + 3,1 souven t a» est p resque égal à 

zéro, tandis que les huiles de rés ine ont un pouvoir rota toire va

r iant de + 30 à + 50". 
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6. Le poids spécifique des huiles de rés ine s'élève à 0 , 9 7 — 1 0 0 , 

celui des huiles minéra les de gra issage à 0 , 8 4 — 0 , 9 3 , en généra l à 

0 , 8 8 0 — 0 , 9 1 3 à 1 3 ° . 

7 . \'indice d'iode est égal pour les huiles de résine à 4 3 — 4 8 ( B E -

NEDIKT-ULZER1 ) ; pour les huiles minéra les , il est géné ra l emen t au-

dessous de fi, r a r emen t au-dessus de 1 4 ; pour les produi ts de dis

tillation à la vapeur surchauffée de l 'huile minéra le , i t est beaucoup 

plus élevé, il va, par exemple , jusqu 'à 7 0 envi ron. 

Si les réact ions colorées indiquées en 1 pe rme t t en t de soupçonner 

la présence d'huile de résine dans une huile de gra issage , on dé

te rmine les propr ié tés de l 'huile à essayer, indiquées en 3 — 7 et 

aussi, si c'est nécessaire, sur la partie soluble dans l'alcool absolu. 

Cet extrai t doit na tu re l l ement offrir d 'une façon encore plus p ro 

noncée les propriétés de l'huile de résine ment ionnées plus haut . 

8 . Détermination quantitative de l'huile de résilie mélangée avec 

Thuile minérale. 

D'après SÏORCR, on chauffe l égè rement et on agite 1 0 g r a m m e s 

d'huile (exemple de graisse) avec cinq fois son vo lume d'alcool à 

9 0 p . 1 0 0 . La solution étant refroidie, on la décante dans un ballon 

d'Eiu.ENMEYEn taré , puis, avec un peu d'alcool, on lave le ballon, afin 

d 'enlever l'huile minérale restée dans ce dernier , on ajoute l'alcool du 

lavage à la solution et on expulse l'alcool en chauffant le ballon d'Eu-

LELNMEYER au bain-mar ie . On pèse le résidu (A) et ensuite on le traite 

avec cinq fois son vo lume d'alcool (B) . L'huile de rés ine ent rée en 

dissolution est pesée , après volatilisation du dissolvant. L'huile 

minéra le encore dissoute dans B est calculée comme il suit : Si pour 

dissoudre les 1 0 g r a m m e s de substance on a employé a g r a m m e s 

d'alcool, et si pour dissoudre A on en a consommé eu tout b g r ammes , 

a — b g r a m m e s d'alcool t iennent en dissolution A — B g r a m m e s 

d'huile m i n é r a l e ; par conséquent , b g r a m m e s d'alcool t iennent 

eu dissolution ^ ^ . b g r a m m e s d'huile m i n é r a l e ; celte quanti té 

doit ê t re re t ranchée du p'oids B , pour obtenir la quant i té exacte 

de l 'huile de rés ine . 

1 Analyse der Fettn und Wachsarten, p . 265. Ber l in , 1903. 
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9. Recherche, qualitative d'huile minerule lourde mélangée avec 

de l'huile de résine. — Comme l'huile minéra le n'a pas de réactions 

bien caractérist iques et que les condit ions de solubilité dé terminées 

de la man iè re ordinaire ne pe rme t t en t pas de reconnaî t re ne t t emen t 

de peti tes quanti tés d'huile minérale (au-dessous de 15 p. 100), on 

doit pour reconnaî t re sû remen t ces peti tes quant i tés avoir recours 

au procédé suivant, qui a été imaginé par l ' auteur et qui est basé sur 

la différence de solubilité de l 'huile de résine et de l'huile minérale 

dans l'alcool et la différence des coefficients de réfraction des 

deux huiles . 

10 cent imètres cubes d'huile sont dissous à la t empéra ture de 

l ' appar tement dans 90 cent imèt res cubes d'alcool à 96p. 100, dans une 

éprouvet te à mélanges g raduée . La dissolution doit dans certains 

cas être secondée par une vive agi tat ion. Les traces qui peuvent 

res te r indissoutes sont sans impor tance pour la marche ul tér ieure 

de l'essai (premier cas). 

Si de grandes quant i tés d'huile res ten t indissoules (deuxième cas), 

on peut immédia temen t soupçonner la présence de g randes quan 

tités d'huile minéra le , on en acquiert la cer t i tude en laissant reposer 

le mélange pendan t un temps suffisant ( jusqu'au lendemain) , puis , 

dé te rminan t le coefficient de réfraction de l 'huile déposée et 

lavée avec un peu d'alcool à 96 p. 100. En présence d'huile minérale, 

le coefficient de réfraction s'élève à moins de 1,5330 à 18° environ. 

Mais on peut ici, dans les cas douteux, t rai ter u l té r ieurement et 

essayer l 'huile séparée c o m m e d'après le p r emie r cas. 

Dans le p remier cas, la solution alcoolique est mélangée avec de 

pet i tes quant i tés d'eau jusqu ' à l 'appari t ion d'un t rouble lai teux 

in tense . Après un long repos ( jusqu'au lendemain , s ic 'es tnécessai re) , 

la solution alcoolique claire est séparée par décantat ion des gout tes 

d'huile précipitées A, qui ne doivent pas occuper plus de 1 cent i 

mèt re cube. Le res te de solution alcoolique qui adhère encore à 

l'huile est enlevé par lavage avec quelques cent imètres cubes d'alcool 

à 90 p . 100, après quoi, le résidu hui leux csL dissous à la t empéra tu re 

de l ' appar tement , dans l 'éprouvet te à mélanges , dans20 cent imètres 

cubes d'alcool à 96 p. 100. De cette dissolution, on sépare encore par 

addition d'eau et repos subséquent quelques gout te le t tes d'huile В 
(0,1 cent imètre cube tout au plus), que l'on dépouille par lavage à 
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l'alcool de la solution adhéren te et qu'on fait passer avec de 

l'alcool absolu chaud dans une pet i te capsule de ve r r e . Après eva-

poralion de l'alcool et refroidissement des gout te le t tes d'huile qui 

res ten t à la t empéra tu re de l ' appar tement , on en dé te rmine le 

coefficient de réfraction. 

Si ce dernier est au -dessous de 1,5330, il y avait de l 'huile m i 

néra le . 

L'alcool à 96 p. 100 employé pour les expér iences doit ê t re à 

!)6 p. 100 en poids. 

h. H u i l e s d e g o u d r o n d e h o u i l l e . — Ces huiles sont , si tant esL 

qu'elles soient ajoutées à des huiles minéra les , les huiles lourdes 

foncées, d 'un poids spécifique supér ieur à 1,0,'que l'on obtient par 

expression de l ' an thracène. Elles sont complè tement solubles dans 

l 'eau avec une couleur foncée à la t empéra ture ordinaire , elles ont. 

généra lement l 'odeur caractér is t ique de la créosote , l'acide sulfu-

r ique concentré les dissout à la t empéra tu re du bain-marie en les 

t ransformant en combinaisons solubles dans l 'eau, lilles réagissent 

avec l'acide azotique concentre à 1 ,45 de densité, en produisan t une 

forts élévation de t empéra tu re , souvent accompagnée d 'une sorte 

d'explosion et donnant lieu à la formation de produi ts n i t rés . Leur 

viscosité à 20° (EXGLER) est faible (2,29—4,6). Les caractères qui 

précèdent pe rmet ten t de reconnaî t re ces huiles dans les huiles 

minérales avec une exacti tude suffisante. 

c . H u i l e s d e g o u d r o n d e l i g n i t e , à p o i n t d ' é l i u l l i t i o n é l e v é . — 

Ces huiles (voy. plus loin le tableau XXX) ont géné ra l emen t une 

odeur rappelant celle de la créosote, un poids spécifique variable 

(0,89—0,97) et, agitées à la t empéra ture de l ' appar tement avec le 

double de leur volume d'alcool, elles sont solubles dans la p ropor 

t ion de22 à 62 p. 100. Elles cont iennent de notables quant i tés de sou

fre ; avec l'acide azotique à 1,43 de densité, elles réagissent , par suite 

de leur g rande teneur en hydrocarbures non sa turés (indice d'iode 

jusqu ' à 70), beaucoup plus éne rg iquement que les huiles minéra les , 

mais plus faiblement que les huiles de goudron de houille, et elles 

ont en général une viscosité de 1 ,4 à 3,0, allant except ionnel lement 

jusqu ' à 30. La recherche des huiles de goudron de lignite dans les 
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huiles minéra les ne peuL pas, d 'après ce qui précède , toujours don

ner des résul ta ts suffisamment exacts. 

d. H u i l e d e g o u d r o n d e h ê t r e . — La présence de cette huile est 

décelée par son odeur péné t ran te carac tér i s t ique ; son poids spéci

fique est voisin de 1, elle est complè tement soluhle dans l'alcool 

absolu comme l'huile de goudron de bouil le. L'huile, comme ses 

produits de distillation ne se mélangen t pas en toutes propor t ions 

avec les huiles grasses ou les huiles minéra les . 

Une huile de graissage pour câbles que l'on eut l 'occasion d 'essayer 

(poids spécifique0,991 ; viscosité 228à20°; point d'inflammabilité 84°) 

contenait environ 20 p. 4 0 0 d'huile minéra le v isqueuse et 80 p . 400 

de goudron de hêtre ajoutée en vue de la conservat ion du câble. Ce 

goudron peut être séparé d'avec l'huile minéra le au moyen d'alcool 

froid. 

X V . C a o u t c h o u c d i s s o u s 

Pour commun ique r aux huiles de gra issage une consistance vis

queuse et une plus g rande lubricité, on y ajoutait autrefois des 

quant i tés assez g randes (I—2 p . 4 0 0 ) de caoutchouc non vulcanisé 

De la solution éfhérée d 'une pareille huile, on pouvai t séparer au 

moyen de l'alcool (4 parties d 'é ther pour 2 part ies d'alcool) 2 p. 100 

de caoutchouc pur, que par dessiccation à l'air on dépouillait de 

l'alcool et de l ' é l he r 2 . L'huile était ex t r êmemen t visqueuse et filante 

(viscosité à 20° = 117); elle offrait presque la consistance d'une 

bouillie et était g rume leuse . Les au t res propr ié tés (poids spéci

fique — 0,904 à In", point d'inflammabilité PENSKY 178, teneur en 

acide : traces d'acide organique) cor respondaient à celles des huiles 

pour machines , pour coussinets l ou rdemen t chargés . L'huile dé

pouillée de caoutchouc avait une viscosité de 21,2. 

L'expérience de frot tement sur la machine à essayer les hui les , 

1 GHOSSMANN, Die Schmiermittel und Lagermetalle, 1883, p . 100 ; COLEMANX, 

Hrevet a n g l a i s du 30 d é c e m b r e 1870 ; Ber. der deutschen ehem. Gesellschaft, 

1871, p. 812. 
2 II n'est pas tenu c o m p t e des r é s i n e s du c a o u t c h o u c s o l u b l e s d a n s l 'éther 

a l coo l i s é . 
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effectuée par MARTENS, a donné au contraire des résul ta ts défavora

bles. Avec u n coefficient de f rot tement moyen de 235 (huile de colza 

= 100), pour des pressions superficielles de 10—25 k i logrammes 

par cent imèt re carré , on r emarque déjà des per turba t ions dans le 

graissage, tandis que par des pressions de 53—80 k i log rammes 

par cent imètre carré , le graissage était tout à fait défectueux. 

, Bien que la machine travail lât dans les conditions les plus favo

rables, c 'est-à-dire avec graissage parfait par immers ion , les coeffi

cients de frotLomont étaient si g rands et l 'élévation de la t empéra tu re 

dans les coquilles des coussinets se produisai t si r ap idemen t que 

l'insuffisance de l 'huile en quest ion pour le graissage étai t d é m o n 

trée. Pendan t la marche de la machine , l 'huile s 'éloignait souvent loin 

des touri l lons par suite de la force centrifuge, sans cependant être 

proje tée , comme cela avait eu lieu avec d 'aut res huiles ; par suite 

de son élasticité, elle re tombai t au contra i re toujours , comme de la 

g o m m e , dans le bain d ' immers ion . 

Lorsquel 'hui le refroidie, après échauffement à 150°, étai t mé langée 

avec de l'alcool et de Peiner (3 : 4), le caoutchouc ne se séparai t pas 

immédia t emen t de la solution trouble sous forme d'un dépôt, con

t ra i rement à ce qui se produi t avec l 'huile non surchauffée ; mais 

en chauffant légèrement , il se précipitait des flocons h runs parfa i 

t emen t év idents . 

Si après chauffage à 150° on mélangeai t l 'huile refroidie avec le 

mé lange d'alool et d 'éther (1 : 1), on n 'observai t dans le liquide 

t rouble chauffé que de légers précipi tés de couleur foncée. 

L'huile chauffée à 100° ne semblai t pas à cette t empéra tu re être 

plus filante et plus v i squeuse ,mais en se refroidissant, cet te propriété 

reparaissai t avec son m a x i m u m d' intensité ; la viscosiLé (ENULER) de 

l 'huile refroidie s'élevait, à 20°, à 78 environ. 

L'huile chauffée à 150° ne semblai t pas en se refroidissant devenir 

plus filante et plus v i squeuse . La viscosité de l 'huile refroidie s'éle

vait , à 20°, à 40,5 envi ron , elle avait donc été beaucoup rédui te par 

le chauffage in tense de l 'huile. 

L'huile avait par suite subi, sous l 'influence du chauffage, une mo

dification profonde dans son é ta t physique, et la précipitabilité du 

caoutchouc en solution é thérée avai t été éga lement beaucoup 

modifiée. 
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1 W. H. LKPENAII, Brevet a l l e m a n d n° 3 . ï l 0 9 , d u 2u oc tobre J 8 9 J . 
2 lier. d. deutsch. cliem, Gen, 1903, p . 1 9 3 7 . 

L'essai de frot tement, effectué, dans les m ê m e s conditions qu 'avec 

l 'huile pr imit ive, avec l'huile dépouillée de caoutchouc, a donné le 

coefficient de frottement 113 (huile de navet te = 100), et dans cet 

essai on n 'observe aucune per turbat ion ou imperfection dans le 

graissage jusqu ' à la pression superficielle de 14o k i logrammes par 

cent imèt re car ré . 

L'huile dépouillée de caoutchouc se mon t r e par conséquent avec 

les propr ié tés normales des huiles minéra les lourdes pures p o u r 

machines . 

Dans ces dernières années , on a réalisé de notables progrès dans 

la fabrication des huiles caoutchoutées , en ce sens que l'on est a r 

rivé à préparer ces huiles à tous degrés de consistance et avec une 

fluidité et une limpidité parfaites. Eprouvées sur la machine à es

sayer les huiles, elles ne p résen ten t aucune des propr ié tés défavo

rables des huiles caoutchoutées essayées autrefois, re la t ivement aux 

coefficients de frot tement , à la défectuosité du gra issage , etc. i . 

Il reste encore un problème à résoudre , lequel consiste dans le 

dosage du caoutchouc renfermé dans ces hui les , dosage pour lequel 

on pourra i t éventue l lement avoir recours aux récents t ravaux de 

IIABIUS 2 , n o t a m m e n t à ceux qui concernent la formation du caou t 

chouc de ni t rosi te . 

X X I . T e n e u r e n s u b s t a n c e s d é l l u o r e s c e n t e s e t e n m a t i è r e s 

o d o r a n t e s 

Afin de détruire la fluorescence des huiles minérales , on se sert or-

d i n a i r e m e n t d e n i t ronaphta l ine , C 1 0 H 7 AzO 2 , et on emploie le ni t ro-

b e n z è n e pour él iminer l 'odeur de graisse désagréable ou caractér is

t ique . Le ni t robenzène est facile à reconnaî t re à son odeur d 'essence 

d ' amandes ambres . On emploie éga lement des couleurs d'aniline 

j a u n e s pour masquer la fluorescence, mais la p résence de ces m a 

t iè res se révèle déjà par leur coloration j a u n e facile à percevoir . Les 

huiles minéra les traitées par la n i t ronaphtal ine abandonnées à el les-

m ê m e s p r e n n e n t une couleur foncée. 
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La ni l ronaphta l ine , presque sans odeur , est recherchée de la m a 

nière su ivante : 

n. E s s a i p r é l i m i n a i r e . — Si dans un tube à essais, on fait bouillir 

p e n d a n t u n e ou deux minu tes 1—2 cent imètres cubes d'huile minéra le 

avec 2—3 cent imètres cubes de potasse alcoolique concentrée ( àpeu 

près double normale) , on obt ient une solution dont la coloration va

rie du j a u n e au j aune b r u n ; des mélanges avec des huiles grasses 

se compor ten t de la m ê m e man iè r e , mais les huiles de poissons 

donnen t des colorations var ian t du rouge j aune au rouge sang. 

Les huiles et les graisses mélangées avec de la n i t ronaphta l ine , du 

n i t robenzène , donnen t après une courte ébullition (d 'une d e m i - m i 

nute a une minute et demie) avec de la potasse a lcool ique,par suite 

de sa réduct ion en corps uzoïques, une coloration rouge ou violet 

rouge ; en m ê m e temps,les gout te le t tes du mélange bouilli ,qui adhè

ren t à la paroi du verre au-dessus du l iquide, se colorent i m m é 

d ia tement en violet rouge , si l 'on chauffe l égè remen t et passagère 

m e n t avec une flamme de gaz le point de la paroi ex tér ieure 

correspondant à celui de la paroi intér ieure sur lequel se t rouven t 

des gou t tes du liquide. 

Pour séparer les corps n i t rés , la n i t ronaphta l ine en part iculier , on 

a recours à la réact ion suivante : 

b. E s s a i p r o p r e m e n t d i t . — I l est effectué dans le cas où l 'essai 

prél iminaire a donné un résul ta t positif et il repose sur la réduct ion 

complète de la n i l ronaphta l ine en «-naphtylamine par l ' hydrogène 

na i s san t . 

Dans un ballon d'ERLÉxMEYER, on rédui t quelques cent imèt res cubes 

d'huile en les chauffant pendan t 3-10 minu tes avec de l 'étain et de 

l 'acide ch lorhydr ique .En in t roduisant un t i l d e plal ine dans l'acide 

bouillant, on augmen te le dégagemen t gazeux. La solution chlorhy

drique, dans le cas de la présence de ni t ronaphta l ine dans l 'hui le , 

con t ien ten dissolut ion,outre le protochlorure d'étain, du chlorhydra te 

de naphty lamine . A l'aide d'un en tonnoi r à séparat ion, elle est isolée 

avec soin de la couche de mat iè re grasse , puis dépouil lée par 

tiltration des part icules d'huile émuls ionnée et ensui te mé langée 

dans un second en tonnoi r à séparat ion avec une quant i té de lessive 
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de potasse ou de soude suffisante p o u r redissoudre l'hydro.xyde 

d'étain précipi té . Après le refroidissement, la solution, qui m a i n t e 

nant cont ient l ' a-naphtylamine mise en l iberté par la lessive potasse 

et en offre l 'odeur parfa i tement ne t te ,es t agitée avec 10—20 cen t imè

tres cubes d 'éther . L 'a-naphtylamine passe dans l ' é the re t lui c o m m u 

nique une coloration violette avec fluorescence. La solution é thérée , 

après é l iminat ion de la solution aqueuse alcaline, est évaporée dans 

une capsule de ver re . En présence d V n a p h t y l a m i n e , celle-ci reste 

sous forme d'un produi t for tement odorant , coloré en violet. Si on 

trai Le ce dernier par quelques gout tes d'acide chlorhydrique, on ob

tient un chlorhydrate part ie dissous, part ie indissous, qui, cepen

dant , après complète évaporat ion de l'acide chlorhydrique, donne 

avec l 'eau une solution claire, dans laquelle le percblorure de fer 

produi t un abondan t précipité bleu d'azur. Ce précipité, séparé par 

fîltration, p rend aussitôt une colorat ion rouge pourpre , tandis que 

le liquide filtré offre une belle colorat ion violet te. 

T e n e u r e n e o l l e e t a u t r e s s u b s t a n c e s s o l u b l e s d a n s l ' e a u . 

La colle animale qui de tonneaux mal collés passe dans l 'huile ne 

se t rouve qu 'accidente l lement dans les huiles et seu lement en très 

peti tes quan t i t é s ; sa présence est r econnue de la maniè re su ivan te . 

Dans un ballon d'EitLENMEYEn, on agite avec soin, avec de l 'eau 

bouil lante, 100 g r a m m e s de l 'huile à essayer. Après séparat ion des 

deux couches aqueuse et hui leuse, on filtre de la p remière , qui con

tient la colle et les savons alcalins qui peuvent être présents , une 

parl ie aliquote, 60 cent imètres cubes , par exemple , on recueille le 

filtratimi dans une éprouvet te graduée et ensuite on l 'évaporé à sec 

au ba in-mar ie dans une capsule de verre pesée . Si le résidu est en 

quant i té suffisante pour qu'il y ait lieu de s'en occuper et si d 'après 

son aspect extérieur et l 'odeur qu'il r épand lorsqu 'on le chauffe on 

peut supposer qu'il renferme de la colle, on le traite deux ou trois 

fois avec o—0 cent imètres cubes d'alcool absolu chaud, qui dissout 

les sels alcalins présents , mais laisse la colle indissoute . S'il reste un 

résidu de colle, on le pèse si c'est nécessaire après évaporat ion du 

reste d'alcool ; chauffé sur une lame de plat ine, il dégage l 'odeur ca

ractér is t ique des substances organiques azotées. Dissous dans 1—2' 
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cent imètres cubes d'eau, le résidu donne avec une solution de tanin 

concentrée un précipité blanc j a u n â t r e ou un trouble. L'alcool p r é 

cipite aussi , na tu re l l ement , la colle de la solution aqueuse . 

Le sulfate de sodium, qui rend quelquefois les huiles t roubles , 

peut être découver t dans la solution aqueuse par le chlorure de 

ba ryum, etc. 

X X I I I . M a t i è r e s e n s u p c i i s i o u 

a. I m p u r e t é s m é c a n i q u e s a c c i d e n t e l l e s . — Dans les huiles claires, 

elles peuven t être reconnues à l'œil nu ; dans les huiles foncées,après 

tamisage sur un t amisa mailles de 1/3 de mil l imètre et lavage de ce 

dernier avec de l 'éther. 

Pour la dé te rmina t ion quant i ta t ive , ou dissout dans 100 cen t i 

mè t res cubes de benzine i , contenus dans une éprouvet te , S—10 cen

t imètres cubes de l 'huile bien agi tée . Après avoir laissé reposer la 

solution j u s q u ' a u l endemain , on la verse sur un filtre pesé . On lave ce 

dernier avec de la benzine , en lavant en m ê m e temps l 'éprouvet te , 

jusqu ' à ce que la solution p r o v e n a n t du lavage ne donne plus de 

résidu après évaporat ion de la benzine au bain-marie . Le résidu est 

ensui te desséché sur le filtre à 104° et pesé . 

b . I > e l ' a s p h a l t e e t d e s p a r t i c u l e s d e l i r a i (solubles dans le b e n 

zène) peuvent se t rouver en suspension dans des huiles foncées à 

côté d ' impuretés mécan iques insolubles dans la benzine. Pour les 

reconnaî t re , il faut dé te rmine r la t eneur en asphal te d 'après la 

page 23, dans l 'huile filtrée à la t empéra tu re de l ' appar tement et 

dans l 'huile non filtrée. La différence fait connaî t re la quant i té de 

l 'asphalte eu suspens ion. Les part icules de lirai, insolubles dans 

l'éLher alcoolisé, qui peuvent se t rouver en suspension dans l 'huile, 

sont dé te rminées d 'une façon analogue (voy. p . 24). 

a . V a s e l i n e , p a r a f i i n c , s a v o n , e t c . — I n d é p e n d a m m e n t des subs 

tances désignées plus haut , on peut encore t rouver en suspension 

dans les huiles minéra les , des particules de vaseline, de paraffine, 

1 Les h u i l e s f o n c é e s , afin d'éviter la f o r m a t i o n d 'aspha l l e , sont dissouLes d a n s 

le b e n z è n e . 
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de savon de fer, etc. On dé te rmine la na tu re de ces substances après 

la filtration. Lorsque, par exemple , le résidu res té sur le filtre con

tient des part icules de savon de fer, il laisse, si on le brûle , un r é 

sidu de peroxyde de fer, l 'acide gras est scindé par l'acide chlorhy-

drique, etc. La composit ion de toutes les impure tés non acciden

telles doit être dé terminée dans chaque cas particulier. 

X X I V . A s p h a l t e d i s s o n s e t p a r a f f i n e d i s s o u t e 

L'asphalte dissous et la paraffine dissoute doivent être cons idérés 

comme des é léments na ture ls des huiles de graissage. Les huiles 

foncées sont, par exemple , des dissolutions dans des hydrocarbures 

à point d'ébullition élevé en mat ières asphal t iques contenues dans 

les huiles bru tes et de celles qui se sont formées pendan t la distilla

tion. 

La dé terminat ion de la t eneur en asphalte (voy. p. 23 pour le 

procédé à suivre) est impor tan te dans beaucoup de cas, parce qua 

la présence de grandes quant i tés d 'asphalte peut donner l ieu à des 

résinificalions, à l 'obstruction des coussinets et canaux de g ra i s 

sage, ou à la formation de dépôts dans les tiroirs, etc. C'est pour 

cela que, dans certain cas, des conditions particulières sont s t ipulées 

lorsque la teneur en asphalte dépasse celle qui est permise , et cela 

aussi bien pour les huiles foncées pour wagons que pour les hui les 

pour cylindres. Les huiles pour wagons doivent, d 'après les p res 

criptions des chemins de fer de l'Etat pruss ien , contenir tout au plus 

des traces d'asphalte insolubles dans la benzine (poids spécifique 

0,70) ; les chemins de fer de l 'Etat bavarois tolèrent jusqu ' à 0,2 p. 100. 

Les huiles pour cylindres doivent ê t re complè tement solubles dans 

la benzine. 

Comme les huiles doivent ê t re solubles dans la benzine avec une 

couleur claire, ce qui exclut la présence de g randes quant i lés d 'as

phalte, les directions de chemins de fer n 'ont pas à se p réoccuper 

de l 'asphalte mou insoluble dans l'alcool é thé ré . La direction des 

mines de la Principauté de W a l d e n b u r g ne tolère pour les huiles 

à cylindres que 1 p. 100 d'asphalte m o u . 

La majeure part ie des huiles foncées pour cylindres soumises à 

l ' examen au bureau d'essais des matér iaux présenta ient une t eneur 
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en asphalte insoluble dans l'alcool é théré inférieure à 1,7 p. 100. On 

ne rencontrai t que très r a r emen t des huiles avec une teneur en as

phalte de 2—3,S p. 100. 

Les substances dont il vient d 'être quest ion n'offrent de l ' intérêt 

que dans des cas tout particuliers ; leur dosage est effectué comme 

il a été indiqué à propos du pétrole brut . 

X X V . T e n e u r e n c é r é s i n e 

Aux huiles fluides pour cylindres à vapeur , on ajoute quelquefois 

de pet i tes quant i tés de cérésine, afin de leur donner la consistance 

d'une pommade ; la présence de la cérésine est révélée , dans les 

huiles pas trop foncées, par l 'apparit ion d'un précipité blanc se p r o 

duisant lorsqu 'on ajoute 3 parties d'alcool à 4 part ies de la solution 

éthérée de l 'huile. Le précipité blanc est facile à filtrer, à purifier par 

lavage avec de l'alcool é théré , il fond gônéra lemeut ent re 66 et 71°. 

Pour le dosage, il faut, comme pour celui de la paraffine, essayer 

de séparer la majeure part ie de la cérésine par précipitations r é 

pétées de celle-ci à différentes t empéra tu res au-dessus de 0". 11 

n 'existe pas encore de procédé part icul ier pour ce dosage . 

X X V I . D e g r é d e r n f ï i n n g e 

Des indications suffisantes sur le degré de raffinage sont le plus 

souven t fournies pa r les essais pour acide, pour alcali, e tc . , déjà décrits 

p r écédemmen t . Le dist i l lalum d 'une huile de gra issage bien purifié 

doit eu outre être l impide et t ransparent , , il ne doit pas s'y produire 

de précipités lorsqu 'on le conserve pendan t l ong temps , ainsi que 

lorsqu'il est exposé à des var ia t ions de t e m p é r a t u r e , et il ne doit 

con ten i r ni eau, ni particules de rés ine , ni sulfate de sodium ou sa

von dissous. Les mé thodes proposées pour la recherche de ce dern ie r 

ne sont pas adoptées pa r les techniciens de l ' industr ie du pé t ro le . 

Le dosage des cendres donne un point de r epè re p lus sûr (p. 220). 

D'après LISSENKO et STEPAXOFF, l 'essai su ivant donnera i t de bons 

résu l t a t s : 

On agite for tement à 80° envi ron , pendan t 2—3 m i n u t e s , 10 cen t i 

m è t r e s cubes d'huile avec 5 cen t imè t re s cubes d 'une solut ion 

aqueuse de soude à 1,5 p. 100. On laisse reposer le m é l a n g e dans de 

HOI.DE. — Analyse des huiles . 16 
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l 'eau à 70° pendan t deux ou trois heu re s . Dans le cas d'un raffinage 

insuffisant, il se forme une pellicule savonneuse , p rovenan t de ce 

que l 'acide naph tén ique libre qui se t rouve dans l 'huile est neu t r a 

lisé, et le savon insoluble dans l 'alcali é tendu se sépare . 

L'essai suivant qui repose sur la dissociation des savons lorsqu 'on 

les chauffe avec de l 'eau serait encore plus exact : 

Dans u n tube à essais fermé avec bouchon, on agile 20 cen t i 

mè t res cubes d'huile avec 10 cent imètres cubes d'eau et quelques 

gou t tes d 'une solution de phénolphta lé ine ju squ ' à formation d 'un 

mé lange uniforme. On chauffe ensui te au baiu-marie et on laisse 

refroidir. Au bout de 30—40 minu tes , l 'huile s'est séparée d 'avec 

l 'eau. La couche aqueuse , si l 'huile renferme des savons alcal ins, 

est colorée en rose . Nature l lement , on suppose dans cet essai l 'ab

sence d'alcali libre (ce que l'on recherche avec la phénolphta lé ine 

dans l 'extrai t alcoolique de l 'huile). 

X X V I I . T e n e u r e n s o u f r e , e n c h l o r e e t e n a z o t e 

On recherche la présence du soufre, du chlore et de l'azote et on 

en dé te rmine la quant i té d 'après les procédés ordinaires de l ' a n a 

lyse o rgan ique . Mais,en généra l , dans l ' examen technique des huiles-

d e g r a i s s a g e , ces essais ne sont point effectués, parce que la p r é 

sence de l 'une ou l 'autre de ces substances dans les huiles de gra i s 

sage, où elles ne se t rouven t qu 'à l 'état de traces, n 'est en aucune 

man iè re nuisible pour l 'usage auquel elles sont employées. Mais il 

est évident que , dans des cas part icul iers , pa r exemple , lorsqu'il 

s J agit de t ravaux scientifiques, on doit rechercher ou doser l 'un 

ou l 'autre de ces corps. ' 

a E s s a i q u a l i t a t i f . — Dans un petit tube do ver re difficilement 

fusible, nu chauffe 1—2 g r a m m e s d'huile avec un petit morceau de 

sodium, en faisant en sorte que la substance qui se condense sur les 

parties froides du petit tube re tombe toujours sur le métal alcalin 

chauffé, j u squ ' à ce que toute la masse soit devenue incandescente . 

Le résidu, qui contient , dans le cas de la présence de soufre, du sul

fate de sodium, dans celui rie la présence d'azote, du cyanure de s o 

dium, donne, en solution aqueuse addi t ionnée de ni t ropruss ia te de 

sodium, une colorat ion violet pourpre à froid, s'il renferme, du 

soufre; en out re , en touchant avec la solution une monna ie d 'ar-
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gent , il se produi t une tache de sulfure d 'argent dont la coloration 

varie du b run au noir. 

L'essai pour azole est effectué de la maniè re suivante : L'extrait 

aqueux du résidu est mé langé avec quelques gout tes d 'une so lu 

tion d'oxyde salin de fer et les oxydes du fer ainsi précipités sont 

soumis à l 'ébullition pendant une ou deux minutes ; il se forme du fer-

rocyanure de sodium. Si ma in t enan t on acidifie avec de l'acide chlo-

rhydr ique , il en t re en dissolution du peroxyde de fer et de l 'oxyde 

salin de fer et il se forme par l 'action réciproque d'acide ferrocya-

nhydr ique et de chlorure ferrique un précipité de bleu de Berlin. Il 

faut avoir soin d 'éviter l 'emploi d 'un excès d'acide chlorhydrique 

concent ré , parce que de petites quant i tés de bleu de Berlin se dis

solvent complè tement dans l 'acide chlorhydrique concentré , en se 

décolorant . En présence de très faibles quant i tés d'azote, le préci 

pité bleu n 'apparaî t pas immédia tement tel quel, il ne se manifeste 

tout d 'abord que par une coloraLion ver te de la dissolution. En 

abandonnan t celle-ci à el le-même sans qu'il s'y produise la moindre 

agi tat ion, le précipité finit par se rassembler sur le fond du vase. 

Une flUration de la solution sur un très petit filtre condui t plus r a 

p idement au bu t ; le précipité est facile à reconnaî t re sur le filtre. 

Avec les mat ières grasses sans azote, on peut, dans le résidu du 

t r a i t ement par le sodium, reconnaî t re la présence du chlore en dis

solvant la masse fondue dans l 'acide azol iqueet précipi tant par l 'azo

tate d 'argent . Si l'on a affaire à des substances azotées, on introdui t 

peu à peu environ 1 g r a m m e de mat iè re grasse dans un mé lange de 

4 g r a m m e s de salpêtre exempt de chlore et 4 g r a m m e s de carbonate 

sodique éga lement exempL de chlore, le mélange é tant ma in tenu en 

fusion dans un creuset en plat ine ou en porcelaine. Après combus

tion complète de la substance dans le mélange fondu, on laisse r e 

froidir ce dernier et on le dissout dans l 'eau en ajoutant quelques 

gout tes d'azotate d 'argent et ensui te de l'acide azotique. Maintenant, 

il faut él iminer l'acide azoteux, et dans ce but on soumet la solution 

à l 'ébullition, que l'on continue ju squ ' à disparition des vapeurs 

b runes . Dans le cas de la présence de chlore, il se produit un préci

pité caillebotté de chlorure d 'a rgent soluble.dans l ' ammoniaque 

1 II fau t v e i l l e r avec le p l u s g r a n d s o i n à ce q u e le s a l p ê t r e e t le c a r b o n a t e 

s o d i q u e s o i e n t b i e n e x e m p t s d e c h l o r e . C o m m e le s a l p ê t r e c o n t e n a n t du 
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b. D é t e r m i n a t i o n q u a n t i t a t i v e d e l ' a z o t e . — La déLermination quan

titative de l'azote dans les huiles et les graisses , de m ê m e que celle 

du carbone et de l 'hydrogène, offre sur tout de l ' intérêt dans les r e 

cherches scientifiques, mais on ne s'en occupe qu 'except ionnel lement 

dans les analyses techniques . Le dosage de l'azote dans les huiles et 

les graisses a lieu, comme dans les au t res substances organiques l i

quides ou solides, d'après la méthode de DUMAS, une quant i té pesée 

de la substance ( 0 , 2 0 — 0 , 4 0 g rammes ) é tant brû lée dans un tube a 

combusLion avec du bioxyde de cuivre et le bioxyde d'azote formé 

é tant rédui t en azote au moyen d'une spirale de cuivre chauffée au 

rouge . Avant la combust ion, l'air est expulsé de tout l 'appareil au 

moyen d'acide carbonique, produit par chauffage d 'une couche de bi

carbonate de sodium placée à l ' ext rémité pos tér ieure du tube à com

bust ion. L'azote ^dégagé lors de la combust ion est recueilli dans un 

apparei l de SCUIFF et mesuré . Avec le vo lume de gaz, rédui t à 0" et à 

la pression de 7 6 0 mil l imètres , on calcule le poids de l 'azote t rouvé. 

e . D é t e r m i n a t i o n q u a n t i t a t i v e d u s o u f r e . — Le dosage du soufre 

peu t être effectué par le procédé de CARIUS (oxydation de 0 , 2 0 — 0 , 3 0 

g r a m m e d'huile par 1 /2 cent imètre cube d'acide azotique pur à 

1,5 de densité, dans un tube scellé à la lampe, qui est chauffé p e n 

dant p lus ieurs heures à 2 5 0 — 3 0 0 ° . (Le tube doit aupa ravan t ê t re 

d'abord chauffé pendant quelques heures à 1 8 0 — 2 0 0 % il doit ensuite 

être ouver t , puis refermé par fusion après abaissement de la pres

sion.) On peut aussi in t roduire 0 , 5 — 1 , 0 g r a m m e de substance dans 

un mélange fondu de 4 g r a m m e s de carbonate sodique et 4 g r a m m e s 

de salpêtre . Dans les deux cas, l 'acide sulfurique libre ou combiné qui 

a pris naissance es tdosé dans le produi t de la réaction par précipi

tat ion au moyen du chlorure de baryum et pesé sous forme de sul

fate de ba ryum, en ayant soin de prendre les précaut ions que néces

sitent ces dosages . 

d. D é t e r m i n a t i o n q u a n t i t a t i v e d u c h l o r e . — Dans un mélange 

fondu d 'environ 4 g r a m m e s de salpêtre exempt de chlore et 4 

c h l o r a t e ou d u p e r c h l o r a t e d e p o t a s s i u m n e d o n n e p a s a p r è s d i s s o l u t i o n d a n s 

l ' e a u , s 'il n ' a p a s é t é f o n d u , l a r é a c t i o n d u c h l o r e avec l ' a zo t a t e d ' a r g e n t , il 

f a u t e s s a y e r le s a l p ê t r e à l ' é t a t f o n d u : p a r la f u s i o n , KCIO 3 e t KC10'1 se t r a n s 

f o r m a n t t o t a l e m e n t ou p a r t i e l l e m e n t e n c h l o r u r e d e p o t a s s i u m . 
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g r a m m e s de carbonale de sodium éga lement exempt de chlore , on 

brûle 1—2 g r a m m e s de mat iè re grasse en y faisant tomber celle-ci 

peu à peu et gout te à gout te . La masse est ensui te trai tée c o m m e il 

a été dit plus hau t à propos de l'essai qualititatif, mais en u s a n t des 

précaut ions que nécessi tent les dé terminat ions quant i ta t ives ; le 

chlorure d 'argent précipité est pesé. 

W V I I I . M a r c h e d e l ' e s s a i d e s h u i l e s m i n é r a l e s d e g r a i s s a g e . 

La marche de l'essai des huiles minéra les de graissage est fré

q u e m m e n t conduite d 'après les conditions exigées pour leur livrai

son (voy. le tableau XVI, p . 247). Ainsi, pour les huiles foncées e m 

ployées par les chemins de fer, on examine toujours tout d 'abord la 

maniè re dont elles se compor ten t au froid (huiles d ' é t é— 5°, huiles 

d'hiver — 20°), parce qu 'une huile qui ne satisfait pas aux condit ions 

exigées re la t ivement à ce point ,es t par cela môme rejetée et n'a pas 

besoin d'être soumise aux aut res essais. Pour répondre à la ques

tion de savoir si l 'échantillon soumis à l 'essai est celui d 'une huile de 

gra issage pure , on examine d'abord ses caractères ex tér ieurs . La pré 

sence d'huile grasse , d'huile de résine, d'huile de goudron , d'eau et 

d ' impuretés mécaniques est f réquemment reconnue par ce p remier 

examen . Pour reconnaî t re ces substances d 'une façon posit ive, on 

procède à leur recherche quali tat ive, ainsi qu'à leur dé te rmina t ion 

quant i ta t ive, d 'après les indications données p récédemmen t (p. 218, 

224 et suiv. et 239) pour ces deux objets. 11 est en outre impor t an t de 

rechercher la présence d'acide libre d'après les pages 198 et suiv. Les 

huiles minérales de gra issage claires sont presque toujours exemptes 

d 'ac ide; dans les huiles foncées pour wagons , on t rouve de peti tes 

quant i tés d'acides napl i léniques . Si une huile est exempte d'acide, 

l 'essai pour résine (colophane) est inutile ; dans le cas de la présence 

d 'une grande quant i té d'acide, l'essai a lieu d'après la page 205. 

La solubilité dans la benzine à 0,70 de densi té , en vue de l'essai pour 

asphal te , ne doit être dé terminée qu'avec les huiles foncées (p. 240) ; 

la t eneur en asphal te , insoluble dans l 'alcool é lhéré , ne doit ê t re en 

généra l dé terminée qu'avec les huiles p o u r cylindres (voy. p. 23). 

Les autres essais, ch imiques , men t ionnés aux pages 198 et su i 

van tes , ne sont effectués que dans des cas except ionnels . 
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230 LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

Pour savoir si les huiles de graissage sont bien convenables p o u r 

l 'usage auquel elles sont des t inées , il est nécessaire d'effectuer, in

dépendamment de l'essai relatif à leur pure té , l ' examen de leurs 

propriétés physiques , en dé te rminan t no t ammen t le poids spécifique, 

la viscosité, ,1e point d'inflammabilité, le point d'ignilion et le 

point de congélation. Le poids spécifique des huiles pour machines 

et des huiles pour wagons est généra lement dé te rminé avec l ' a réo

mèt re (page 114), celui des huiles pour cylindres, à l'aide du p icno-

mèt re (page l in) . La déterminat ion de la viscosité des huiles pour 

machines a lieu o rd ina i rement à 20 et à 50°, celle des huiles pour cy

lindres à riO et à 108°. Le point d'inflammabiliLé est toujours effectué 

par un bureau d'essai de matér iaux , dans l 'appareil fermé de 

PEXSKY-MARTBNS, à moins qu'on ne demande spécialement l 'essai au 

creuset ouvert . 

Lors des déterminat ions relat ives au point de congélat ion, il faut 

dé te rminer , suivant les condit ions, pour les huiles pour wagons de 

chemins de fer, par exemple , la manière dont elles se compor ten t à 

un degré de froid préa lab lement fixé. Ou bien on doit fixer ces d e 

grés ent re ceux auxquels l 'huile se solidifie (p. 171 et su ivantes) . 

L'essai a lieu en généra l avec les huiles pour machines dans le tube 

e n IL Les huiles pour cylindres sont presque exc lus ivement exami

nées dans le tube à essais à 0°. 

I n d i c a t i o n ! ! c o m p l é m e n t a i r e s r e l a t i v e s à l ' e x é c u t i o n d e d i f f é r e n t s 

e s s a i s . 

Rela t ivement à la détermination du poids spécifique dans le picno

mèl re , nous ferons r e m a r q u e r que cette dé te rmina t ion peu t ê t re ef

fectuée beaucoup plus r ap idemen t en employant le p icnomèlre con

tenant exac tement 10 g r a m m e s d'eau, construi t par le D r GOCKF.L 

(Berlin) et avec lequel ce dernier livre en m ê m e temps une tare pour 

le vase vide muni d 'un t h e r m o m è t r e . Une simple réflexion mon t re 

que le poids de l 'huile rempl issant le p icnomèlre , divisé par 10, in 

dique d i rec tement le poids spécifique de l 'huile. 

Les dilatomèLres employés pour les déterminations du coefficient 

de di latat ion (page 120) sont éga l emen t fournis tout faits par le 

D r GÔCKEL. 
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T A B L E A U X V I I I 
Huiles légères pour machines (huiles minérales pures) 

Ó 
<J c 3 
z 

Désignation 
(tes échantillons 

Vi-cosile à I 

20 

r-gr. centig. 

50 

â x 

o — 
-33 

Point de s 

uötitigralen 

olidification 

Ascension 
dans le lube 

enU 
in m. 

• - c 
« Ù-5 
E '= « 
s e JS 
5 S-« 
c ^ ^ 

C .S S 
'S ft. 
0 . 

1 Nobel II 12,3 2,97 9 000 — 15 
au-dessus 

de 10 
171 

2 Bakuin 9,7 2,61 8 9!:6 — 15 
au-dessus 

de 10 
144 

Huile américaine 
pout* machines 

16,B 3,89 S 730 X 3 

0 

au-dessus 
de 30 

1 
215 

4 

Huile pour machines 
(employée avanta
geusement dans les 
manufactures de l'E 
tat pour machines 
de 90 chevaux et dy
namos de 60 K\V). 

23,8 4,51 9 037 — — 179 

T A B L E A U X I X 

Huilts lourdes pour machines {huiles minérales russes pures) 

Viscosité à d egrés eentigr. Point de solidification 

Numéros 

20 '50 

Poiils 
spécifique 

à l5o 
X 10 000 Degrés 

centigrades 

Ascension 
dans le tube 

en U ' 
LI;iilimÎ!TRRA 

Point 
d'inHainrna-

bilitè 
Pensky-
Martens 

i 
(Employée 
avantageu
sement dans 
les ateliers 

de l'Etat 

45,1 6,6 9 0S0 — 10 
— 12 

u 
0 

193 

— 12 18 
2 37,8 6,0 9092 — 15 5 201 37,8 

— 20 0 

— 10 15 
3 50,9 7,5 9070 — 12 

— 15 
10 

0 
193 

— 10 9 
4 

(Nobel I) 
6,6 9069 — 12 

— 15 
5 
0 

213 
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N

um
ér

os
 

Industrie ilana laquelle 
e!le donne de bons résultats 

Visco 

ceniti 

50 

site à 
réfi 

Taries 

100 

-S 

o- 2 
B-o 

h: ° 

Î X 

'5 

S £ ? 

F T § 
*"°'S 1 
1 £ S"' 
p Q 

.2 S 
•s.En 

tr -g 
^ S 
e 5 
' S ? 

p 

Composition 

î 
Dana ateliers de l'Etat, 

avec vapeur saturée 
à 8 atmosphères 

41,3 4,99 9072 267 — Huile minérale à 
cylindres, pure 

2 
Idem 

dans industrie privée 
4,04 9030 263 342 

Huile minérale à 
cylindres, contenant 

environ 5 0 / o 
d'huile d'os 

3 
Dans ateliers de l'Etat, 

avec vapeur surchauffée 
â 250° 

29,3 4,26 9015 266 

Huile minérale à 
cylindres, contenant 

environ 10 o/u 
d'huile d'os 

Idem 
avec vapeur surchauffée! 59,2 

h 200° 
6,80 9078 298 386 

Huile minérale à 
cylindres, pore 

T A B L E A U X X I 

Huiles pour compressseurs 

im
ér

os
 à deg 

Viscosi té 
rés centigrades 

Point de 
solidification •~ ~% 1 

.s H I 

20 50 100 Degrés 
centi^r. 

Consis
tance 

1 Pour machines à glace 
4,5 
à 

15 

1,86 
à 

2,05 
— 

S 850 
h 

8989 
— 21 Très 

fluide 
Au-dessus 

de 145 

Huiles 
analogues 2,99 8870 Au-dessus 

2 Pour avec — — à à — — de 270 

compres
seurs 

huiles pour 
cylindres 

3,77 8917 (creuset) 

3 

d'air t1) 
Huiles claires 

très fluides 

9 5 
à 

21,8 

2,70 
h 

4,9 
0 

8 094 
à 

8 994 

Non 
fluide 

Au-dessus 
de-200 

1 P o u r les m a c h i n e s à c o m p r i m e r l ' a i r , d o n t les c y l i n d r e s ne t r a v a i l l e n t 

T A B L E A U X X 

Huiles pour cylindres à vapeur 
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p a s avec dos soupapes automatiques, o n e m p l o i e d e s h u i l e s t r è s f l u i d e s ( c o m m e 

d a n s les m a c h i n e s à g l ace à a m m o n i a q u e ) , p a r c e q u ' i c i la m a t i è r e l u b r i f i a n t e 

n ' e s t e m p l o y é e q u e s u r les p a r o i s r e f r o i d i e s d u c y l i n d r e , l e s s o u p a p e s e l l e s -

m ê m e s n ' a y a n t p a s b e s o i n d ' u n g r a i s s a g e p a r t i c u l i e r . — P o u r l e s compres

seurs à tiroir, on e m p l o i e d e s h u i l e s v i s q u e u s e s a v e c p o i n t d ' i n f l a m m a b i l i l é 

é l e v é , p a r c e q u e le f r o t t e m e n t d e s t i r o i r s p e u t p r o d u i r e d e h a u t e s t e m p é r a 

t u r e s , e t p a r s u i t e l ' i n f l a m m a t i o n de l ' h u i l e , et p a r c e q u e l e s h u i l e s t r è s f lu ides 

s u n t p r o j e t é e s a u lo in p a r la g r a n d e v i t e s s e d e l ' a i r . 

X X X . C h a n g e m e n t s s u b i s p a r l e s h u i l e s l i i b r i l l a n l e s à l ' u s a g e . 

a . E s s a i d e s h u i l e s d e g r a i s s a g e r é g é n é r é e s . — Los huiles em

ployées pour le graissage des organes des machines marchant à froid 

sont f réquemment recueillies après l 'usage et réemployées après une 

épura t ion plus ou moins complète . 

On esL souvent appelé à dé te rminer j u squ ' à quel point ces huiles 

équivalent à la mat iè re pr imi t ivement employée et j u squ ' à quel de

gré elle peut encore remplir les condit ions exigées . 

Les huiles qui ont été employées et celles qui ne l 'ont pas été p ré 

sentent géné ra l emen t entre elles ex té r i eu remen t cer ta ines diffé

rences . Les huiles ayant servi sont quelquefois plus foncées,en ou t re 

elles cont iennent f réquemment un peu d'eau et des impure tés m é c a 

niques, souvent dans la propor t ion de plusieurs uni tés p . 100. Lors

qu'elles ne renfe rment que de petites quant i tés de subs tances dont il 

vient d 'être quest ion, leur essai peut être effectué exac tement 

comme il a été indiqué pour l 'huile b r u t e . Aut rement , il faut tout 

d'abord séparer l 'eau et les impure tés mécaniques par un chauffage 

prolongé au bain de sel bouillant, puis filtrer l 'huile rassemblée à la 

surface de la masse liquide en se servant d'un en tonnoi r à eau 

chaude et éventue l lement en procédant à une dessiccation subsé

quente p a r l e chlorure de calcium. 

Lors de l ' examen d'huiles contenant des mat ières grasses , par 

exemple , d'huiles pour cylindres ayant servi, il ne faut pas oublier 

qu'elles peuven t contenir un acide libre, pouvan t provenir de la 

décomposit ion d 'une mat iè re grasse neu t re , il faut aussi songer aux 

savons et aux substances asphal l iques. 

Le poids spécifique et la viscosité des huiles sont un peu accrus 

par l 'usage, par suite de la volatilisation des é léments les plus lé-
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non employées , il faut dé te rminer exac tement si l 'huile employée 

dont il s'agit d ' examiner les propriétés ne provient rée l l ement que 

de l'huile primit ive en quest ion ou si des huiles é t rangères ou a n 

ciennes n 'ont pas toujours altéré la pure té de l 'échantil lon. 

6. Résidus de chemises de tiroirs de machines à vapeur, de cy

lindres de compresseurs, etc. — On a souvent à examiner des r é 

sidus durs , analogues au brai , | renfermant dans leur masse de petites 

quant i lés de mat iè res plus molles , que l'on rencont re dans les che

mises des tiroirs des pompes à tiroirs, les cylindres à vapeur de 

machines à vapeur surchauffée ou dans les cylindres des compres 

seurs . La découverte de ces résidus, qui se r encon t ren t souvent en 

très g rande quant i té , est parfois précédée d'explosions lorsque de 

l 'air comprimé arrive au contac tde l 'huile lubrifiante, par conséquent 

lorsqu 'une oxydation in tense subite est rendue possible Les fournis

seurs des huiles sont souvent , mais à tort , r endus responsables des 

explosions et de la formation de rés idus . iN'ous allons donner dans 

ce qui suit quelques exemples relatifs à l ' examen de pareils rés idus . 

1 D a n s u n ca s —• il s ' a g i s s a i t d ' u n e b a r r e à m i n e a c t i o n n é e p a r l ' a i r c o m 

p r i m é d a n s u n e m i n e — on a v a i t e m p l o y é a c c e s s o i r e m e n t , à la p l a c e d ' h u i l e 

d ' o l i v e , d e l ' hu i l e d e c o l i a p o u r le g r a i s s a g e d u c y l i n d r e c o m p r e s s e u r . 11 s e 

p r o d u i s i t u n e e x p l o s i o n e t d e u x o u v r i e r s f u r e n t i n t o x i q u é s p a r les p r o d u i t s 

g a z e u x d e l a d é c o m p o s i t i o n ( o x y d e d e c a r b o n e , a c i d e c a r b o n i q u e ) , q u i firent 

i r r u p t i o n d a n s l e p u i l s o ù i ls t r a v a i l l a i e n t . L ' u n de c e s o u v r i e r s s u c c o m b a , 

e t ce fut l ' o x y d e d e c a r b o n e q u i o c c a s i o n n a sa m o r t (Zeitschrift f d. Berg-

Hiilten-u. Salmenwesen, 1900, p . 178). D ' a p r è s les e x p é r i e n c e s d'ENGLEii s u r l a 

d é c o m p o s i t i o n d e s m a t i è r e s g r a s s e s (Bel*, d. deutsch. chern. Ces . , 1889, 592), la 

f o r m a t i o n d ' o x y d e d e c a r b o n e a u x d é p e n s d e ces m a t i è r e s p e u t ê t r e le r é 

s u l t a t d ' u n for t é e b a u f f e m e n t . 

g e r s . Une huile minéra le pour cylindres du poids spécifique de 

U , 8 9 9 2 et de 29 ,4 de viscosité à 50 e avai t , après avoir été employée 

une fois el ensui te purifiée au moyen d'un sépara teur de FHIESDORF : 

Un poids spécifique de 0,9025 
Une viscosité de 31,1 

et après un nouvel emploi et une nouvel le épurat ion : 

Un poids spécifique de . 0,9113 
Une viscosité de 32,8 

En comparan t les propr ié tés des huiles employées et des huiles 
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2 J 6 LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

1. Le résidu a ressemble à du brai , il a été t rouvé dans le cylindre 

compresseur d 'une machine à extraction act ionnée par l'air ; la 

partie molle cont ient 51 p . 100 de mat iè res solubles dans la ben

zine, 34 p. 100 solubles dans le benzène ; dans la part ie dure il y a 

29 p . 100 de substances foncées se dissolvant dans la benzine et 

34 p . 100 solubles dans le benzène . 

Les port ions solubles dans la benzine sont formées d'huile noi r 

brun, visqueuse, et il en est de môme des por t ions solubles dans le 

benzène ; la por t ion soluble dans le benzène était une poudre non 

homogène à gros gra ins . Les analyses é lémenta i res des huiles p r i 

mitives, ainsi que celles des composants du résidu (tableau XXIV) 

mon t r en t ne t t emen t que ce dernier est le résul ta t d 'une oxydat ion 

intense de l 'huile, de laquelle f inalement une partie est passée dans 

des combinaisons insolubles, en absorbant des particules de la surface 

du cylindre compresseur . L'huile p r imi t ivement vert gr isâ t re et 

rouge par t ransparence est devenue plus riche en oxygène et foncée 

par suite de son oxydation dans le cylindre compresseur . 

Un échantillon de l 'huile primit ive chauffé pendan t trois j ou r s 

consécutifs, avec de la vapeur à 10 a tmosphères de tension, dans 

un état de t rès g rande division (dans des tubes capillaires), au m i 

lieu d'une a tmosphère d 'oxygène, prit une couleur foncée et n ' en t r a 

plus en t iè rement en dissolution dans la benzine. Sur les parois in té

r ieures des tubes expillaires, on r emarqua i t des dépôts bruns épais . 

Les part ies insolubles présenta ient les propriétés de l 'asphalte. 

L'huile primitive offrait les propr ié tés su ivantes : Poids spécifique 

à 20° : 0,8861. Viscosité d 'après EKGLER à 100° : 3,94. Point d ' in-

flammabilité (PENSKY) : 273°. Teneur en acide : 0. Non fluide à : 0'. T e 

neur en mal ière grasse saponifiable : 3 p . 100. Soluble dans la ben 

zine en un liquide clair. Chauffée en couche mince à 110°, pendan t 

37 heures , elle demeure ina l té rée . 

L'huile chauffée pendan t six heu re s dans un autoclave, en p r é 

sence de vapeur d'eau (10 atmosphères) et avec plaque de fonte 

carrée de 4 mil l imètres d 'épaisseur et de 30 mil l imètres de côté 

p longeant dans l 'huile, ne p résen te au bout de ce temps qu 'une t e 

neu r en acide seulement égale à 0,28, calculée en indice d'acide 

et le changemen t de poids de la plaque ne s'élevait qu'à 0,6 mil l i 

g r ammes , il était par conséquent e x t r ê m e m e n t faible. 
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TABLEAU XXH 

Analyse élémentaire de ïhuile primitive et du résidu a 

trouvé dans le cylindre compresseur 

o 
œ "il »uoq.il 

'S s 
o '— 

= • 
X 

¿ 3 £ ci. 
o 
n 

Cendre p. 1 0 0 

U o <=-

Huile primitive 83,9 13,4 2,52 0,18 Traces 
Partie du résidu, soluble 

dans la benzine de pétrole. 82,0 13,1 4,1 — Idem 
Partie du résidu soluble 

dans le benzène . . . . 82, S 12,8 4,57 0,13 Idem 
f du résidu mixte 

Partie l , 
! di'3 parties 

insoluble J , . 
< dure et molle, 

dans le J , , j 
/ de la masse dure 

benzène f , , - , 
[ du résidu . 

70,2 

67,4 

7,5 

7,1 

> 15 

> 20 

0,54 

0,60 4,05 
composée 

principalement de 
peroxyde de fer 

A V E C peu de gangue 

2 . Le résidu b s'est éga lement formé dans une machine à c o m 

pr imer l'air, et il représente une masse eu. part ie dure , en partie 

molle , offrant l 'odeur d 'une substance carbonisée. 

L'huile minérale pour cylindres ayant servi est ver t j a u n â t r e , 

rouge à la lumière réfractée, peu t r ansparen te ; outre l'huile pure, 

elle ne contient que de petites quant i tés d'huile de pieds de bœuf, elle 

s 'enflamme à 2o3° ( P I I N S K Y ) et sa t eneur en acide = 0. 

Du résidu b, il se dissout des port ions b run noir , de consistance 

hui leuse, très peu odorantes , 35 p. 100 dans la benzine de pélrole 

bouillant jusqu 'à 30°, 3S p. 100 dans le benzène. 

La partie insoluble broyée const i tue une poudre noire offrant 

l 'aspect d'asphalte pulvérisé ; elle cont ient du peroxyde de fer et 

des substances charbonneuses . 

Les parties dissoutes et l 'huile primit ive offrent la composition 

élémentaire suivante, ( tableau XXIII, p . 

Essai qualitatif préliminaire : Traces de soufre dans l 'huile et 

H O L D K . — Analyse des huiles. 17 
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TAULE AU XX1I1 

Analyse élémentaire 

Carbone p. 10'J Hydrogène p. 100 
Osy^è ne Osy^è ne 

— — — " - - ' —*»« • Ceniire 
Valeurs 

extremes Moyenne h Valeurs 
exlrvnw.» 

Moyennes 
calculé par 
iliffèreiice 

p. Hill 

Huile primitive 
83,7 
83,6 83,7 

12,0 
11,9 

12,0 4,3 — 

Partie du résidu 
soluble dans ]a benzine 

(81,8, 
89,6 

• (52.7, 
83,6 

11,5 
11,7 

11,6 5,7 0,3 

Partie du résidu soluble 
dans le henzène 

83,5 
83,4 83,5 

11,5 
11,6 11,6 4,9 — 

Le résidu b se serait donc aussi formé aux dépens de l 'huile em

ployée pour le graissage, par suite de décomposi t ion et d 'absorpt ion 

d 'oxygène. 

3. Le résidu c est noir foncé, bril lant, partie dur, part ie m o u et 

v i s que ux ; il a une odeur faible et indé te rminée ; il a été t rouvé 

dans le couvercle d'un tiroir de pis lon. 

L'huile lubrifiante employée est de l 'huile minéra le pure du type 

des huiles à cylindres américaines ver t gr isâtre ; son point d'in-

flammabilité est à 280° (PENSKY). 

Du résidu il se dissolvait 45 p. 100 dans la benzine légère bouillant 

jusqu 'à 50». Le benzène dissolvait encore 7,5 p. 100 de masse v is 

queuse noir brun, demi solide. La solut ion dans le benzène contenai t 

une huile brun foncé, très v isqueuse . 

Le résidu, ne se dissolvant ni dans la benzine, ni dans le benzène , 

est gross ièrement g ranuleux , d'un noir bril lant, un peu feuilleté et 

donne 0,9 p. 100 de cendre , formée pr incipalement de peroxyde de fer. 

Les résultats de l 'analyse é lémenta i re sont donnés dans le tableau 

suivant (XXIV). 

11 y a des traces de soufre dans l'huile et dans le rés idu, mais ni 

l 'hui le ,ni le résidu ne cont iennent d 'azote. 

dans les part ies solubles du résidu. 11 n'y a d'azote dans aucune de 

ces subs tances . 
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TABLEAU XXIV 

Analyse élémentaire 

Carbone p, 100 Hydrogèna p, 100 Oïygèna p. 100 

Matières —-- . — 
Valeurs 
extrêmes Moyenne Va.eura 

extrêmes Movennn Calculé 
par difference 

85,4 
85,4 85,4 

13,2 
13,4 13,3 1,3 

E'artie du résidu soluble dans 
85,2 
85,4 

13,3 
13,1 

la benzine de pétrole (bouil-
85,2 
85,4 

85,3 
13,3 
13,1 

13,2 1,5 
85,2 
85,4 

13,3 
13,1 

On peut aussi admet t re que le résidu c s'est produi t de la m ê m e 

maniè re que les résidus a et b. 

Cinq aut res rés idus, qui ava ient été t rouvés dans des cylindres de 

machines à vapeur surchauffée, dans un cylindre d 'une machine à 

basse pression, sur le piston de locomobi les-compound, etc. , 

offraient une composit ion ana logue à celle des résidus étudiés p r é 

cédemmen t , c 'es t-à-dire qu'ils contenaient j u squ ' à 15 p . 100 d'huile 

peu a l térée , soluble dans la benzine, de peti tes quant i tés d 'asphalte 

solubles , dans le benzène et de g randes quant i tés insolubles dans cet 

hydrocarbure , enfin de g randes quanti tés (8—50 p . 100) do fines 

paillettes de fer et d 'autres impure tés mécan iques . 

D'après cela, des rés idus solides noirs se forment (en absorbant 

des part icules des parois des cylindres, etc.) dans les cylindres des 

compresseurs , les cylindres à vapeur et les tiroirs, non seu lement 

avec les huiles pour cylindres qui, en tant que rés idus de distil la

tion, offrent une coloration foncée due à de l 'asphalte dissous, mais 

encore avec des huiles pour cylindres de couleur claire, distillées et 

complè tement exemptes d 'asphal te . Comme les huiles qui se t rou

vaient à côté des formations résiduel les offrent re la t ivement au 

point d'inflammabilité, à la t eneur en mat ière grasse sapon i -

fiable, etc. , de très notables différences, mais pour le reste r e s sem

bleraient encore sans exception aux huiles pour cyl indres normales , 

il ne faut pas a t t r ibuer à des propriétés part icul ières des hui les à 

yl indres la cause de la formation des rés idus . Toutes les huiles pour 
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cylindres normales devraient p lutôt pouvoir former des résidus et 

donne r lieu par suite à des explosions, lorsque se produisen t avec 

une intensi té suffisante les conditions d'oxydation et d'échauffement, 

que ce soit, par exemple , dans des cylindres de compresseurs par 

une pression et un chauffage trop in tenses de l'air, ou dans des 

cylindres à vapeur par suite d ' inégalités ou d 'autres per turbat ions 

mécaniques dans le fonct ionnement régul ier du graissage, par un 

graissage insuffisant et l ' introduction de parcelles de sable dans la 

machine . 11 est à r e m a r q u e r que la plupar t des rés idus p rov iennent 

de cylindres de machines , qui sont act ionnées par la vapeur sur

chauffée ou l'air compr imé . 

c . E s s a i d e l ' e a u d e e o n d e n s n l i o n . — On s'efforce, afin d 'épargner 

du travail, de la mat iè re et de m é n a g e r la chaudière , d'utiliser pour 

l 'a l imentation de celle-ci l 'eau obtenue par la condensat ion de la 

vapeur , qui, dans le cylindre, a déjà agi sur le piston. Cette eau 

est réchauffée et elle ne cont ient aucune des mat ières qui donnent 

naissance aux incrusta t ions , puisque c'est en quelque sorte de l 'eau 

distillée. Mais comme dans l 'état où elle se trouve avant d'avoir 

subi aucune épura t ion , elle cont ient en généra l des particules de 

l'huile employée pour le graissage des cylindres, part icules qui ont 

été ent ra înées par la vapeur , elle en est dépouillée au moyen de 

dispositifs de filtration appropr iés . Mais souvent on se demande si 

ces dispositifs t ravail lent convenab lemen t , ou si l 'eau filtrée est 

suffisamment débarrassée d'huile ou bien encore si l 'huile entraînée 

ne peut pas a t t aquer les parois de la chaudière . Pour répondre à ces 

différentes quest ions , on agite avec précaut ion une quanti té de 

l'eau de condensat ion à essayer dans un en tonnoi r à séparat ion, 

avec un quar t de litre d 'éther élhylique ou d 'é ther de pétrole, une 

quant i té aussi g rande que possible (environ 1—2 litresj de l'eau de 

condensat ion à ess iyer , dont on a d'abord examiné les caractères 

extér ieurs . La quanLité d'huile passée dans la solution é thérée 

permet de se r end re exac tement compte de la teneur en huile de 

l 'eau de condensa t ion . D'après sa quanLité, sa teneur en acide et ses 

autres propr ié lés , ou peut , en se basant sur ce qui a été dit à la 

page 216, t i rer une conclusion re la t ivement à la possibilité de 

l ' a t taque des parois de la chaudière . 
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J. EXAMEN DES GRAISSES CONSISTANTES 

I . G é n é r a l i t é s s u r l e s d i f f é r e n t e s s o r t e s d e g r a i s s e s c o n § i « t n n t e s 

e t s u r l e u r * a p p l i c a t i o n s 

Aux f/raisses consistantes pour machines, décrites p . 102, dont la 

plus impor tante est la graisse tovote, et aux graisses pour voi tures , 

se ra t tachent les graisses compound pour machines mar ines ; leur 

consistance varie ent re celle du beur re et celle du suif, elles sont 

facilement émulsibles par Veau et cont iennent à côté de savons al

calins des part ies p resque ou complè tement saponifîahles. En outre 

de ces dernières , il faut encore men t ionner les graisses suivantes 1 : 

La graisse pour enduire les presse-ëtoupes, qui sert à empêcher 

l 'usure de ces derniers par la tige du piston ou du tiroir, dans les 

cylindres à vapeur, est consti tuée géné ra l emen t par une graisse s o 

lide (suif) ou par un mélange d 'une graisse solide avec de la cire, de 

J'huile et du suif. 

Les graisses pour cordages ont pour bu t d 'empêcher l 'usure trop 

rapide des câbles sur les poulies, et de les préserver contre les i n 

tempéries a tmosphér iques . Elles sont géné ra l emen t composées de 

graisses solides, cire, huile, suif, etc 

Les graisses pour chaînes de g rues , d 'ascenseurs , etc. ont une 

composit ion analogue aux p r é c é d e n t e s . 

Les graisses pour laminoirs son t des graisses cons is tantes e m 

ployées pour les trains de laminoirs , en part icul ier pour le travail à 

chaud dans la méta l lurgie du fer ; l eur point de fusion doit ê t re voi

sin de 100°. Elles se composent géné ra l emen t de brai gras ou d'un 

mélange de brai gras et de brai de pétrole . La graisse de suint , pour 

laminoirs, est formée de suint par t ie l lement saponifié, addi t ionné 

ou non de résine ou d'huile de rés ine acide. On peut remplacer le 

suint par d 'autres corps gras rés iduels . Les briquettes de vaseline, 

qui servent éga lement au gra issage des laminoirs , sont formées 

pr incipalement d'huile minéra le et de savon de soude ; elles sont 

plus dures que les graisses consistantes pour machines . Comme ad-

1 KVNKLEH, Dit: Fabrikation der Schmiermittel, M a n n h e i m , 1 8 9 " . 
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ditions aux graisses saponifiables, on choisit au lan t que possible des 

graisses à point de fusion élevé. 

Les, graisses pour engrenages sont géné ra l emen t const i tuées par 

un mé lange de graphi le et de suif fondu, avec addition éventuel le 

de différentes huiles, de goudron , de rés ine , de cire, de paraffine et 

de cérés ine . On utilise f réquemment les graisses tovote pour lubri

fier les e n g r e n a g e s . 

Les graisses pour courroies ont pour but d 'entre tenir la souplesse 

des t ransmiss ions , on les applique géné ra l emen t sur le côté exté

r ieur de la courroie. D 'après KLXKLER, on p r épa re ces graisses avec 

des huiles de poissons addi t ionnées d 'une graisse solide (suif, suint , 

cire), de manière à obtenir une graisse molle . 

Les graisses adlu'sives, pour courroies , sont essent ie l lement diffé

ren tes des précédentes , elles se rven t à empêcher le g l issement de 

la courroie sur la poulie. Outre les corps gras n o m m é s précédem

ment , on y rencontre de la rés ine , de l 'huile de rés ine ,du suint, etc. , 

sans qu'il existe de règle bien établie pour leur composi t ion . 

I I . E s s a i d e s g r a i s s e s c o n s i s t a n t e s 

Il est impossible de donner une fois pour toutes une méthode gé

nérale d'analyse, convenant pour toutes les graisses cons is tantes . 

Pour l ' examen de ces mat ières , les points suivants sont pa r t i cu 

l iè rement impor tan t s : 

a. Caractères extérieurs ; 

b. Point de goutte ; 

c. Essai qualitatif préalable sur la composit ion • 

cl. Déterminations quantitatives : 

1. Acides gras libres ; 

2. Teneur en savon ; 

3. Insaponifiable (huile minéra le , huile de rés ine , huile de 

_ laine, etc.) ; 

4. Eau ; 

5. Matières accessoires, comme la glycér ine , qui accompagne 

toujours en faible quanti té les graisses consis tantes et qui 

provient de la saponification lors de la prépara t ion de la 
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graisse , la iiilroLeuzine eLla n i t ronaphta l ine (uliLisé&s pour 

parfumer ou masque r les huiles minérales) , que l'on ne d é -

lermiue que dans les analyses très complè tes . 

6 . Chaux libre, p rovenan t d 'une saponification incomplè te . 

7 . Impure tés é t rangères et add i t ions . 

a . C a r a c t è r e s e x t é r i e u r s . — Ils pe rme t t en t déjà dans une cer ta ine 

mesure d é j u g e r la quali té . Une graisse consis tante pour machines 

ou voi tures , b ien préparée , doit ê t re parfai tement homogène en tous 

points, aussi bien au point de vue de la consistance que de la cou

leur ; sa consis tance doit ê t re comprise entre celle du sa indoux et 

celle du beur re . L'odeur trahit souvent l 'addition d'huile de rés ine, 

d'huile de goudron , de ni t robenzine, etc . Les graisses de couleur 

j aune clair j u squ ' à celles de couleur brune ou j a u n e rouge sont p r é 

férées aux graisses foncées. 

I». P o i n t d e g o u t t e . — L e point de gout te est adopté en première 

l igne dans le commerce — ceteris paribus — pour j u g e r la qual i té , 

car les produi ts en quest ion ne possèdent pas géné ra l emen t un point 

de fusion bien t ranché . 

Le point de gout te est déterminé éga lement à la place du point de 

solidification ou du point de fusion, pour l'essai d 'autres corps g ras , 

paraffine, cérésine, etc . Les plus usités des procédés de d é t e r m i n a 

tion du point de gout te , souvent très différents les uns des aut res 

dans la définition, seront décrits plus loin. Le plus r ecommandab le 

paraît être celui de UHBELOHDE. Dans le procédé modifié de POIILOU celui 

de FINKENER, on plonge la boule d 'un the rmomèt re à mercu re (POHL), 

ou l 'extrémité d 'une baguet te de verre (FINKENER), dans la substance 

à examiner , et en chauffant doucement , on dé te rmine , soit le point 

où la boule du thermomèt re devient visible (POHL), soit le point où 

la première gout te s 'écoule, en chauffant p rogress ivement au bain 

d'air la paraffine ou la mat iè re grasse (procédé modifié de PORL OU 

de FINKENEH). 

1 . Procédé de. Pohl. — Dans le procédé de PUUL, modifié pour 

graisses consis tantes , ta mat ière est portée sur le réservoir du 

t he rmomèt r e , soit en p longeant rap idement ce dernier dans la 
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de 3 mil l imètres de d iamètre , rodée plan à la part ie iriferì ation du 
point de 

gouUedes rjeure, nue l'on plonge deux fois ver t ica lement de 10 mil-
g r a i s s e s 1 1 0 

c o n s i s - l imètres pendanLl seconde à 3 minu tes d' intervalle, dans 
tantes. 

la masse fondue au bain mar ie . Les baguet tes sont 

ensuite disposées dans un tube à essais de 3 cent imètres de d ia 

mèt re , de la manière indiquée dans la figure 112. Le réservoir du 

the rmomèt re et l ' ext rémité des baguet tes sont à la m ê m e hau teur 

et également éloignés de la paroi du tube. On chauffe dans un grand 

bain-marie de 2 litres de capaciLé, en rég lan t à 1° par minu te l 'éléva

tion de la t empéra tu re . 

Cette méthode , m ê m e lorsqu'on en suit les prescriptions avec 

soin, donne encore des différences allant jusqu ' à l°,o pour des essais 

consécutifs avec la cérésine et la paraffine, et pouvant a t te indre 

m ê m e jusqu ' à o ° p a r suite des variat ions dans les quant i tés de 

mat ière re tenue pendant, le t rempage . 

3. Procédé de Ubbelohde. — UBBELOIIDE désigne c o m m e « point de 

gout te véritable » la t empéra ture exacte à laquelle une gout te de la 

mat iè re à examiner s'écoule par son propre poids d 'une masse un i 

formément chauffée, sans que la quant i té ou le poids de la m a 

tière en expérience (dans différents essais) influent sur le degré de 

1 H O L L E , Mitteilimgen, 1 8 9 9 , et UBKKI.OHDE, Mittcilungen, 1 9 0 4 

masse fondue, soit, comme cela est nécessaire , dans la plupart des 

graisses consistantes, en rayan t la masse à la t empéra tu re de la 

chambre . 

Le the rmomèt re est fixé au moyen d'un bouchon dans 

un tube à essais de 15-20 mil l imètres de diamètre(fig. 111), 

et chauffé l en temen t au ba in-mar ie dans un gobelet de 

i f ver re . Les sources d 'er reur résident dans la forme indé

te rminée du réservoir du the rmomèt re , la quanti té indé

terminée de graisse , la vitesse du chauffage, etc. 

2. Procédé Fùikener. — Quelques-unes des causes d'er-

Fig. l u — reur sont évitées dans le procédé de FINKEMER adopté par 
Âp pa reil 

de Pohi la douane pour différencier la cérésine et la paraffine, 

fié termi* Dans ce procédé, on se sert d 'une bague t t e de ve r re , 
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Bague 11 » 
de vertu 

ce point de gout te . On peut dé terminer ce point facilement avec 

l 'appareil décrit plus loin, et en out re , mais avec plus de difficultés, 

au moyen du procédé de Finkekei i , d 'après les considérat ions su i 

vantes . 

Les charges de mat iè re , plus g randes ou plus peti tes , agissent sur 

la gout te de deux man iè res . Lorsque la quanti té de mat iè re est rela

t ivement faible, la masse fondue par un chauffage progressif doit 

a t te indre un frottement in te rne t rès faible, c 'est-à-

dire devenir très l iquide, donc être à une t empéra 

ture re la t ivement trop élevée, avant que la gout te 

puisse se former et tomber . Dans ce cas, on obser 

vera un point de gout te trop élevé, comme les es

sais l ' indiquent d'ailleurs. 

Dans le cas d'une g rande charge , le poids élevé de 

la masse pâ teuse , incomplè tement fondue, entra îne 

à une t empéra tu re re la t ivement trop basse une 

gout te assez grosse de mat iè re insuffisamment fon

due . Le point de gout te est alors trop bas, 

Dans les deux cas, la gout te est grosse par r a p 

port à la quant i té de la couche de mat ière , le quo-

,• , poids de la mat ière . . . . . , ... 
tientL—^- - - r - - i ¡7- est donc re la t ivement petit . 

poids de la gout te 1 

On s 'approcherait davantage du viai point de 

gout te , qui se t rouve entre les deux cas considérés , 

en par tan t de l'un de ces cas ext rêmes et en aug

m e n t a n t ou diminuant p rogress ivement la gout te . 

Dans les deux séries, les quotients a u g m e n t e n t et 

a t te ignent un m a x i m u m , pour lequel l 'une des séries se transforme 

en l 'autre . Ce m a x i m u m est par conséquent le vrai point de gout te , 

indépendant de la masse , mais son obtention par ce procédé néces

siterait de nombreuses considérat ions s u r l a masse de la gou t t e et 

serait, trop laborieux. On l 'obtient plus rap idement à l'aide de l ' ap - ' 

pareil de LTbuelohue qui pe rmet d'éviter les e r reurs des dé t e rmina 

tions précédentes : l ' incerti tude de l 'épaisseur de la couche ainsi 

que l'influence de la chute de la t empéra ture et des différentes ca

pacités calorifiques. 

L'appareil (fig- 113) se compose d 'une enveloppe cylindrique en 

Fig. 112. — Appa
reil de Finkener 
pour la détermi
nation du point 
de goutte des 
graisses consis
tantes 
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méta l b, rel iant lo t h e r m o m è t r e a avec la cupule de verre e. L'enve

loppe b possède une petite couver tu re c; sa part ie infé

r ieure formant ressor t porte la cupule cylindrique ro 

dée de 10 mil l imètres de long et dont l 'ouver ture 

inférieure a 3 mil l imètres de large. 

Le réservoir du the rmomèt re est érjuidistant des 

parois de la cupule ; le bord supér ieur de celte dernière 

se trouve à 2 mil l imètres environ au-dessus du r é se r 

voir. 

La peti te cupule de ver re e, re t i rée de l 'enveloppe, 

est remplie avec la mat iè re à étudier , l 'excès est e n 

levé et la surface est égalisée en haut et en bas ; on 

l ' introduit ensuite dans l 'appareil para l lè lement à son 

axe. Pour les mat iè res solides (paraffine, cérés ine . etc.) 

qui dé te rminera ien t facilement des rup tu re s , lo r squ 'on 

y enfonce l 'appareil , on les in t rodui t à l 'état fondu 

dans la cupule placée sur une plaque de v e r r e ; avant 

complète solidification, on y enfonce l 'appareil de hau t 

eu bas . La peliLe cupule c pénèt re dans l 'enveloppe 

métal l ique jusqu 'à sa rencontre avec les trois tiges 

d 'arrêt d. L'appareil esL alors fixé au moyen d'un bou

chon dans un tube à essais d 'environ 4 cen t imèt res de 

diamètre et chauffé dans un ba in-mar ie de 3 litres 

(placé sur une toile métal l ique à l 'amiante), comme 

dans le procédé FINKENER et de man iè r e que l 'élévation 

de tempéra ture soit de \° par m i n u t e . La tempéra ture 

à laquelle la première gout te s 'écoule, est admise 

comme point de gou t t e . 

Par suite de la chute de la t empéra ture du côté ex

tér ieur de la couche de corps gras jusqu 'au réservoi r 

du the rmomèt re , la couche de corps gras est por tée à 

Fiu- U 3 — u n e ' • e m p t ; L ' a t u l ' e U I 1 P e u p l u s é levée que celle qu'in-

ÂppareU de dique le the rmomèt re ; en conséquence, l 'expérience 

pour la dé- indique d 'apporter une correction de H- 0°,o, souven t 
ter raination , 

du point de négl igeable en p ra t ique . 

° o u U e " Différentes méthodes ont éLé imaginées en vue d e l à 

dé terminat ion du point de fusion des graisses consis tantes ; telles 
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sont, par exemple , les méthodes acoust iques de Lôw, de F . J e a n , de 

C e t r i s t o m a n o s et de L i m b o u k g , dans lesquelles, on emploie des appa

reils basés sur le principe suivant : Deux fils de plat ine rel iés d 'une 

par t à une bat ter ie de piles et de l 'autre à une sonner ie é lec t r ique, 

sont p longés dans le corps gras solide, et quand celui-ci, chauffé au 

bain-marie ou d'une au t re façon, est fon

du, le circuit est fermé et la sonnerie re

tentit . 

L 'apparei l de F . J e a n consiste essentielle

m e n t en un tube en U, dans lequel on 

int rodui t une quant i té de corps g ras suffi

sante pour rempl i r la courbure du tube . 

Deux fils de platine arr ivant chacun dans 

une branche du tube pénè t ren t dans la 

ma t i è re grasse et sont reliés l 'un à la son

nerie et l 'autre à la source d'électricité. 

Dans l'une- des branches du tube, ou intro

duit un peu de mercure et l 'appareil ainsi 

disposé ayant été placé dans un bain-ma

rie. on le chauffe doucement . Quand le 

corps gras fond, le mercure t raverse la 

couche de mat iè re grasse et descend dans 

!a courbure du tube où il ferme le circuit. 

L'appareil de H. LIMBOURG 1 (flg 

compose d'un bain d'air formé par une 

boîte cylindrique en nickel ou en cuivre , 

de 60 cent imètres de diamètre sur 90 de h a u t e u r ; à 45 cen t imè t res 

du fond, se t rouve un petit suppor t S, dest iné à souteni r une cuvet te 

31, remplie de m e r c u r e ; le couvercle de la boîte por te , de chaque 

côté une borne électr ique R, TV ; la p remiè re de ces bo rnes B est r e 

liée par un fil de nickel au bain de mercu re , et la seconde H'au fil du 

tube capillaire, dont il sera quest ion plus lo in ; ce couvercle por l e 

aussi, vers le centre , deux tubu lures , dont l 'une sert au passage d 'un 

the rmomèt re T, p longean t dans le bain de mercu re ; dans l ' au t re , 

passe un tube capillaire t, p longeant éga lement dans le bain mé ta l -

114') Se ^'É=' —' Appareil d f i I-im-
bourg pour la détermination 
du point de tusion des grais
ses consistantes. 

1 Bulletin de. la Société chimique de Belgique, 1908, p. I l" 
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lique ; il est en outre m é n a g é un trou d'air. Le tube capillaire t a 

une section d 'environ 5 à 6 mil l imètres ; son ext rémité est é t i rée . 

Pour effectuer un essai, on introdui t dans le tube capillaire, le 

corps gras dont on doit dé te rminer le point de fusion, et dans ce 

but on aspire la mat iè re fondue dans la section capillaire du tube. 

Avant de laisser se figer la substance, on glisse clans le tube un fin 

fil de cuivre bien décapé ou un fil de platine ju squ ' à 1 ou 2 milli

mét rés de sa base. Le tube contenant la mat ière grasse solide esifixé 

dans une des tubulures de l 'appareil au moyen d'un peti t bouchon 

en caoutchouc. 

L'appareil peut être chauffé au moyen d 'une plaque chauffante, 

d'un ba in-mar ie ou d'un brû leur muni d 'une couronne . Lorsque la 

fusion de la matière grasse est complète , la pression du mercure 

déplace le corps devenu fluide, et le mercure e n t r a i t en contact 

avec le fil du tube capillaire rétablit le courant électr ique, qui ac

t ionne une sonner ie ; on lit alors la t empé ra tu re de fusion. 

Les méthodes de F . JEAN et de I I . LIMBOUHC, de m ê m e que celles de 

CIIRISTOMANOS et de Low ne peuvent être employées qu 'except ionnel le

ment , à cause de leur g rande complication, mais elles donnen t des 

résul tats très exacts . 

e. E s s a i q u a l i t a t i f p r é a l a b l e s u r l a c o m p o s i t i o n — Si la graisse 

donne une solution limpide dans la benzine ou dans l 'é ther, ce qui 

arrive r a r emen t , et ne laisse pas de résidu après combust ion sur la 

lame de platine, on est en présence d 'é léments nature ls des corps 

gras, éven tue l lement aussi d 'addition de résine ou de cérés ine , qui 

seront caractérisées d'après les indicat ions données (p. 20o et 240) 

Des quant i tés notables d'eau dé te rminen t un trouble dans la solu

tion benzénique , t rouble qui disparaît par addit ion d'alcool. Si la 

solution est complète dans la benzine, la graisse sera examinée 

comme il a été dit pour les graisses saponifiables, les cires et les 

huiles minéra les de gra i ssage . 

Si la graisse est en parLie insoluble dans la benzine, c o m m e c'est 

le cas pour les graisses de voi lures , les graisses consis tantes pour 

machines et au t r e s produits contenant des savons , on en dissout une 

prise d'essai dans un mélange chaud de 90 volumes de benzine et 10 vo

lumes d'alcool absolu. La solution abandonnée au repos un m o m e n t 
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esl filtrée chaude. La l iqueur filtrée contient la graisse , le savon, 

l 'huile minéra le ; le rés idu cont ient cer taines impure tés , chaux l ib re , 

carbonate de chaux, ou des addit ions de spath pesant , kieselgur, 

graphi te , e tc . , que l'on caractér ise par les méthodes habituelles. 

Dans le cas de graisses consis tantes typiques, on dé te rminera 

quan t i t a t ivement les é léments pr incipaux et les impure tés de la 

maniè re suivante : 

i l . D é t e r m i n a t i o n q u a n t i t a t i v e . 1. —Acides f/ras libres. — Cette dé

terminat ion s'effectue, après que l'on s'est assuré , par agitation de 

la graisse avec de l'eau chaude , qu'elle ne contient pas d'acides mi

né raux libres, ou s'il y en a, après qu'on les a dé terminés par t i

t rage , suivant J . MARCUSSON', de la manière suivante : 

o —10 g r a m m e s de graisse (pesés au trébuchet) sont chauffés u n 

moment , au réfr igérant il reflux, dans un mélange neutral isé de 90 vo

lumes de benzine (poids spécifique 0,70) et de 10 vo lumes d'alcool a b 

solu. Les graisses non chargées artificiellement se dissolvent com

p lè tement , ou à peu près . Le résidu insoluble est filtré chaud et 

lavé. On ajoute à la solution 30 cent imètres cubes d'alcool à 30 p. 100 

et on ti tre, en agi tant et réchauffant plusieurs fois, avec de la soude 

normale décime en présence de phénolphla lé ine , jusqu ' à ce que la 

couche alcoolique inférieure soit colorée en rose . Les deux couches 

se sépa ren t très facilement à chaud. Avec une prise d'essai de 9 , log r . 

de graisse et si l'on emploie une bure t te divisée en SO 3 p. 100 ou 

indice d'acide, on peut lire imméd ia t emen t sur la bure t te , après le 

t i t rage, l'indice d'acide de la graisse . 

11 est essentiel dans cette m é t h o d e d 'employer un alcool dilué. Si 

l 'on travaille avec de l'alcool à 90 p. 100 mélangé à de la benzine ou 

de l 'élher, comme dans les procédés usuels de détermination de 

l'acidité dans les huiles claires de gra issage , on obtient souvent 

alors de faux v i rages et des résul ta ts incertains. La solution de 

soude ne reste pas fixée dans sa combinaison avec les acides l ibres, 

mais décompose aussi le savon de chaux. Les produits basiques qui 

p r e n n e n t naissance (chaux vive ou savon basique) ne provoquent 

ne t t emen t le virage de la phénolphlaléine qu'en présence d'eau. 

La méthode précédente n 'est applicable que lorsque la graisse ne 

cont ient pas d 'autres substances de na ture non acide, at taquables 
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par la soude caust ique. Par exemple , dans la graisse à souder , le 

chlorure de zinc qui y est contenu se t ransforme sous l 'action de la 

soude caust ique en hydra te de zinc, lequel ne communique plus une 

réaction alcaline à la l iqueur, comme l 'aurait fait la chaux caust ique. 

Dans ce cas, on doit d 'abord enlever , au moyen de l 'eau, le chlorure 

de zinc de la solution de graisse dans la benzine et l 'alcool. Sans 

celte précaut ion, on t rouvera dans les graisses contenant du chlorure 

de zinc, mais exemptes d'acides libres, d ' énormes quant i tés d'acides 

gras en titrant par la soude . 

11 convient , en généra l , de toujours dé te rminer les bases avan t 

de procéder au t i trage des acides l ibres. 

2. Teneur en savon. — La l iqueur totale ob tenue en 1 est agi tée 

avec un excès d'acide chlorhydrique dilué, afin de décomposer 

le savon. La couche d'acide chlorhydr ique 1 est décantée . A p r è s éli

mina t ion des acides miné raux par lavage , on ajoute à la solution 

benzénique 20 cen t imèt res cubes d'alcool absolu, de la phénolphta-

léine et on t i tre. L'indice d'acide obtenu représente les acides libres 

t rouvés en 1, plus les acides contenus sous forme de savon. En re

t ranchant la valeur obtenue en 1, on aura les acides g ras contenus 

à l 'état de savon. Pour calculer la quant i té de savon, on dé te rminera 

la na ture de la base (chaux en général) dans l 'exlrait chlorhydrique 

préparé à chaud de la graisse, et le poids moléculaire M de l 'acide 

gras combiné à la base . 

La solution benzénique de la graisse décomposée par l'acide chlo

rhydr ique est addi t ionnée d'eau de maniè re à r a m e n e r l 'alcool cà 

50 p . 100 et on agite avec de l'alcool à 50 p . 100. La solution alcoo

lique est agitée plusieurs fois avec de i 'éther de pétrole et dans la so

lution purifiée de savon on sépare les acides gras de la maniè re ha

bituelle ; on en dé te rmine le poids moléculaire par t i t rage. 

Exemple . Soit M = 300, le poids moléculaire do l'acide gras ; S = 

30 l'indice d'acide, c'est-à-dire la quanti té d'acide gras contenue à 

l 'état de savon dans 1 g r a m m e de graisse, la base du savon étant la 

1 C e t t e c o u c h e es t s o u v e n t f o r t e m e n t c o l o r é e e n r o u g e , p a r s u i t e d e l ' a d d i 

t i o n d e c o l o r a n t s o r g a n i q u e s p o u r c o l o r e r la g r a i s s e . D a n s ce c a s , o n r é p è t e 

l ' o p é r a t i o n j u s q u ' à ce q u e l a l i q u e u r goi t c l a i r e . Avec l e s g r a i s s e s n o n c o 

l o r é e s , o n se c o n t e n t e d e fa i re d e u x fois ce t r a i t e m e n t . 
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chaux.On calculera la quant i té x de savon contenue dans 1 0 0 g r a m m e s 

de graisse d 'après l 'équation : 

x : s = [ 4 0 + 2(M — 1 ) ] x i o o : 1 1 2 , 3 , 
Savon de u i a n t 

dans laquelle 4 0 r ep résen te le poids a tomique de la chaux, et 1 1 2 , 3 

= 2 molécules KOH cor respondant à 1 molécule de savon de chaux . 

x : 3 0 — 1 0 0 . 638 : 1 1 2 , 3 . 

x = 1 7 , 0 g r a m m e de savon de chaux dans 1 0 0 g r a m m e s de gra isse . 

Pour le savon de soude l 'équat ion serait : 

Savon de soude 

x : s = ( 2 3 ' T ' i n ^ ï ) x î o o : 5 6 , 1 5 , 

dans laquelle 2 3 est le poids a tomique du sodium. 

3 . Iiisaponifié et insaponifiable (graisse neu t r e et huile minéra le ) .— 

La solution benzénique , débarrassée de savon p rovenan t de 2 , est dis

tillée pour enlever la benzine, le résidu = graisse neu t re -+- huile 

minéra le est pesé. La dé te rmina t ion de l'indice d'acide du résidu 

donne la teneur en graisse saponifiable (voy. p . 2 2 5 ) , que l'on r a p 

por te à la quant i té initiale de graisse. 

Si l 'on veut caractériser les propriétés de la graisse saponifiable 

débarrassée d'huile minéra le , la séparat ion d 'après SVITZ et HOIMG 

(p. 2 2 5 ) est nécessaire. 

4. Détermination de l'eau. — L'ancien procédé, qui consiste à m é 

langer un poids connu de graisse avec de l'alcool, à chauffer j u squ ' à 

disparition de la mousse et a peser après refroidissement, ne donne 

de bons résul ta ts qu 'en l 'absence d 'é léments volatils. Le procédé de 

MARCUSSON, distillation avec du xylol, au bain d'huile (p. 10), est gé 

né ra l emen t employé . 

Dans ce procédé, les teneurs en eau ob tenues pour 6 graisses con

sistantes se t rouvent entre 1 et 6 , 3 p. 1 0 0 . La différence entre deux 

essais consécutifs avec la m ê m e graisse at teint 0 — 0 , 2 p . 1 0 0 , tout au 

plus 0 , 3 3 p. 1 0 0 . Dans l 'ancien procédé, on obtenait des valeurs trop 

élevées de 0 , 5 - 2 , 2 p . 1 0 0 , et parfois m ê m e encore plus g randes . 
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5. Glycérine. — La glycérine n'existe dans les graisses consis tantes 

qu 'en faible quant i té (0,3 — 2 0/0), séparée par snponisat ion de la 

graisse ajoutée ; on ne la dose qu 'except ionnel lement . 

La dé terminat ion de la glycérine d 'après BENÉDIKT eL ZSKÏMONDY re

pose sur son oxydation en acide oxalique, par le pe rmangana t e en 

solution alcaline. Pour les graisses consis tantes on opère de la m a 

nière suivante : 

On décompose , par l'acide chlorhydrique dilué, une solution de 

10 g r a m m e s de graisse dans la benzine, la l iqueur chlorhydr ique est 

versée sur un double filtre, afin de la clarifier complè tement . On 

neutral ise par la soude caust ique et on ajoute encore 10 g r a m m e s 

de chaux caustique dans 300 cent imèt res cubes d'eau. On laisse 

couler ensui te , dans la l iqueur froide que l'on agite, une solution 

de p e r m a n g a n a t e à 5 0/0, jusqu ' à ce que la l iqueur perde sa cou

leur ver te , pour prendre une coloration bleue ou m ê m e noirâ t re . 

Après une 1/2 heu re de repos , on ajoute du peroxyde d 'hydro

gène , en évi tant un trop g rand excès, jusqu ' à décoloration du 

liquide qui su rnage le précipité. On rempli t un ballon d 'un litre 

jusqu 'au trait de j a u g e , on en filtre 500 cent imètres cubes, on fait 

bouillir 1/2 heure pour dét rui re le peroxyde d 'hydrogène, on laisse 

refroidir j u squ ' à environ 60° et on titre l'acide oxalique avec une 

solution normale décime de p e r m a n g a t e , en présence d'acide sulfu-

r ique . 

2 molécules de pe rmangana t e cor respondent à 1 molécule de gly

cér ine . 

0. Chaux libre. — On trouve de petites quant i tés de chaux libre 

p rovenant de la fabrication, dans beaucoup de graisses consis tantes . 

Recherche prél iminaire de la chaux libre : On fait bouillir quelques 

g r a m m e s de graisse dans de l'alcool à 80 0/0 contenant de la phénol 

ph ta lé ine .La coloration rouge provient habi tue l lement de la chaux 

libre, r a r e m e n t d'alcali l ibre. 

Dosage : On chauffe au réfr igérant à reflux 10 g r a m m e s de graisse 

avec SO cent imèt res cubes de benzine et 5 cent imètres d'alcool 

pendant 1/4 d 'heure ; l ' insoluble est filtré et lavé complètement avec 

le mélange chaud benzine-alcool. Dans le résidu débarrassé de graisse 

et de savon, on dose la chaux p a r l e procédé connu. 
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7. Impuretés étrangères et additions. — Les différentes charges , 

comme le gypse, le spath pesant , l 'amidon, le talc, de m ê m e que le 

graphite ou le noir de fumée, res ten t insolubles dans le t r a i t emen t 

avec le mé lange benzine-alcool décrit en 6 et sont faciles à carac té 

riser par les méthodes connues . 

Les mat iè res é t r angères , solubles dans le mélange benzine-alcool , 

après distillation du dissolvant, et décomposi t ion du savon calcique 

par l'acide chlorhydrique dilué, sont dé te rminées d 'après les indica

tions données p. 270 et su ivantes . 

Dans le tableau XXV (p. 274) sont donnés les résul ta ts d 'une série 

d'essais qualitatifs de graisses consis tantes , avec la marche suivie 

dans chaque cas. 

Voici avec plus de détails un exemple d 'analyse d 'une graisse 

p o u r sabots ou pour cuir : 

La graisse avait l 'apparence du sa indoux, elle était noire , non 

fluorescente, avec une faible odeur de graisse d'os. La graisse extrai te 

p a r l ' é t h e r d e p é t r o l e ou l ' é the r su l fu r ique ava i t l acons i s t ance du sain

doux . Le résidu insoluble dans l 'ôther, rassemblé sur un filtre, s 'éle

vait à0,21 p. 100; il était d'un noir de suie, facilement combust ible , 

insoluble dans l'alcool, dans les acides et les alcalis ; il a été consi

déré comme du noir de fumée. 

La graisse extrai te était difficilement soluble dans l 'é ther de pé

trole. Des flocons solides res tè ren t en suspension dans l 'ôther de 

pétrole et la solution laissa déposer, par refroidissement, une huile 

épaisse j aunâ t r e , facilement soluble dans l'alcool à 90 p . 100. Les 

part ies solides et difficilement solubles indiquent la présence de va

seline, le dépôt d'huile indique la présence d'huile de ricin. Les 

parties solides, difficilement solubles dans l 'éther de pét ro le , ava ien t 

l 'apparence de la paraffine blanche. La graisse débarrassée du noir 

de fumée s'est laissée séparer par l'alcool chaud en un corps blanc 

peu fusible et une graisse molle. L'huile déposée de la solution dans 

l 'éther de pétrole apparut , après lavage complet à l 'éther de pét ro le , 

comme une huile j aune , complè tement saponifiahie, p ré sen tan t les 

mômes solubilités que l'huile de ricin. L'indice de saponification (171) 

et les propr ié tés des acides gras de l 'huile séparée par l 'éther de 

pétrole correspondaient éga l emen t à l'huile de ricin. 

HOLDE. — Analyse des huiles. 18 
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EXAMEN DES GRAISSES CONSISTANTES 27o 

L'insaponifiable (48,2 p . 100), séparé par la méthode de SPITZ et 

HOMO, avai t la consistance de la vaseline et étai t coloré en j a u n e . 

Avec l'alcool, on a pu extraire une faible quanti té d 'une substance 

hui leuse de couleur j aune brun , donnan t une coloration rouge 

violet avecla solulion concentrée de potasse alcoolique (réaction de la 

ni l ronaphtal ine) . La présence de cholestérine ou de suiul dans la 

graisse primitive doit être rejetée, étant données la faible quanti té et 

les propriétés de la partie hui leuse extraite par l'alcool de l ' insapo-

nifiable. Cependant , comme l 'odeur du produit faisait prévoir la p r é 

sence d 'une huile animale , en dehors de l'huile de ricin, on a com

mencé par séparer cette dernière . Dans ce but, 5 g r a m m e s de graisse 

ont été traités par l 'éther, puis agités à plusieurs reprises avec de 

l'alcool à 9 0 p. 100 (en tout, avec environ 30 cen t imèt res cubes), on a 

obtenu ainsi 1,2 g r a m m e d'huile, soit 1/4 à I/o de la graisse primi

tive. Le résidu de l 'extraction par l'alcool a été traité par la potasse 

alcoolique bouillante, afin de saponifier les huiles grasses qui pou

vaient exister. Les acides gras , obtenus après séparat ion de l'insa-

ponifié et décomposition du savon, fondaient à 38° et possédaient 

l 'odeur de la graisse d'os. 

Finalement , on a encore reconnu, dans la graisse initiale et dans 

l 'extrait alcoolique, la présence de ni t ronaphta l ine , par sa t ransfor

mation en naphtylamine et la réaction avec le chlorure ferr ique. 

La graisse examinée était par conséquen t colorée par une petite 

quant i té de carbone analogue à du noir de fumée, et formée de par

ties égales d'une graisse insaponifiable analogue à la vaseline et d 'une 

graisse saponifiable. Cette dernière se composait d'une huile ayant 

les mêmes propriétés que l'huile de ricin, eL d'une graisse riche en 

glycérides solides d'origine animale , à en juge r d 'après l 'odeur des 

acides gras et celle de la graisse pr imit ive . En out re des const i tuants 

précédents , la graisse contenait encore de la n i t ronaphta l ine ; cette 

dernière , o rd ina i rement utilisée dans le commerce pour détruire la 

fluorescence, serait la cause du m a n q u e de fluorescence de là mat ière 

grasse . Des additions nuisibles ou de moindre valeur , comme la r é 

sine, l 'huile de résine, l 'eau, des mat ières solides, etc., n 'ont pas élé 

consta tées . De m ê m e , il n 'y a pas d'acides miné raux , mais seulemen t 

0,26 p . 1 0 0 d'acides gras l ibres, calculés en S O 3 p. 100. Cette valeur 

correspond, en tenant compte de la quanti té des mat ières grasses sa-
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276 LE PÉTROLE ET LES PRODUITS DE SON TRAITEMENT 

ponifiables contenues dans la graisse examinée , à la t eneur en acides 

libres que l'ou rencontre n o r m a l e m e n t dans la p lupar t des glycé-

r ides na ture ls . 

Exemple. 

a . L e p o i n t d e g o u t t e d e l à p lupar t des graisses consis tantes oscille 

entre ~n et 83°,il est r a rementau-dcssous ou au-dessus de ces l imites. 

La graisse commence à couler sur le réservoir Lhermométrique, ha

b i tue l lement de \ à 3", r a remen t r>D, au-dessous du point de gout te . 

Depuis quelque temps , on rencont re dans le commerce des graisses 

consis tantes dont le point de gout te se t rouve au-dessus de 98°, et 

m ê m e au-dessus de 120°. 

b . L a t e n e u r e n a c i d e s g r a s est géné ra l emen t voisine de zéro. 

c . L a t e n e u r e n s a v o n oscille pour les graisses consis tantes typi

ques , en t re 10 et 23 p. 100, et le plus f r équemment entre 12 et 

16 p . 100 

A . L a t e n e u r e n e a u varie généra lement , pour les graisses consis

tantes , entre 2 et 0 p . 100, r a r emen t au-dessous ou au-dessus de ces 

valeurs . 

e. L a t e n e u r e n g r a i s s e n e u t r e s n p o n i i i a b l e est géné ra l emen t com

prise entre 1 e t o p . 100. 

f. L ' h u i l e m i n é r a l e est géné ra l emen t présente dans la proport ion 

de 78 à 81 p. 100. 

T A B L E A U X X V I 

Conditions exigées par les tramivmjs de Berlin pour les livraisons 

de graisses lubrifiantes 

Désignation île. la graisse Point do fusion 
Drsgrès centisr. 

Teneur PU savon 
p. 1U0 

Teneur en eau 
p. 100 

90 
95 

60-65 

22 25 
18 20 

Jusqu'à 15 

Jusqu'à 4 
Jusqu'à 4 
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K . H U I L E S M 1 . N É 1 U L E S S O L U B L E S O U É M U L S I B L E S 

I . P r é p a r a t i o n e t e m p l o i s 

Les huiles minérales dites solubles dans l 'eau qui forment avec 

l 'eau, soit des émulsions durables , soit des solutions claires ou sen

siblement claires, ont acquis r é c e m m e n t une g rande impor tance . 

On les prépare en dissolvant, dans l'huile minérale, des savons 

ammoniacaux , sodiques ou potassiques, d'acide oleïque, d'acides 

gras sulfonés, d'acide résiuique, d'acide naphtén ique , souvent avec 

addition s imul tanée d ' ammoniaque , de benzine ou d'alcool, et dans 

quelques cas isolés (huiles BOLEG 4 ) , en oxydant avec l 'oxygène de 

l'air. Les huiles formant une solution claire, ou presque claire, avec 

l 'eau, doivent ê t re considérées comme des solulions d'huile miné

rale dans une solution savonneuse . 

Ces huiles, ou leurs mélanges avec de l 'eau, sont employées dans 

les t ravaux de forage, de fraisage, de coupage ou de polissage 

(les solulions de savon f réquemment employées jusqu' ici dans le 

m ê m e but, mais non aussi commodes à préparer font plutôt rouil ler 

le fer et la fonte), pour lubrifier la laine avant le filage, pour apprê

ter les draps dans l ' industrie textile, pour l 'arrosage des rues , afin de 

re teni r les poussières , etc. 

I I . P o u v o i r p r é s e r v a t i f c o n t r e l a r o u i l l e 

Des plaques de fonte car rées de 30 X 30 mil l imètres et de 3 milli

mèt res d'épaisseur, après un séjour de 3 semaines dans une solu

tion de savon de graissage à 1—2 p. 100, employée autrefois p o u r 

le fraisage des métaux , perdent jusqu ' à 18 mi l l igrammes ; dans un 

mélange de 2 à 5 tonnes d'huile de vaseline soluble avec 100 tonnes 

d'eau, la perte est seu lement de 6 à 8 mi l l ig rammes . Les plaques 

d'acier ne sont pas encore a t taquées après un séjour de 3 semaines 

dans le dernier mélauge, tandis qu'elles avaient perdu 10—13 milli

g r a m m e s dans la solution de savon, après l 'enlevage du dépôt au 

papier buvard et lavage avec le mélange alcool-éther. 

1 Brevet a l l e m a n d , n° 1224111. 
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I I I . l ' o i n t d e s o l i d i f i c a t i o n 

L'addition des huiles solubles à l'eau abaisse le point de congé la 

tion de celle-ci, souvent de plusieurs degrés ; un mélange de 80 

parties d'eau et de 20 part ies d'huile, par exemple , est encore liquide 

à — 5°. Par suite de celte propriété , les huiles solubles sont e m 

ployées à la place de la glycérine comme liquide de rempl issage 

pour les presses hydraul iques et les conduites de pression aux basses 

tempéra tures , afin d 'empêcher la congélation de l 'eau. 

I V . l ' o u v o i r é i u u l s i f o u s o l u b i l i t é d a n s l ' e a u 

Etant données les propriétés p récédemment décrites, il est i m 

por tan t de dé te rminer le pouvoir émulsif des huiles solubles ou leur 

solubilité dans l 'eau. S'il ne s'agit, comme le cas est fréquent avec les 

huiles dites solubles, que d'huiles émuls ionnées , il importe de déter

miner la fixité de l 'émulsion à 2—5 ou 10 p . 100, après un repos d'un 

ou plusieurs j o u r s . Si l 'huile est mal préparée , l 'émulsion est na tu 

re l lement peu durable . Dans les huiles con tenan t un savon a m m o 

niacal, le savon se décompose l en tement à l'air et le pouvoir émulsif 

d iminue . Ces huiles doivent par suite ê tre conservées dans des réci

pients bien fermés. 

De m ê m e , si on chauffe ces huiles, ou si on les traite par des 

acides miné raux , l ' ammoniaque se dégage ou se combine aux 

acides, et l 'huile perd son pouvoir émulsif, pa r suite de la mise en 

liberté des acides g ra s . 

V . J G x a i n e n d e l a c o m p o s i t i o n 

a . T e n e u r e n m a t i è r e s v o l a t i l e s (eau, alcool, benzine). — La quan

tité d'eau seule est dé te rminée par distillation de 20 g r a m m e s 

d'huile addi t ionnée de xy lo l e t de grains de pierre ponce dans une 

fiole d'ERLENMEYER (p. 10). On t rouve ainsi jusqu ' à 50 p . 100 d'eau 

dans une huile para issant l impide. 

Le dist i l latum aqueux est fractionné à nouveau , et on recherche 

l'alcool dans les p remiè res por t ions , par la réaction de l ' iodoforme. 

Si l'on soupçonne la présence de benzine dans l 'huile, on peu t la 

meLtre en évidence, après décomposi t ion de l 'huile par l'acide suïïu-
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î ique dilue, soit d i rectement , soit après en t ra înement pa r la vapeur 

d'eau. 

b. A c i d e s o r g a n i q u e s l i b r e s . — 1. En [absence d'ammoniaque 

(facile à reconnaî t re à l 'odeur en chauffant), les acides libres sont 

dé te rminés de la maniè re ordinaire, par ti trage avec la soude alcoo

lique normale déc ime. 

2 . En présence d'ammoniaque, la soucie, non seu lement sa ture les 

acides l ibres, mais décompose ensui te le savon ammoniacal . Le v i 

rage de la phénolphta lé ine ne se produi t donc plus qu 'après la dé

composit ion totale du savon ammoniacal , et l'alcali employé corres

pond aux acides l ibres et à l ' ammoniaque combinée . 

Pour obtenir les acides l ibres, on dé te rminera l ' ammoniaque par 

le procédé bien connu de la distillation, en chauffant 2 0 — 3 0 g r a m m e s 

d'huile avec de la soude caust ique concentrée , recuei l lant l ' ammo

niaque dans de l'acide sulfurique normal décime et t i trant l 'excès 

d'acide par la soude normale décime. 

S'il n 'y a pas d 'autres bases que l ' ammoniaque , on peut la titrer 

d i rectement dans une émuls ion aqueuse d'huile, au m o y e n d'acide 

chlorhydrique n o r m a l décime, en présence d'orange de mélhyle . 

L'acide cor respondant à l ' ammoniaque t rouvée , calculé en indice 

d'acide, est re t ranché de la t eneur en acides ob tenue par t i t rage 

direct e t calculée de la m ô m e man iè r e . La différence donne les 

acides l ibres. 

e. L e s s u b s t a n c e s n e u t r e s i n s n p o n i f i a b l e s sont séparées quan t i t a 

t ivement , d 'après SPITZ et HoNic;(p. 2 2 4 ) , en agi tant l 'huile avec de la 

benzine et de la soude alcoolique normale décime (alcool à 50 p. 100). 

L'huile neu t r e qui res te dans la solution benzénique est examinée 

de la manière ordinaire (p, 2 2 1 à 2 3 4 ) , de façon à connaî t re la q u a n 

tité et la na ture de l 'huile g rasse , de l 'huile minéra le , de l 'huile 

de rés ine , etc. 

d. T e n e u r e n s a v o n . — 1. On peu t doser la quant i té de savon dans 

l'huile soluble de la m ê m e maniè re qu 'on le fait pour l 'huile minéra le 

de graissage ou la graisse consis tante (p. 2 2 2 à 2 7 0 ) , lorsque le sa-
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von est à base d'acide monobas ique gras ou naphtén îque et non 

d'acides gras sulfonés ou d'acides rés iuiques oxydés (huile BOLEG). 

Dans ce but , les acides gras totaux pesés , ob tenus de la maniè re ha

bituelle en décomposant par un acide minéral la l iqueur alcaline 

p rovenan t de c, sont t i trés ; on re t ranche de cette somme la teneur 

en acides libres t rouvée en b et on calcule la t eneur en savon 

d 'après la formule : 

Savon sodique 

x.: S ^ 100 (23 + M - 1) : 56,15 

Si à côté du savon sodique il existe un savon ammoniacal , qui a 

été dé te rminé suivant b , on en t iendra éga lement compte . 

2. Si on est en présence de savons à hase d'acides gras sulfonés ou 

d'acides résiniques oxydés, le t i trage d 'après d , l ne pe rme t pas de 

connaî t re la quant i té d'alcali combinée pr imi t ivement à ces acides. 

En effet, les acides sulfonés peuven t fixer un poids double d'alcali, 

dans le g roupe carboxyle et dans le groupe sulfoné ; les acides r é s i 

niques oxydés contenus dans les liuiles BOLEG fixent éga lement un 

poids d'alcali no tab lement plus élevé que celui qui correspond à un 

acide monobas ique . Dans ce cas, outre la quant i té d'acide gras 

combiné F s , différence entre les acides gras totaux obtenus en d , l et 

les acides pr imi t ivement l ibres, il faut calculer la quanti té totale 

d'alcali A combiné à l'acide gras , en calcinant et t ransformant par le 

calcul le carbonate obtenu en métal . La quanti té du savon contenu 

pr imi t ivement dans l 'huile est alors la somme A -t- F s . 

Exemple pour d , 2 . 

Supposons qu'à l'acide libre p résen t FF cor responde un indice 

d'acide S = 10, qu 'aux acides libres et combinés , séparés en c, et 

pesant 15 g r a m m e s , corresponde un indice d'acide S! = 30. 

La quanti té d'acides l ibres est donc de * ^ q - = S g r a m m e s et F s — 

10 g r a m m e s . 

Si, en outre , le poids d'alcali calculé en méta l est de 2 g r a m m e s , la 

teneur en savon sera 10 H - 2 = 12 g r a m m e s envi ron. 

Pour savoir si l 'on doit employer le procédé simple de t i t rage d , 1 , 

ou le procédé gravimélr ique re la t ivement compliqué d , 2 , il est n a -
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lure i ïement nécessaire , avant d 'appliquer l 'un ou l 'autre des procé

dés, de dé te rminer la na ture des acides gras s é p a r é s : acide o lé ique, 

acide rés inique, ou acide gras sulfoné. 

Remarquons tout de suite que l'acide oléique est l iquide, de den

sité < 1, que son indice d'iode est 90 et son poids molécula i re 282. 

Les acides gras sulfonés ont une forte teneur en soufre, la issent 

déposer une huile lourde, dès qu 'on acidule leur solution par un acide 

minéra l et donnent d ' eux-mêmes , sans addition d'alcali, des émul-

sions pers is tantes . — Les acides rés in iques sont poisseux, ou très 

épais et collants, de densité > 1. 

Dans une huile soluble, formant émulsion avec l 'eau, mais sans se 

dissoudre complè tement , employée comme huile à forer, on a t rouvé 

78 p. 100 d'huile minéra le claire, 9,8 p. 100 d'acides g ras dont 

9,1 p . 100 combinés à des bases et 0,8 p . 100 l ibres, ainsi que 11,1 

p . 100 de mat iè res volatiles au-dessous de 200° (benzine et alcool). 

L. PARAFFINE BRUTE OU MASSES PARAFFINEUSES DU PÉTROLE 

BRUT 

I . ( • é n é r n l i t é s s u r la p r o d u c t i o n , l ' e m p l o i , e t c . 

La paraffine bru te se présente en masses solides, souvent en 

écailles, et plus ou moins colorée par l 'huile qui y adhère encore ; on 

l 'extrait à la presse des huiles à paraffine p rovenan t de la distillation 

d u n a p h t e , du goudron de l ignite ou aut res mat iè res b i tumineuses . 

C'est la mat iè re première pour la fabrication des bougies de paraf

fine. La paraffine brute est raffinée et t ransformée en bougies , soit 

sur le lieu de sa product ion, soit pa r d 'autres fabriques qui l 'achètent 

dans ce but . Elle ne se dissout qu 'en minimes quant i tés dans l 'alcool 

absolu froid. 

Les paraffines brutes qui servent a l a fabrication dos bougies fon

dent vers 50"; il existe éga lement dans le commerce des paraffines 

molles qui fondent vers 30°. Celles-ci sont ob tenues par pression à 

froid des huiles légères , elles se rven t comme mat iè res d ' imprégna

tion, ou si elles ne fondent pas trop bas, comme addi t ions aux paraf

fines dures . (Relat ivement aux points de fusion et de solidification 

des paraffines b ru tes , voy. page ¡108.) 
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I I . E s s a i d e s p a r a f f i n e s b r û l e s 

a . L a t e n e u r e n e a u e t l e s i m p u r e t é s m é c a n i q u e s se l'Ont d é t e r m i -

minées d 'après les méthodes décrites pages 271 et suivantes . 

b . L a t e n e u r e n p a r a f f i n e sera dé te rminée par le procédé de ZA-

LOZILCKI ou par celui de l ' a u t eu r (voy. p . 25), qui sont éga lement 

bons . Dans le p remier procédé , on dissout la paraffine brute dans 

l'alcool amylique e t on la précipite par l'alcool éllryllquo à 75° T„. Les 

proport ions convenables du mélange sont à dé te rminer pour chaque 

cas (voy. page 308). 

Daus l e dernier procédé, on dissout dans un tube à essais , large de 

20-25 millimètres,0,5—1 g r a m m e de substance dans l 'éther é thyl ique, 

en évi tant un excès d'éther. Dans cette solution, on précipite la pa

raffine par la m ê m e quant i té d'alcool absolu à 20—21°,delà man iè re 

décri te page 25, Si la masse est trop pàLeuse, on ajoute encore du 

mélange alcool-éfher dans le bu t de faciliter la filtration. Dans la li

queur filtrée de la p remière précipitation, on obtient toujours pa r 

évaporafion du dissolvant une nouvel le quant i té de paraffine, qu 'on 

ajoute à la p remière . 

Avec les paraffines molles , que l'on doit plutôt considérer comme 

des sous-produi t s , le procédé ne donne que des valeurs de compa

raison approchées , car les paraffines molles sont encore solubles 

dans l e mélange d 'alcool e t d 'éther à — 20°. 

Les bougies de paraffine fabriquées sont examinées d 'après la m é 

thode décrite p . 312. On pour ra dé te rminer compara t ivement la t e 

n e u r en paraffine molle, aussi bien dans les masses d e paraffine 

b ru te , que dans l e s bougies fabriquées, après él imination de l 'acide 

s téar ique par agi tat ion avec un alcali, et dans ce but , d ' ap rès HOLDE 

on sépare par précipi tat ion fractionuée les paraffines dures en solu

tion éthérée à — 20°, au moyen d 'alcool à 94 p . 100. 

A c e t effet, on dissout dans une éprouvet te g raduée 2 g r a m m e s 

d e paraffine, exempte d'acide s téar ique, dans 20 ou 30 cent imèt res 

cubes d ' é ihe r , e t o n précipite par 30 ou 40 cent imètres cubes d ' a l c o o l 

à la t empéra tu re d e — 20°. La quanlHé et le point de fusion d e la 

1 Mitteilungen, 1902, 5, 241 . 
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VASELINE 

paraffine précipitée et de la paraffine en solution sont ensui te déter

minés . 

c) A u t r e s e s s a i s d e s b o u g i e s d e p a r a f f i n e : point de solidification, 

essai de flexion, rés ine, etc. (voy. p . 3 1 2 et suiv.) . 

M. VASELINE 

La vaseline, d'aspect analogue au sa indoux, s 'obtient soit p a r é v a -

porat ion lente des fractions facilement volatiles de l 'huile b ru te 

américaine et raffinage du rés idu par les acides ou la terre à foulon 

(vaseline de Chesebrougb), soit pa r dissolution de paraffine et de 

cérésine dans de l'huile à paraffine incolore (vaseline a l lemande ou 

artificielle). La vaseline est employée pr incipalement dans la prépa

rat ion de cosmétiques et de pommades , mais elle t rouve aussi e m 

ploi comme lubrifiant ou agent préservaLif contre la rouille. L'exa

men porLe sur tou t sur l 'acidité et l 'absence de mat ières é t rangères , 

il peut se faire d 'une manière analogue aux essais p récédents . Le 

poids spécifique est géné ra l emen t dé te rminé à 100° au moyen de la 

balance hydrostat ique, dont le p longeur est m u n i d'un thermomèt re 

gradué jusqu 'à 100° , ou du p icnomètre de SPHENGEL (Voy. p. 1 1 9 ) . On 

a obtenu comme poids spécifique, 0 , 8 4 3 pour une vaseline de Chese

brougb , et 0 , 8 2 7 pour une vasel ine a l lemande, à 100" . Il est aussi 

tout à fait convenable de dé te rminer le point de goutte à l 'aide de 

l 'appareil de UBBELHODE (fig. 1 1 3 , p . 2 6 6 ) . Les points de gout te des 

différentes vaselines sont dans le voisinage de 4 0 ° . 

N. RÉSIDUS GOUDRONNEUX DE DISTILLATION 

{Goudron de pétrole, asphalte de pétrole, brai de pétrole.) 

Le pétrole brut , outre les huiles précédentes et la paraffine, fournit 

encore un résidu noir, après distillation à la vapeur . Ce produi t sert 

à faire l 'asphalte, et à p répare r des lubrifiants de couleur foncée ou 

des graisses pour voitures, pour laminoirs , etc. Ces rés idus ne 

conviennent pour le graissage qu ' au t an t qu'ils ont la viscosité du 

goudron , comme par exemple l 'huile à cylindres, marque « Cyclope », 

ou qu 'au tan t qu'ils deviennent liquides pa r chauffage au bain-marie 

et qu'ils fournissent , par distillation sous pression, une quanti té élevée 
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d'huiles de graissage (plus de 50 p . 100). L'examen de ces rés idus , 

livrés au commerce sous la dénomina t ion d'asphalte de pétrole ou 

brai de pétrole, est sur tout impor t an t au point de vue de la douane . 

Ces rés idus , qui offrent une couleur foncée et en m ê m e temps une 

densité plus élevée que 1,00, c 'est-à-dire qui, mis dans l'eau à 1 5 , 

vont au fond au bout d 'une heure , et qui, dans le viscosimètre d'Ex-

CrLER, après chauffage à la t e m p é r a t u r e de -45", pendan t un quar t 

d 'heure , donnent un écoulement nul ou s 'arrêlant au bout de dix 

secondes, sont exempts de droits de douane ; les au t res paient un 

droit de 7 fr. 50(12 fr. 50 avant 1906), comme huiles minéra les . Ces 

derniers donnen t par distillation sous pression, comme il a été dit 

plus haut , d ' importantes quant i tés d'huiles de gra issage. Ils se rvent 

aussi , dilués dans une huile minéra le légère , à la p répara t ion 

d'huiles pour chemins de fer, de graisses pour laminoirs , etc. 

1 . E x a m e n d e l a v i s c o s i t é 

Le brai de pétrole se p rê te ma l à l 'essai de viscosité dans l 'appa

reil d'EiNGLER à la t empéra tu re de 45°. L'opération est incommode et 

enLachée d 'e r reurs . En conséquence , l 'examen de la douane repose 

sur des essais plus commodes et plus exacls : dé terminat ion du 

point de iusion et de la densi té (voy. II et III). La solubilité dans la 

benzine, l'essai de distillation à feu nu , avec dé te rmina t ion de la 

na tu re et de la quanti té des por t ions distillées, donnent , avec les 

essais physiques p récéden ts , une connaissance suffisante de la va 

leur technique des résidus de distillation du n a p h t e . 

I I . D é t e r m i n a t i o n d n p o i n t d e f u s i o n 

Le point de fusion ou de ramol l i ssement est de p remière impor-

lance pour apprécier la valeur pra t ique du brai de pétrole ou a s 

phalte de pétrole, comme d'ailleurs de tous les résidus de distillation 

analogues des goudrons ou des graisses ; plus le point de fusion est 

é levé, moins le brai convient comme mat ière lubrifiante p o u r les 

surfaces chauffées des laminoirs , ou pour p répare r l 'asphalte et cer

taines laques . D'ailleurs, les qualités exigées changent beaucoup sui

vant l 'emploi qu 'on en veut faire \ Parmi les plus récents procédés 

1 Voy. Hip. K o i i l e r , Chemie und Technologie d. natùrlichen u. kiinstlichen As

phalte, 1 9 0 i . F . V ikweg et S o i i n , Braunsc inve i j , ' . 
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j — — — — — 

Matières 
Point do fusion 

(i'aprèi Kraeiner-Sarnow 
Dans la capillaire 

52° 47-59> 
55°,5 61,5-69",5 
46° 45-48° 

67-67o,5 Incertain 
51,5-52° 

Asphalte II dur comme du verre . . . 82° 
105° 

Mentionnons aussi l 'appareil construi t par JE.NO KOVACZ 2 , et destiné 

au m ê m e usage . 

D'après son procédé, KOVACZ a trouvé les points de gout tes sui

van ts : 97° pour l 'asphalte de Dalmalie, 93°,o pour l 'asphalte de la 

Trinité, 114° pour l 'asphalte de Ta r t ane et 105° pour l 'asphalte 

1 Chem. Industrie, 1903 , n ° 3 . 
2 S u r l ' a s p h a l t e , sa p r o v e n a n c e . . . C o n g r è s d e B u d a p e s t d e l ' A s s o c i a t i o n i n 

t e r n a t i o n a l e p o u r l ' e s s a i d e s p r o d u i t s i n d u s t r i e l s . 

de dé te rmina t ion du point de fusion des bra is , celui de G. KRAEMEH 

et G. SARNOW 1 a donné toute satisfaction, Lant au point de la facilité 

d 'exécution, que de la bonne concordance des essais consécutifs. 

Dans ce procédé , on emploie un tube de 6—7 mil l imètres de 

large, que l'on rempli t sur une hau t eu r de 1 0 mil l imètres , en le 

p longeant dans le brai chauffé à 1 5 0 ° . On verse ensuite sur le brai 

solidifié, une couche de mercure haute de o mil l imètres et on chaufTe 

jusqu 'à ce que le mercure passe à t ravers le brai fondu. Cette t e m 

péra tu re est le point de fusion. D'après M. ROHM, on peut remplacer 

avan tageusemen t le mercure par des baguet tes de laiton tarées. 

D'après l 'é tude d'un g rand nombre d'échantillons de brais de pé

trole d 'origines diverses, les points de fusion varient de 215 à 4 0 ° 

pour ceux que l'on peut r e m u e r avec une baguet te de ve r re , les 

au t res complè tement solides fondent entre 4 0 et 80" . La méthode de 

KRAEMEH SARNOW donne des résul ta ts très exacts et t rès constants , 

mais différents de ceux qui sont fournis par d 'autres procédés , par 

exemple , par la méthode du tube capillaire. On peut s'en r endre 

compte d 'après les résul tats suivants obtenus par KRAEMER et SARNOW : 
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normal . D'après ce m ê m e auteur , le point de gout te ne doit pas être 

inférieur à 80° pour l 'asphal tage ordinaire , ni inférieur à 10o° pour le 

r evê temen t des chaussées . Les valeurs ob tenues par le procédé de 

KRAEMEH et SAWSOW sont no tab lement inférieures à celles de KOYACZ. 

I I I . P o i d s s p é c i f i q u e 

Pour dé te rminer le poids spécifique, on emploiera avec avantage 

le procédé décrit p . 117 pour de faillies quant i tés de mat iè re . Si l'on 

veut s implement savoir si la densi té est supér ieure ou inférieure à 

l 'unité, on laisse tomber dans un gobelet de ver re rempli d'eau à 

15° une gout te de brai fondu, mais non surchauffé ; au bout d 'une 

heu re , on observe si la gout te est au fond ou flotte. Il faut é l iminer 

so igneusement les bulles d'air. 

I V . R e c h e r c h e d e s g o u d r o n s é t r a n g e r s d a n s l e b r a i d e p é t r o l e . 

a . R e c h e r c h e d e s l i r a i s d e m a t i è r e s g r a s s e s . — De m ê m e que les 

rés idus de la distillation du pétrole, ceux qui proviennent de la dis

tillation de la stéarine (acides s téarique, palmit ique, oléique), du 

suint, de l'huile de pa lme, etc. servent éga lement à la prépara t ion de 

graisses pour laminoirs , de mat ières isolantes pour câbles, etc. Ces 

résidus offrent une colorat ion var iant du brun noir au noir, suivant 

qu 'on a poussé plus ou moins loin la distillation, leur consistance esL 

molle, v isqueuse ou rés ineuse . Les produits les plus mous et les plus 

v isqueux se dis t inguent facilement, par la t eneur élevée en acides 

gras et glycérides, du brai de pétrole qui cont ient tout au plus de 

faibles quant i tés d'acides naphtén iques ou autres acides organiques . 

De plus , ils renferment en grandes quant i tés des carbures d'hydro

gène à points d'ébullilion élevés, à côté de composés oxygénés ana

logues à l 'asphalte, qui se forment toujours dans la distillation des 

mat iè res grasses . 

Les résidus solides obtenus dans l ' industrie par une distillation 

poussée très loin dans des conditions' part icul ières , ne cont iennent 

plus que des quant i tés min imes d'acides gras et d 'es ters ; à cause de 

cela, on ne peut les dis t inguer du brai de pétrole que par des procé

dés analogues à ceux qui sont décrits plus loin en 2-4. 

1. Distillation des brais de matières grasses. — Par distillation, 
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les brais de mat iè res grasses donnen t un m é l a n g e d 'hydrocarbures 

solides et l iquides, ne ' contenant que de très min imes quant i tés 

d'acides gras 

Dans le produi t d e l à distillation de ces bra is , o n p c u t précipi ter do 

14 à 17 p . 100 de paraffine blanche, pu re , par le procédé à l 'alcool-

é the r de ENGLER-HOI.DE. Les analyses é lémenta i res qui su ivent 

donnen t la composit ion des paraffines solides re t i rées du dist i l lalum 

de quelques brais de mat iè res grasses , et des dist i l latums l iquides, 

cor respondant eu g rande partie aux distillatums non sa turés p r o v e 

nan t de la distillation sous pression de brais de pé t ro le . 

Analyses élémentaires de distillatums de brais de matières grasses. 

Matières C p. 100 H P ino 
1 

c + Hp. ico' 

Paraffine du disl i l latum d'un brai dur de suint. S5,02 14,3 99,32 
Paraffine du distillatum d'un mélange de brais 85,37 14,89 100,26 

84,51 14,93 99,44 
Partie liquide, débarrassée, d'acides gras et de 

paraffine solide, obtenue par distillation d'un 
85,89 13,07 98,96 

Les brais de mat ières grasses , de m ê m e que les brais de pétrole 

ou de lignite, donnent , par distillation à feu nu , un liquide de densité 

bien inférieur à 1. On les d is t inguera donc facilement des brais de 

houille dont le disl i l latum, de caracLère a romat ique , a une den

sité > 1, et se dissout facilement dans l'alcool, en chauffant l égère 

m e n t au besoin. 

2. Différenciation des brais durs de matières grasses d'avec les brais 

de pétrole et de lignite, par l'indice d'acide et l'indice d'ester. — Les 

extrai ts éthéro-alcooliques des brais de mat ières grasses , p réparés 

d 'une manière dé te rminée , sont t rès r iches en acides gras et en 

es ters , et les indices cor respondants , calculés d'après ces t eneurs , 

sont bien plus élevés que ceux que l'on obtient de la m ê m e man iè re 

avec l 'extrait du brai de pétrole . Ces indices const i tuent un bon cri

t é r ium pour caractér iser ces deux sortes des mat iè res grasses . 

1 Voy. a u s s i Donath, Versuche mit fctlreichem Pech, C h e m i k e r - Z t g , 1893, i 788. 
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TABLEAU XXVII 

Indices d'acide, d'esters et de saponification de résidus de pétrole 

et de brais durs de matières grasses, ainsi que des extraits de ces brais 

Indices d'acide 

Indices d'ester 

Indices de saponification. 

Fini Mur ila I Résidu 
nat. gl'assedi lie pétrole 

0.2 
1,0 
2.4 
2,9 
4,0 
2,0 
1,4 
2,9 
4,3 

2,2 
2,4 
4,3 
8,3 

0,1 
0,3 
0,3 
1,2 

1,2 
1,5 
L* 
M 

1,3 

L 8 

1,7 
2,6 

1,1 

Fxlrait par Valr.ooUèLlier 

Rrni il nr r! e 
mat, grasse? 

Il,9) 
9,3 
8,6 

11,9 
23,5 
16,3 
12,8 
9,4 

16,4 

18.2 
22,1 
18,0 
28,3 

La déterminat ion des indices d'acide et d'esters a lieu de la ma

nière suivante : 

On dissout au tant qu'il est possible, au besoin par ébullition au 

réfr igérant à reflux, 20 g r a m m e s de brai f inement pulvérisé dans 

80 cent imètres cubes d 'éther ; on précipite ensuite la majeure part ie 

des composés noirs neu t res , autres que les acides et les es ters , par 

80 cent imètres cubes d'alcool absolu ou 100 cent imètres cubes d'al

cool à 90 p . 100. Après repos , on filtre le précipité et on lave avec 

le mélange alcool-élher (1 : 1). 

Le fillratum, évaporé à sec et pesé, est dissous à nouveau dans 

l 'é ther avec un pou d'alcool, on y dé te rmine l'indice d'acide et l'in

dice d'ester, le p remier par t i t rage avec la soude alcoolique no rma le 

décime, le second, en concent rant la solution, faisant bouillir 

1 /4 d 'heure avec 25 cent imètres cubes de soude alcoolique normale 

et 25 cent imètres cubes de benzine, et titranL l'excès d'alcali pa r 

l 'acide cblorhydr ique. Comme indicateur, on emploie une solulion 
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alcoolique à 2 p . 100 de bleu alcalin 6 b DE MGISTEIÎ , L U C I U S ET Biiii-

NINO , qui est coloré en bleu en présence d'acides el en rouge en p r é 

sence d'un excès d'alcali. Ce virage n 'est facile à reconnaî t re qu 'en 

agi tant la solution dans un ballon et en observant le liquide en 

mouvemen t contre la paroi , ou bien en versant une part ie de la li

queur dans un tube à essais et agi tant . 

3. Teneur en acide du produit de la distillation des brais de matières 

grasses et de pétrole. — Les brais mous de mat ières grasses o rd i 

naires donnen t par distillation à feu nu , dans un ballon, une quant i té 

impor tan te d'acides gras , contenus pr incipalement dans les p remiè res 

por t ions . Les brais durs donnent éga lement une quant i té appréciable 

d'acides gras , tout à fait au début de la distillation (Tableau XXVIII) ; 

avec de la vapeur d'eau surchauffée à 300°, on peut encore en en t ra î 

ner de fortes proport ions (Tableau XXIX p . 21)0). Etant donnée (a 

faible quant i té d'acides (indice d'acides < 1) contenue dans les p r o 

duits de la distillation du brai de pétrole ou de lignite, on voit que 

le dosage des acides flans la première port ion du distiliatuni est un 

bon cri tér ium du brai de mat ières grasses vis-à-vis du brai de pét ro le . 

4. Teneur en cuivre des brais de matières grasses. — Presque tous 

les brais de matières grasses cont iennent des savons de cuivre, bien 

qu'en faibles quant i tés . Le cuivre provient vra isemblablement des 

appareils en cuivrd dans lesquels se fait la distillation des acides g r a s . 

Les brais de pétrole sont tous exempts de cuivre, la distillation du 

pétrole , comme on le sait, a toujours lieu dans des chaudières de fer 

ou de foule. 

TABLEAU XXVIII 

INDICE D'ACIDE DES PRODUITS DE LA DIS'ILLATION SOUS PRESSION DE DIVERS 

BRAIS. 

1 
FRAC LION I 

(ENVIRON 1 J ; CIU 
DISTILLÂT, TOTAL) 

FRAI: LION II 
(fîIlVll'On 1 , -j CL 11 

DISTILLÂT, TOTAL) 

FRII'TION III 
(enviRON 1/4 du 

DISTILLAI, TOTAL) 

5,2 1,1 0,OS 
Mélange de brais de mat. grasses, durs. 5,3 0,95 0,6 

0,4 0,4 0,3 
Brai de goudron de lignite . . 0,1 0,2 0,4 
Brai de goudron de lignite 11 0,2 0,6 0,6 

HOLDK. — Analyse des huiles. 
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T A B L E A U X X I X 

Indice d'acide du produit de la distillation à la vapeur 

de matières grosses. 

Fraction. I FracLion II Fraction 111 

Mélange de brais durs 14,6 
34,8 

13,7 
37,8 

13,4 
7,0 

li. l ï e c h c r c h e d u g o u d r o n t i c l i o i s e t d u g o u d r o n d e h o u i l l e o u d u 

g o u d r o n d e b o i s e t d u b r u i d e g o u d r o n d e h o u i l l e . — Le goudron de 

Lois est reconnaissable à son odeur caractér is t ique de créosote, et 

à sa solubilité presque complète dans l'alcool absolu froid eL dans 

l'acide acétique cristallisable. Les goudrons ou les lirais é t rangers , 

comme les lirais de pétrole ou d'acides gras qui ont pu être ajoutés 

res ten t en grande par t ie insolubles dans le t r a i t emen t par l 'alcool. 

L'extrait aqueux du goudron de bois, possède une réaction acide 

et donne avec une gout te de chlorure ferrique une coloration d'abord 

ver te et ensui te b run ver t . Les p remiers produi ts de la distillation 

des goudrons de bois sont des liquides aqueux à réact ion acide. Les 

disti l latums hui leux possèdent une odeur plus ou moins forte de 

créosote, se dissolvent facilement dans l 'alcool et, t ra i tés à chaud par 

S O H 2 concent ré , se t ransforment en composés solubles dans l 'eau. 

Le brai de goudron de bois, d 'après E . DONATII et B . MARGOSCUES \ 

se dist inguerait facilement de tous les aut res brais , par sa g rande 

insolubilité dans le té t rachlorure de carbone froid. 

Le goudron et le brai do houille, le p remier se t rahissant déjà par 

son odeur de créosote , cont iennent des propor t ions notables de car

bone libre (21 p . 100 en moyenne dans le goudron , davan tage dans 

le brai). Ils se d is t inguent donc de tous les aut res brais dont la dis

tillation n'a pas été poussée jusqu 'à la product ion de coke, et qui sont 

complè tement solubles, ou à peu près, dans la benzine. 

Les brais de goudrons de bois et de houille cèdent à l'alcool des 

1 Chcm hid., 1904- , 2 2 4 . 
2 G . I . c n g e e t KuEPELhA (Chcm.-Z!y., 1903) o n t i n d i q u é p o u r l a r e c h e r c h e 

d u b r a i d e h o u i l l e d a n s le b r a i de p é t r o l e u n procédé", q u i r e p o s e s u r l ' é l é v a 

t i o n d e l a d e n s i t é , d e l ' i n d i c e d ' i o d e , e t c . de l ' e x t r a i t c h l o r o f o r m i q u e e n p r é 

s e n c e de b r a i d e h o u i l l e . 
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propor t ions impor tan tes de composés solubles de densité < 1 2 ; les 

produits de la distillation du goudron de houille sont facilement so

lubles dans l 'alcool, et donnent , avec l'acide sulfurique concentré et 

chaud , des dérivés sulfonés solubles. Les por t ions qui bouent au-

dessus de 200° ont une densité ~> 1, tandis que tous les produits dis

tillés du brai de mat ière grasse , du brai de l ignite et du brai de 

pétrole ont une densité inférieure à 1, sont difficilement solubles 

dans l'alcool et pour la majeure part ie ne sont pas sulfonés par 

l 'acide sulfurique concent ré . 

La recherche du brai ou du goudron de houille dans les au t res 

brais est facilitée par les propr ié tés p r é c é d e m m e n t énoncées ; elle 

peut ê t re effectuée avec cerl i tude par la réaction de l ' an thraquinone . 

Lue part ie du disl i l latum huileux boui l lant au -dessus de 300°, 

éven tue l l emen t la port ion déjà solidifiée de ce disl i l latum et sépa

rée des part ies liquides par dissolution dans l'alcool absolu, est 

oxydée d 'après LUCK 1 ; l ' an thraquinone ob tenue est caractérisée par 

la réaction de LIEBERMANN 2 , c'est-à-dire par la coloration rouge qu'elle 

donne par ébullilion avec de la poudre de zinc et de la soude c a u s 

t ique. Après filtration, la coloration disparaî t peu à peu à l'air. 

Pour réal iser l 'oxydation, on dissout la substance clans l 'acide acé

t ique cristallisé, à raison de 45 cent imètres cubes par g r a m m e , la 

solution bouil lante est addi t ionnée gout te à gout te pendan t 2 heu res , 

d 'une solution de 15 g r a m m e s d'acide chromique dans 10 cen t imèt res 

cubes d'acide acétique cristallisé et 10 cen t imèt res cubes d 'eau. Ce 

temps écoulé, on fait encore bouillir pendan t 2 heu res , on laisse re

froidir, et on ajoute 400 cent imètres cubes d'eau froide et on filtre 

à la t rompe le précipité d 'an lhraquinone . 

Lorsque la teneur en brai de houille est faible, on prélève une prise 

d'essai plus forte et on emploie plus d 'oxydant. 

c . L,a r e c h e r c h e d e l ' a s p h a l t e n a t u r e l dans le brai de pét ro le , pa r 

sui te de la valeur é levée du premier , est r a r e m e n t effectuée, et 

d 'ail leurs à peine possible avec cer t i tude. Les asphal tes nature ls con

t iennent r égu l i è rement de 2 à 10 p . 100 de soufre. Beaucoup de brais 

de pétrole p rovenant d 'huiles exemptes de soufre ou n ' en con tenan t 

1 Anal. Chem., B d . , 16, 6 1 . 
2 Ann. Che.ni. rharm., Bd . , 212, p . 6 5 . 
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que foL'l peu, n 'ont qu 'une t eneur en soufre très min ime : des asphaltes 

de pétrole hongrois , par exemple , avec points de fusion à 34 et o5°,i, 

el 1,02 et 1,03 de densité, contenaient 0 p . 100:86,3 et 87,3, H p . 100 : 

10,3 et 9,7 el 0 p. 100 : 3,4 et 3,0, mais ni soufre, ni azote. Ainsi lorsque 

l 'origine du brai de pétrole est connue, on peut , d 'après la teneur 

en soufre, conclure à la présence d 'asphalte nature l . Mais très 

souvent les brais de pétrole , de l igni te , etc. sont cuits avec du 

soufre, dans te but de les t ransformer en asphal tes , et alors le 

dosage du soufre n 'est d'aucune utilité. Enfin, abstract ion faite des 

var ia t ions de composit ion des brais de pétrole et des asphaltes na

turels , que l'on considère comme des produits d 'évaporat ion et 

d 'oxydation de l'huile brute , il est difficile de faire une distinction 

précise ent re l 'asphalte na tu re l et l 'asphalte artificiel, m ê m e en se 

basant sur la façon dont les différents produi ts onL été ob tenus p r i 

mi t ivement . Dans certains endroits , par exemple à Derna et Talaros 

dans la Hongrie méridionale , on n o m m e asphalte naturel , un p r o 

duit ob tenu en faisant bouillir avec de l 'eau un sable b i tumineux, le 

b i tumiue recueilli est séché, puis séparé par distillation en huile de 

graissage et en asphalte solide employé pour la construct ion des 

•chaussées. Cet asphalte na ture l est donc un résidu de distillation. 

V . E x a m e n î l e s a s p h a l t e s e n p o u d r e s e t e n p i e r r e s . 

Les succédanés de l 'asphalte nature l sont constitués par des 

mé langes de brai de pét ro le , ou aut res résidus de la distillation de 

mat iè res b i tumineuses , avec un calcaire magnés ien ou argileux ; ils 

se p résen ten t , soit en poudre , soit en morceaux , et on a à y déter

miner la t eneur en « b i tume », et à rechercher la na ture de ce der

nier . 

a . P o u r d é t e r m i n e r l a t e n e u r e n b i t u m e , on prend, suivant la ri

chesse en ce dernier , deux prises d'essais de 2 à o g r a m m e s de ma

tière séchée et pulvérisée, que l'on traite au réfr igérant à reflux avec 

100 à 200 cent imètres cubes de benzine, dans une fiole d'EHLENMEVER 

La soluLion refroidie est abandonnée au repos pendan t la nui t en 

ayant soin d'incliner la fiole conique, et le l endemain on décante la 

solution claire dans un ballon éga lement incliné. La solution est 
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abandonnée au repos , on verse à nouveau de la benzine fraîche sur 

le résidu, et le soir m ê m e la l iqueur claire est décantée dans le 

ballon 1 contenant déjà la majeure partie de la solution henzénique 

de b i tume. Après un nouveau repos d'une nuit , on sépare par décan

ta t ion le contenu du ballon du dépôt qui a pu se former, et on distille 

la benzine. Après dessiccation à 105°, on pèse le résidu de la distilla

tion, dans une capsule ta rée . Au poids obtenu, on ajoutera le b i tume 

re tenu dans le résidu, après décomposi t ion des mat iè res minéra les 

par quelques gout tes d'acide chlorhydrique et extract ion par l 'alcool. 

De la quant i té de bi tume t rouvée , on re t ranchera le poids des 

cendres qu'il laisse après combust ion. Le bi tume soluble est examiné 

d 'après les pages 286 à 21)2 pour en dé te rminer la na tu re . 

Les bi lumes soluhles cont iennent de 2 à 8 p. 100 de cendres , p r o 

venant part ie de la chaux, par l ie des sels dissous de l 'acide asphal-

t ique. 

D'après d 'autres au teurs , le b i tume se dissout mieux dans le chlo

roforme que dans la benzine, par conséquent , si le cas se p résen te 

(ce que l 'auteur n'a pas encore observé) , on pour ra employer le chlo

roforme comme dissolvant. Outre le b i tume soluble, il faut encore 

dé terminer le b i tume insoluble, que l'on ne peut détruire que par 

calcination, dans le rés idu traité par l'acide chlorhydrique, évaporé 

et pesé . 

l>. C a r b o n a t e d e c h a u x , e t c . — Dans une part ie aliquote du résidu 

insoluble dans la benzine ou le chloroforme, on dé te rmine l 'anhy

dride carbonique par t i trage, ou selon FINKEXER. D'après cette v a 

leur et d 'après les poids de chaux, de magnés ie , etc. , on dé te rmine 

les poids de Ca CO\ MgCO3, etc. 

Outre la partie soluble dans l'acide chlorhydrique, on dé te rmine 

éga lement la gangue insoluble après plus ieurs évapora t ions avec 

de l'acide chlorhydr ique. 

0 . SOUS-PRODUITS DE L'INDUSTRIE DU PÉTROLE 

I . S o u s - p r o d u i t s d e l a d i s t i l l a t i o n 

a . F r a c t i o n d u p i c è n e . — Vers la fui de la distillation de divers 

pétroles b ru t s , n o t a m m e n t quand les pr incipaux produi ts utilisables, 
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ou de nouvelles classes de composés encore inconnus , cela n 'est pas 

encore établi . 

h. C o k e . — Lorsque la distillation du pétrole est poussée assezloin 

pour que , m ê m e en chauffant à feu nu , aucunprodu i t ne distille plus, 

il reste un résidu de coke, est imé pour la fabrication des é lect rodes 

pour lampes à arc, à cause de sa faible teneur en cendres . En généra l , 

on pousse la distillation ju squ ' à formation du brai s eu lemen t . 

c. Gaz. — On ne fait pas de gaz compr imés dans toutes les g randes 

distilleries de pét ro le . Ces gaz sont parfois conduits sous les chau

dières de distillation, en intercalant un joint hydraul ique pour éviter 

les re tours de f lamme. 

1 Chem.-Ztg., i 900, o35-36 e t 3 5 3 - 5 7 . 

comme les huiles à gaz, les huiles de gra issage , les huiles à paraffine, 

sont distillés, il passe des produits b run rouge , e x t r ê m e m e n t vis

queux, facilement solidifiables, et sans valeur, vis-à-vis des produi t s 

précédents , aussi les brûle- t -on sous les chaudières de distillation. 

Une é tude technique de ces carbures non sa turés , ana logues au pi-

cène, c rackène, en vue de les utiliser, n'a pas encore été faite. 

D'après ZALOZIECKI et GANS \ ces produi ts cont iennent , outre la 

paraffine, que l'on peut extraire pa r l a benzine, un mélange complexe 

d 'hydrocarbures à point de fusion élevé, de la formule généra le 

C nfl-"- a . Ils sont donc, c o m m e composit ion é lémenta i re , très voisins 

de l ' an thracène , du phénan th rène , du ré tène , etc. , mais s'en dist in

guent ne t t emen t lorsqu 'on les oxyde par l'acide chromique eu solu

tion acét ique. Ils ne donnen t alors ni quinone , ni acide ca rboné , 

mais se t ransforment en acide carbonique et eau. ZALOZIECKI et GANS 

admet ten t , en conséquence, qu'ils n ' appar t i ennen t pas à la série aro

mat ique . S 'agi t - i l de combinaisons de noyaux polyméthyléniques , 

comme par exemple dans le dicyclopentadiène, 

IIC GH — IIC Cil 

I1C • Cil — IIC Cil 
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Dans le cas où, pour des raisons techniques, on voud ra i t é t ud i e r ce s 

gaz, formés pr incipalement d 'hydrocarbures saturés et non sa turés , 

on procéderai t d 'après les procédés usités pour l 'analyse des gaz. 

I I . S o u s - p r o d u i l s d u i - a f f i n a g e 

a . R é s i n e a e i d e . — Dans le raffinage avec l'acide sulfurique con

centré et fumant, des huiles à points d'ébullition élevés, en par t icu

lier lors de la séparat ion de l 'asphalte dans les résidus noirs , on ob

tient une quant i té plus ou moins impor tan te de mat iè re rés ineuse 

b runno i r , n o m m é e résine-acide. Dans certains cas, par exemple , dans 

la préparat ion des huiles blanches à vasel ine, la résine-acide se dis

sout dans l'eau comme un dérivé sulfoné, et peut servir à la fabri

cation d'huile soluble. Par contre , dans le raffinage des huiles pour 

voi tures , on obtient des résidus contenant jusqu 'à 30 p . 100 de brai , 

el très peu solubles dans l 'eau ; après lavage à l'eau bouillante ou 

saturat ion par la chaux, on les dissout dans des huiles résiduel les 

légères ou on les brûle sous les chaudières de dist i l lat ion; on p e u t 

encoró le s utiliser comme succédanés du brai el de l 'asphalte, ou les 

t ra i ter de nouveau pour huile par distillation à feu nu. 

Ces résidus, lorsque leur densi té e s t > 1, sont exempts des droits 

de douane ; leur examen, outre la densi té , comprend éventue l lement 

le dosage des matières solubles dans l 'eau, du brai neu t re , des cen

dres , etc. 

Pour séparer les acides sulfonés de l'acide sulfurique libre, on les 

traite par le chlorure de ba ryum qui donne des sels solubles avec 

ces composés . Pour doser les acides sulfonés eu présence d'acide li

bre SO JH 2 , on divise la l iqueur é tendue à 200 ou 500 cent imèt res 

cubes en deux par t ies . Dans l 'une on titre l 'acidité totale avec la 

soude normale ou demi normale , en présence de phénolphtalé ine ; 

dans l 'autre moitié on précipite l 'acide sulfurique par le, chlorure de 

b a r y u m et on pèse le sulfate de b a r y u m obtenu. On expr ime la 

quant i té d'acides sulfonés par la quant i té équivalente de KOH ou SO 3 . 

Ces produits , lorsqu'ils ont été saturés par la chaux, sont faciles à 

d is t inguer des résidus de distillation, goudrons et brais, par leur te

neu r en sulfate ou m ê m e sulfonates de chaux. Ces derniers , par trai

t ement du résidu avec l'acide chlorhydrique alcoolique, se séparent 
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eu chlorure de calcium et acides sulfonés libres. Ceux-ci res tent 

dans la solution alcoolique ; après neutral isat ion avec de la soude on 

peut les séparer des mat ières insaponifîables ent ra înées par l'alcool, 

au moyen du procédé de SPITZ et UUNIG. (Voy. page 298 un exemple 

d 'examen d 'une résine acide.) 

Ces résines acides, sa turées par la chaux, sont souvent désignées à 

tort dans le commerce sous le nom de « goudron » ou de « résidus 

d'huiles minéra les ». 11 est nécessaire que ces désignat ions erronées , 

qui se rappor tent aux résidus de distillation taxés en douane , ne 

soient pas employées pour les résines acides. 

b. M a t i è r e n e u t r e a n a l o g u e a u l i r a i . — Cette mat ière , utilisée 

comme le brai et l 'asphalte pour faire des vernis , pour imperméab i 

liser, etc. , est obtenue, d 'après le brevet C. DAESCHNKR ( D . R . P 

12-1980), par raffinage des rés idus noirs avec de l 'huile de fusel (al

cool amylique) . L 'examen de ce produi t repose pr incipalement sur 

la dé terminat ion du point de fusion, d 'après la page 284. Les autres 

essais, par exemple, t eneu r en cendres , addit ions, etc. , se feront, 

suivant les besoins, d 'après les indications données page 28i et sui

vantes . 

c . A c i d e s r é s i d u e l s . — Outre les résines acides décrites en a, on 

obtient éga lement dans le raffinage du pétrole par les acides, des 

acides impurs concentrés ou é tendus (acide sulfurique, acides sul

fonés). Ces acides sont encore for tement chargés de résines acides, 

de sorte que, f réquemment , des discussions surgissent dans l 'appli

cation des tarifs de t ransport , pour savoir s'il s'agit de résines ou 

d'acides résiduels . Pour Lrancher la quest ion, on dé te rminera les 

acides l ibres, les acides sulfonés, l 'eau et la résine neu t re soluble 

dans le benzène . 

Les résidus acides, sauf dans quelques endroi ts où l'on s'en dé 

barrasse, avec les résines acides, par enfouissement, sont récupérés 

par concentrat ion et épurat ion mécanique , ou t ransformés en sul

fates de cuivre ou de fer. Dans les deux cas, la valeur de l'acide sera 

dé te rminée d'après sa teneur en acide sulfurique libre, comme il a 

été dit plus haut . 
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Exemple. 

Soit à vérifier la nature d'un résidu acide du traitement d'huiles 

minérales déclaré comme résine acide, [ /examen a donné les r é su l 

tats suivants : 

1. Caractères extérieurs : Visqueux, noir , pa r semé de fines par t i 

cules, odeur d'acide sulfureux. 

2. Matières goudronneuses insolubles dans Veau : 5 g r a m m e s de 

rés idus sont mélangés avec 50 cent imètres cubes d'eau ; les mat ières 

goudronneuses .sont débarrassées d'acides minéraux par lavage à 

l'eau chaude, puis trai tées par le benzène à chaud et dépouillées du 

benzène par ôvaporat ion. Extrait après dessiccation à 105°, brun 

noir, analogue à t 'asphalte = 19,3 p. 100. Insoluble dans le benzène 

0,1 p. 100, de m ê m e apparence que la part ie soluble ; contient des 

traces de cendres . 

3. Acide sulfurir/ue libre : Le liquide aqueux, débarrassé des gou

drons insolubles, et les eaux de lavage réunis sont amenés à 1 litre ; 

dans 50 cent imètres cubes de la l iqueur , on a précipité à chaud l'acide 

sulfurique par le chlorure de b a r y u m , en présence d'acide chlorhy-

drique é tendu . (La présence de l'acide chlorhydrique empêche la 

précipitat ion des sulfonates de ba ryum. ) 

La teneur en acide sulfurique, r amenée à la [irise d'essai, a été 

de 58 p . 100. 

4. Acides suifonés : 20 cent imètres cubes de la solution aqueuse 

obtenue en 3 sont titrés par la soude normale décime, en présence 

de phénolpbtaléine. Teneur en acides l ibres, y compr is les acides 

sulfonés, (50,2 p. 100, calculés en acide sulfurique. 

En re t ranchant les 58 p. 100 d'acide sulfurique obtenus en 3, il 

res te 2,2 p. 100 d'acides sulfonés, dont le poids moléculaire et la 

quant i té réelle n 'ont pas été dé te rminés , parce que cela était sans 

impor tance pour la solution de la question. 

5. Eati : Présence d'une grande quant i té d ' eau ,démont rée qualita

t ivement par distillation d 'une prise d'essai, jusqu 'à 120°. On a ob

tenu ainsi 14 p . 100 d'un liquide aqueux (eau et acide sulfureux). En 
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réal i té , la quanti té d'eau contenue dans le produit initial doit être plus 

élevée, car une part ie de l'eau est r e t enue par l'acide sulfurique. 

6. Autres éléments : Après évaporat ion de 100 cent imètres cubes de 

la solution obtenue d 'après 3, et expulsion par vaporisat ion de l'acide 

sulfurique, il res te , à côLé d 'une faible quanti té de mat ières o rga 

niques, environ 1 p. 100 de peroxyde de fer ( rapporté à l 'échantillon 

pr imit i f ' . 

7. Conclusion. — La mat iè re essayée n 'est pas une résine acide, 

mais un acide résiduel p rovenan t du raffinage d'huiles minéra les ; 

il contient 08 p. 100 d'acide sulfurique anhydre , environ 19 p . 100 de 

résine acide insoluble dans l 'eau, ainsi que de l 'eau et des i m p u 

retés solubles dans l 'eau. 

l e s s i v e s r é s i d u e l l e s - — Les lessives résiduel les p rovenan t du la

vage des huiles acides sont, soit re je lées , soit r égéné ré s par calcina-

tion lorsque l ' importance de l 'usine est assez g rande pour r end re cette 

opé ra t ionavan lageuse .Ces lessives, à côté de l'alcali libre et des sels 

de dérivés sulfonés du pétrole, cont iennent d ' importantes quant i tés 

d'huile non modifiée, dissoute et émuls ionnée. Dans cer ta ines fa

br iques, on addit ionne ces lessives d 'un acide minéral qui précipite 

des huiles très foncées (liuiles savonneuses), que l'on ajoute à d'au

tres huiles, pa r exemple , aux huiles de graissage pour voi tures , etc. 

L 'examen des résidus d'alcali, en vue de leur t ra i tement ul tér ieur , 

por tera sur leur teneur en alcali, sur leur teneur en savon neu t r e , 

éventue l lement sur leur r e n d e m e n t eu huiles savonneuses , après 

addition d'un acide minéra l . Les opérat ions chimiques nécessaires 

ici sont simples et peuven t être, exécutées comme pour les savons 

(voy. Chap. VI), de sorte qu'il n 'est pas nécessaire d 'ent rer ici dans 

de plus longs détails au sujet de ces essais. 

e . H u i l e * s a v o n n e u s e s . — Dans ces huiles, on dé te rmine la t eneur 

en acides organiques l ibres (v. p. 200), et éven tue l lement la t eneur 

en alcali. 

Exemple, d'examen d'une résine-acide. 

On avait à déterminer si un produit noir, épais comme du gou

dron, devait être considéré c o m m e un résidu de distillation ou 

comme une résine-acide neutra l isée . On a établi les points suivants : 
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1. Teneur en cendre : 4,9 p. 100, composée pr inc ipalement de su l 

fate de chaux, avec fer, a lumine et silice. 

2. Les acides suifoniqu.es et alki/lsul/oniques furent extrai ts par 

t ra i tements répétés par l'alcool absolu chlorhydr ique de 4,1 gr . 

du goudron ; l 'extrait fut addit ionné de son volume d'eau, et après 

neutral isat ion p a r l a soude de l'acide chlorhydrique et de l'acide sul-

foné libres, il fut traité par la benzine, pour séparer i 'insaponifîable 

(d 'après SPITZ et HOXIG). 

Après evaporat ion a sec de la solution hydroalcoolique contenant 

les sulfonates, le résidu fut trait plusieurs fois par l'alcool chaud, et la 

solution alcoolique fut filtrée, afin de séparer les mat ières miné

rales . Après evaporat ion du dissolvant, reprise du résidu avec 

quelques cent imètres cubes d'alcool absolu,filtration et evaporat ion, 

on a obtenu 0,3064 g r a m m e s , soit 7,5 p. 100 du goudron . Ce goudron 

était b run noir, cassant à la t empéra tu re ordinaire, r é s ineux , e l s e 

ramollissait dans l 'eau chaude . La masse donnait une solution l im

pide dans l'eau et était peu soluble dans la benzine, le benzène et 

l 'éther, l 'ébullition avec de l'acide chlorhydrique met ta i t l'acide sul-

furique en liberté ; elle contenai t donc des acides sulfoniques. 
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CHAPITRE II 

G O U D R O N S E T B I T U M E S S O L I D E S 

A . B I T U M E S E T G O U D R O N S D E L I G N I T E 1 

I . T r a i t e m e n t il•• l i g n i t e 

Tandis que le pétrole b ru t se t rouve tout formé dans la ter re , les 

goudrons de lignite, de schiste, de tourbe , d 'asphalte, etc., ne s'ob

t iennent qu'après distillaLion, sèche ou à la vapeur , des mat ières bi

tumineuses solides. Le goudron bru t de l ignite, de schiste et de 

tourbe est trai té de la m ê m e manière que le naphte brut en vue de 

l 'obtention de l'huile d'éclairage (huile solaire), de l 'huile à dégrais

ser, de l'huile à gaz, et en part iculier de la paraffine et des sous-

produits . Dans le goudron de l ignite, l 'huile à gaz représente 40 

à 80 p.100 du poids du goudron mis en œuvre .Le produit q u i a le plus 

de valeur dans l ' industrie du goudron de lignite, est la paraffine. 

L'industrie de la distillation du lignite, qui date de 1830 et au dé

veloppement de laquelle GROTOWSKV, SCHWARZ, RIEBECK, WERNECKE, 

KREY et d'autres, ont pris une part impor tan te ,n ' es t devenue floris

sante qu 'après l ' introduction de la cornue cylindrique verticale de 

ROLL (1838). 

En même temps, WERNECKE et ZIEGLER appor ta ient l 'un des perfec

t ionnements les plus impor tants , en utilisant les gaz distillés au 

chauffage de la cornue , d'où une économie considérable de charbon. 

L'uLilisafion du gaz de lignite dans les moteu r s est due à KREVT 

1 SCHEITHAUKR-MUSPBATT, Paraffin und Mineralöle. 
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d 'après EISKNLOFIR, des essais dans le m ê m e but avaient été faits par 

WERNECKE. 

Dans ces dernières années , on est parvenu à extra i re de certaines 

ca tégor ies de l igni te , une sorte de cire minéra le (Monlanvvachs), par 

t r a i t ement direct avec la benzine, le b e n z è n e , etc. (Procédé de E. 

v. MOYEN, modifié pa r F. FRANK). Celte cire de l ignite brute donne , 

après raffinage, un produi t à point de fusion très élevé, qui sert 

dans la fabrication des bougies . Jusqu'ici , les quan t i t é s de cire miné

rale ainsi extrai tes sont faibles, en compara ison de celles qui sont 

ob tenues par distillation sèche des ligniLes ; ce n 'est cependan t que 

depuis peu de temps que celte j e u n e industr ie a pria un essor consi

dérable ; c'est pourquoi nous consacrerons ici quelque a t ten t ion aux 

produi ts qu'elle fournit (v. p. 3 1 6 ) . 

Le goudron obtenu par distillation sèche, plutôt vasel ineux, esL 

différent, aussi bien qual i ta t ivement que quant i ta t ivement , de la cire 

minéra le ret i rée du lignite pa r extract ion. Le rendement en gou

dron est plus élevé dans la distillation sèche, par suite de ia décom

position des b i tumes insolubles, mais la cire minérale, peu fusible, 

esL nature l lement d'un prix plus élevé que le goudron ou que la pa

raffine qu'on peut ret irer de ce dernier par distillation et épurat ion, 

u l té r ieure . 

I I . E s s a i s d e d i s t i l l a t i o n p o u r f i x e r l e r e n d e m e n t e n g o u d r o n s . 

Ces essais se font avec le l igni te al lemand en Thur inge, avec le 

bog-bead écossais, les schistes b i tumineux (par exemple, à Messel, 

près Darmstadt , et en Ecosse). Dans la distillation sèche du lignite 

on obtient aussi du coke comme sous-produit . Comme il se dégage 

éga lement de l'eau et des gaz. on détermine aussi la quanti té de ces 

deux é léments . 

Le charbon à distiller forme, au m o m e n t de son extraction du sol, 

des masses plus ou moins plastiques,parfois graisseuses, d 'une cou

leur brun noir. A l'état sec. il se dist ingue, par sa couleur j aune ou 

j aune brun, de la houille noire ou brun noir. Les meilleures sortes de 

ligniLes s 'appelaient autrefois pyropissites ; aujourd 'hui on ne les 

rencontre plus, elles donnaient un rendement de 64 à 60p. 100.D'après 

SCHEITUAUER, un l igni te ,considéré comme bon aujourd'hui , donne 
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10 p . 100 de goudron , 52 p . 100 d'eau, 32 p . 100 de coke et 6 p . 100 

de gaz et per tes . Le schiste écossais de Broxburn donne 12 p. 100 de 

goudron , 8 p . 100 d'eau, 9 p. 100 de coke, 4 p . 100 de coke et 67 p. 100 

de cendres ; le schiste de Messel, près Darmstadl , donne de 6 à 

10 p . 100 de goudron , 40 à 45 p . 100 d'eau et 40 à 50 p. 100 de r é 

sidus. 

La tourbe, que l'on doit considérer géo log iquement comme un pre

mier état du l ignite, donne de 2 à 6 p . 100 de goudron . 

L'asphalte bitumineux de Hanovre fournit de 29 à 34 p . 100 de g o u 

dron. 

Pour dé te rminer le r e n d e m e n t en goudron de ces mat ières bi tu

mineuses , une extract ion par un dissolvant volatil est insuffisante, 

11 faut pra t iquer une distillation sèche, en opérant de la man iè re 

su ivante : 

Dans une cornue en ve r re de potasse peu fusible, de 130—200 

cent imètres cubes, de la forme indi

quée figure 115 et reliée à un ballon 

taré lubulé , refroidi dans l 'eau, on 

chauffe, doucement d'abord, 20—50 

g r a m m e s de charbon divisé. On 

chauffe ensuite for tement ju squ ' à ce 

M M N ^ Fbœggzg
 r ' u e ^ e C № o a g e m e n t d e vapeur cesse. 

" L 'ouver ture du ballon est mun ie d'un 
l rig. 115. — Appareil pour la déter

mination du rendement en gou- petit tube pour le dégagemen t des 
dron des matières bitumineuses. 

gaz. Pendan t les 4 à 6 heu re s que 

dure une distillation no rma le , les gaz qui se dégagent ne doivent 

pas s 'enflammer, ou seu lement m o m e n t a n é m e n t , lorsqu'on approche 

une flamme de l 'ouver ture du tube . Le disti l latum trouble, composé 

de goudron et d'eau, dont la couleur varie du blanchâtre au j a u 

nât re , est pesé . Le goudron condensé dans le col de la cornue est 

chassé dans le ballon par la chaleur , Le ballon est placé dans l'eau 

chaude et rempli d'eau, éga lement chaude, de manière à fondre le 

g o u d r o n qui su rnage . Après refroidissement, le gâ teau de goudron 

solidifié est percé, on laisse écouler l 'eau et on pèse le ballon avec 

le goudron , après séchage à l'air et au papier buvard . Pour obtenir 

des résul tats plus exacts, on pour ra , après écoulement de l 'eau, 

traiter le goudron par la benzine et dé te rminer la t eneur en g o u -
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droii dans l 'extrait . Pour él iminer de faibles quant i tés d 'eau, on peut 

ajouter un peu d'alcool absolu et laisser évaporer . Les indications 

des résul ta ts des analyses con t i ennen t la teneur eu eau et le rende

men t en goudron , rapportés à l 'humidité fixe de Ma p. 100 (humidité 

de la mine) . Le r e n d e m e n t Lhéorique ainsi obtenu est t ransformé en 

r e n d e m e n t pra t ique , pour lequel, su ivant les conditions de l 'exploi

tation, on admet 60 à 70 p . 100 du r endemen t théor ique. Le goudron 

obtenu indus t r ie l lement est moins acide et plus léger. 

I I I . P r o p r i é t é s d u g o u d r o n b r u t . 

a . P r o p r i é t é s p h y s i q u e s . — Le goudron de lignite possède à l a tem

pérature ordinaire une consis tance bu tyreuse , sa couleur varie du 

brun j aunâ t r e au brun foncé, son odeur lient à la fois de celle de la 

créosote et de celle de l 'hydrogène sulfuré, qui se forme abondam

ment pendant la distillation du goudron . Il se liquéfie pa r un chauf

fage modéré , car il ne conticnL pas d'huile de gra issage v isqueuse , 

son point de solidification varie suivant la composit ion ent re -+- 15 et 

i- 50°. L'ébullition du goudron commence vers 80°,parfois seu lement 

vers 100°. La port ion distillée la plus abondante passe ent re 230 et 

330° et pour certains goudrons entre 250 et 300°. 

b. L a c o m p o s i t i o n c h i m i q u e occupe une place impor tan te dans les 

recherches techniques exactes Le goudron b ru t contient princi

pa lement des hydrocarbures sa turés et non saturés . Les p remiers 

sont les plus abondants et comprennen t depuis l 'heptane, C 7 H , G , jus

qu'à l 'heptacosane solide, C*~R!<5. La t eneur assez élevée en carbures 

non sa turés est la raison pour laquelle les huiles du goudron de li

gnite, de même que les paraffines molles, absorbent plus d'iode (les 

p rcmiè res jusqu ' à 70 p.100,les paraffines jusqu 'à9p.100) ,que les huiles 

re t i rées du pétrole brut . Il en est de m ê m e pour les huiles de schiste, 

et à un plus haut degré encore pour les huiles de Lourbe. Pour la 

1 L ' é t u d e d e la c o m p o s i t i o n c h i m i q u e d u g o u d r o n et des e a u x d e c o n d e n 

s a t i o n p r o v e n a n t d e la d i s t i l l a t i o n s è c h e d u l i g n i t e a été e n t r e p r i s e p r i n c i p a 

l e m e n t p a r K. R O S E N T H A L (Angew. Chem., 1893 , V I , 109 ; 1901 , X I V , fi6o ; 1903, 

X I V , 2 2 1 ; Chem. Ztg., X I V , 870) , OEULER [Angew. Chem.. 1899 , X I , b61), 

HEUSSLEU (Bei:, 1892 , X X V , 1663), K H A F F I [lier., 1888 , X X I , 22o6), IHLDEH (An

gew. Chem,. 1 9 0 i , X V I I , Heft 16). 
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m ê m e raison, lus huiles précédentes de l ignite, de schiste et de 

tourbe, donnent lieu à un échaull 'ement plus considérable avec l'acide 

sulfurique et l 'acide ni t r ique fumant, que les huilesreLirées du pétrole 

brut . Les goudrons de lignite cont iennent des quant i tés faibles, mais 

cependant dignes de r emarque , de phénols et decrésols , de carbures 

a romat iques , comme le benzol et ses homologues , la naphtal ine 

(0,10,2p.lOOj, le chryséne, C l s I l 1 2 , e t le p i c è n e C 2 2 l l ' \ Enfin, o n a t rouvé , 

en trop petites quant i tés pour payer les frais d 'extract ion, des aldé

hydes, des célones, des bases pyridiques do CdPAz jusqu ' à la p a r v o -

line C s t I u Az, avec de la chinoline et des composés sulfurés, comme 

l 'hydrogène sulluré, le sulfure de carbone, le Lhiophène C4H''S et des 

mercap tans . 

I V . E x a m e n t e c h n i q u e d u g o u d r o n 

La déterminat ion de la valeur technique du goudron repose avant 

tout sur les points suivants . 

a . P o i d s s p é c i i i q u e . — Il oscille ent re 0,820 et 0,970 suivant l 'ori

gine (il est > t pour le goudron de houille et de bois de hêtre) ; on le 

dé te rmine ( v . p . 113) avec le p ienomètre ou l ' aé romèt re . SCHEITRAUEH 

dé te rmine la densité à 35°. Les parties précieuses du goudron , huiles 

hydrocarburées et paraffines abaissent la densi té , tandis que les par 

ties de moindre valeur, créosote et bases, r e l èven t . 

b . P o i n t d e s o l i d i f i c a t i o n . — I l est d 'autant plus élevé que la t e 

neu r en paraffine est plus g rande . Pour cet examen , on plonge le 

réservoir d 'un thermomèt re à mercure dans le goudron fondu, 

chauffé à 60—70", et, après avoir ret iré le t he rmomèt re du goudron , 

on laisse le réservoir se refroidir à l 'abri des courants d'air. La tem

péra ture à laquelle se solidifie la gout te sur le réservoir du the rmo

mèt re est le point de solidification. 

c . E s s a i d e d i s t i l l a t i o n . — C'est l 'épreuve la plus impor tan te pour 

dé te rminer la valeur du goudron , elle donne le r e n d e m e n t en huiles 

brutes légères et en masses oaraffineuses. La t empéra tu re d'ébulli-

tion s'élève de 80° à 400° (la portion principale passe entre 250—350°). 
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On distille environ 200 g r a m m e s de goudron dans une cornue, on 

recueille les p remiè res por t ions distillées, c o m m e « huile bru te l é 

gère » jusqu ' à ce qu 'une gout te se solidifie sur de la glace ; les por

tions suivantes . jusqu 'à distillation des masses rés ineuses j a u n e rouge 

(picène), sont considérées comme masses paraffmeuses. Les por t ions 

rougeàLres con tenan t du picène sont recueillies à par t . Le résidu de la 

distilIation|est pesé et considéré c o m m e coke {] ,5—4 p . 100). La diffé

rence entre le poids initial du goudron et les différents produits pesés , 

représen te la quanti té de gaz et les per tes . Dans un examen plus p r é 

cis, on dé te rmine les disti l latums entre des intervalles de t empéra tu re 

(jusqu'à 150", jusqu 'à 250" et ainsi de suite) et observan t s imul tané

m e n t la manière dont chaque fraction se comporte sur la glace l . 

V . I r a n i e n d e s h u i l e s p i -oYcri i int d e l u d i s t i l l a t i o n d u l É g i i i l e 

e t d u s c h i s t e 

Les huiles (benzine, huile solaire, huile à paraffine, huile à gaz, etc.) 

ob tenues par distillation du goudron , rectification et expression des 

masses paraffmeuses, sont examinées presque de la m ê m e man iè re 

que les produi ts correspondants du pétrole brut (v. p . 16 et suiv.). 

Pour les huiles à gaz du goudron de l ignite, on considère encore 

les points suivanLs : 

n . ILa t e n e u r e n c r é o s o t e doit êLre minime dans une bonne huile à 

gaz. La dé terminat ion s'effectue en agi tant pendan t 5 minu t e s 

100 cenl imètres cubes d'huile et au tan t de soude caust ique à 6°B'\ 

La diminut ion de volume de l'huile donne la t eneur en créosote. 

I>. I . a t e n e u r e n s o u f r e peut s 'obtenir d 'après la p . 212 ou d'après 

GHAEIE 2 , par combust ion dans l ' oxygène ; dans le p remier cas, on 

dissout un poids connu d'huiles lourdes dans de l 'huile l ampan te 

exempte de soufre. 

e . L a t e n e u r e n h y d r o c a r b u r e s l o u r d s s o l u b l c s d a n s l ' a c i d e s u l f u 

r i q u e c o n c e n t r é est obtenu d 'après p. 38. EISENLOIIR fait cette dé te r 

minat ion, en agi tant plusieurs fois 300 g r a m m e s d'huile avec chaque 

1 D ' a p r è s SUIF.ITHACKH, le g o u d r o n d e l ' i n d u s t r i e s a x o - t h u r i n g i e n n e d o n n e : 

b e n z i n e o p . 100, h u i l e s o l a i r e 1 0 p . 100, h u i l e à pa r a f f i ne c l a i r e 10 p . 1 0 0 , h u i l e 

à p a r a f f i ne l o u r d e 3 0 — u O p . 100, p a r a f l i n e s o l i d e 10 p . 100, pa r a f f i ne m o l l e 

3 — 6 p . 100, p r o d u i t s a s p h a l t i q u e s 3 — J p . 100, c o k e , gaz , e a u 20 — 30 p 100. 
2 Angew. Chem , 1904, C l9 . 

HoLnra. — Analyse des huiles. ¡¡¿0 
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fois 1 0 p . 1 0 0 d'acide sulfurique concentré , jusqu ' à ce que l 'huile 

ne diminue plus de poids. 

cl. E s s a i d e d i s t i l l a t i o n . — Il faut tenir compte dans cet essai 

qu 'une huile à gaz est d 'autant meil leure que les l imites entre l e s 

quelles elle bout sont plus étroi tes . Il est convenable de dé te rminer les 

points d'ébullition entre lesquels passent 8 0 p . 1 0 0 de l'huile Une 

teneur élevée en huiles lourdes passant au-dessus de 3 0 0 ° , de m ê m e 

que la créosote et une t eneur élevée en hydrocarbures non sa turés , 

influent sur le r endemen t en gaz, aussi cst-il nécessaire de déter 

mine r l a quanti té de ces huiles au moyen d 'une distillation. 

Le fract ionnement s'effectue de H0 en 50° , dans un ballon d'KNGLKa 

( p . 1 7 ) . Il est impor tan t de dé te rminer l a quanti té p . 1 0 0 de l a por

tion distillée, se solidifiant sur l a glace, car c ' e s t de là que l'on 

conclut si les huiles seront traitées pour l 'extraction de t a paraf

fine ! . 

e . L a t e n e u r e n p a r a f f i n e s m o l l e s , qui se t rouven t pr incipalement 

dans les huiles à gaz légères 3 , a une impor tance particulière au 

point de vue de la gazéification de ces huiles . D'après les essais 

d'EiSENLOiin, effectués dans l 'appareil déjà décrit de WERNECKE, l a 

valeur de gazéification est d 'autant plus é levée , qu'il y a plus de pa

raffine molle . Mais le procédé de dosage des paraffines molles , 

proposé p a r EISENLOHH, a besoin d'être perfect ionné. 

Outre l a mé thode de l 'auteur , celle de ZALOZIECKI a donné de bons 

résul ta ts dans l a p ra t ique , d 'après SCHEITHAUER. Dans ce procédé, 

on dissout S g r a m m e s d'huile dans 1 0 fois son poids d'alcool a m y -

l ique ,on précipite ensui le à 0° par la m ê m e quan t i t é d'alcool p resque 

absolu, et on filtre la paraffine à la m ê m e t empéra tu re . 

f. L e p o i n t d ' i n f l a u i m n h i l i t é est dé te rminé dans quelques cas, 

comme indication (voy. Huiles de graissage) . 

g . L a d é t e r m i n a t i o n d e l a v a l e u r d e g a z é i f i c a t i o n , d 'après W E R -

KECKE-HELFEHS, ainsi que les différents points qui pe rme t t en t de j u g e r 

la valeur pra t ique d 'une huile à gaz, sont décrits p. 8 2 et suivai . les. 

1 R é s o l u t i o n s de l ' a s s o c i a t i o n a l l e m a n d e , 1901. 
2 R é s o l u t i o n s de l 'as soc ia t ion a l l e m a n d e , 1904. 
3 F.ISF.NI.OHK, Angew. Chem., 1897, 300 et 332 ; 1898, o49. 
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Les huiles de schiste anglaises fournissent un r endemen t en gaz 

plus élevé que les huiles françaises, 54—58 mèt res cubes de gaz 

par 100 k i log rammes d'huile pour les premières , contre 43—44 

mètres cubes pour les secondes ; les huiles de scbisLes de Messel 

fournissent 57—58 mèt res cubes de gaz à 10,5 bougies Hefner, 

35 k i logrammes de goudron eL 4,6 k i logrammes de coke. Ces données 

n 'ont de valeur comparat ive que pour des instal lat ions semblables et 

les m ê m e s gazéifications. L'appareil de 'WEMNECK.E-HELFERS ne s'est pas 

universe l lement r épandu dans l ' industrie du goudron de l ignite,parce 

que les résul ta ts qu'il donne , ne concordant pas avec les résul ta ts in 

dustriels, n 'ont pas une valeur prat ique suffisante.EISENLOHR, d'après 

de nouveaux essais, tient l 'appareil comme tout à fait propre à la dé

terminat ion de la valeur de gazéification, et il a obtenu des résultats 

concordants avec ceux des usines à gaz (leLtre adressée à l 'auteur) . 

Ii. c o u l e u r , l e p o u v o i r é c l a i r a n t e t l a r é s i s t a n c e a u f r o i d des 

huiles lampantes et des huiles à gaz sont aussi dé terminés à l 'occa

sion (voy. p . 41). 

TABLEAU XXX 

Huiles de goudron de lignite 

Nature ris l'huile Em p! oi Densité X 1000 Point d'tibuIJition 

Huile légère de goudron de 
lignite (benzine) . . . . 

Eclairage 780-S10 
Début 100", 

jusqu'à 200°, 
80-100 p. 100 

Eclairage 823-830 
Début 150-170", 

jusqu'à 250°, 
80-90 p. 100 

Huile claire à paraffine . . . 

Huile à gaz 
» a dégraisser 850-880 

Début 200°, 
jusqu'à 250°, 

20-75 » '„, 
jusqu'à 300", 
80-100 p. 100. 

Huile brune â paraffine. 
Huile à gaz 

» à dégraisser 
880-910 

D.but 220-250°, 
jusqu'à 300°, 
40 60 p. 100 

Fabrication 
du noir de fumée, 

imprégnation 
940 ÎS0 

Début 150', 
jusqu'à 200°, 5 p.100 
iusi,ua300°,66p.l00 
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V I . l i a s s e s p a r u f l i n o u s e s , p n r a f u n e e n é c a i l l e s e t r a f l i n c c 

d u g o u d r o n d e l i g n i t e 

a. D é t e r m i n a t i o n d e l a p n r a f l i n e . — Pour une dé terminat ion ap

proximat ive , on refroidit les masse9 paraffineuses à 2—3° et on les 

exprime entre du papier-filtre ou de la toile. On pèse la paraffine 

ainsi obtenue et on en dé termine le point de fusion. 

La déterminat ion exacte de la paraffine dans les masses paral'fi-

neuses ou dans la paraffine en écailles est dé te rminée d 'après la p. 26. 

Dans les écailles de paraffine molle p rovenant du goudron de li

gni te , qui ne cont iennent pas plus de 14 p . 100 d'huile, la teneur en 

paraffine est obtenue d 'après EISENLOHR (voy. plus haut) de la m a 

nière suivante : 

On dissout u g r a m m e s de substance dans 100 cent imètres cubes 

d'alcool absolu ; à la solution on ajoute 23 cent imètres cubes d'eau, 

et on refroidit à —18—20°. La paraffine est filtrée à la t rompe de la 

manière indiquée page 20, et lavée avec de l'alcool à 80°Tr, refroidi 

à —18D, j u squ ' à ce que le liquide filtré ne se trouble plus par addi

tion d'eau. La paraffine est séchée dans l 'exsiccateur à vide à 33 — 40°, 

jusqu 'à poids constant , ce que l'on obtient en G—8 h e u r e s . 

D'après SciiKmiAUEH, le procédé de ZALOZIEUKI (V. plus haut) con

vient éga lement bien pour doser la paraffine dans les écailles, à 

condition de les dissoudre dans 1o à 20 fois leur poids d 'un mélange 

d'alcools amylique et é thyl iquc. 

Les autres essais sur la paraffine en écailles ou sur la paraffine 

pure , seront exécutés d 'après les indications données plus loin 

(p. 312) au sujet de l 'examen de la paraffine à bougies . 

b . P o i n t d e f u s i o n e t p o i n t d e s o l i d i l i c a t i o n . — 1 . La détermina

tion du, point dp fusion dans le tube capillaire est préférée aux autres 

méthodes dans certaines usines, parce que non seulement elle 

pe rme t d 'observer la fin de la fusion, mais aussi le début de celle-ci, 

ce qui est très impor tant au point de vue pra t ique . 

2. La méthode de Halle est peu pra t ique et difficile à exécuLer. 

Comme c o m m e n c e m e n t de la solidification, on prend le m o m e n t de 

la cristallisation d 'une gout te de paraffine fondue, qui flotte sur de 

l'eau chaude soumise à un refroidissement lent. 
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Le m o d e opératoire , indiqué par la Verein fïir Mineralolindustrie, 

de Halle a. d. S., est le su ivan t : 

« U n petit gobelet de verre d 'environ 7 cent imètres de hau t sur 

4 cent imètres de d iamètre , con tenan t de l 'eau, est chauffé à envi

ron 70 n ; on y projet te un petit morceau de paraffine, de manière 

qu 'après fusion il forme un œil de G mill imètres de diamètre au 

plus . Dès qu'il est fondu, on plonge dans l 'eau, un t he rmomèt re 

normal de Celsius, de façon que le réservoir soit en t i è rement im

mergé . Au m o m e n t où la bulle de paraffine se recouvre d 'une pelli

cule, on lit le point de solidification. Pendan t l 'essai, on recouvre 

le gobelet de verre d 'une plaque de verre , afin d'éviter l 'action des 

couran t s d'air ; lors de la lecture du the rmomèt re , l 'haleine de l 'ob

se rva teur ne doit pas a t te indre la bulle de paraffine. » 

On doit opérer dans un laboratoire à t empéra tu re constante ; le 

gobelet de verre ne doit être qu'à moitié plein d'eau, au t r emen t le 

refroidissement par l'air est plus considérable , et le point observé 

est trop élevé. Dans les mé langes de paraffines de fusibilité et cou-

sistance différentes, les e r r eu r s sont très faciles à commet t re . Enfin, 

la t empéra tu re de l 'eau ne doit pas trop dépasser celle de la paraf

fine, sans quoi l'œil s 'étale trop et le point.de solidification observé 

est trop b a s ; si la t empéra tu re est la m ê m e , la paraffine p résen te 

une surface supér ieure convexe et le point de solidification est trop 

haut . 

3. L'appareil de SUUKOIF 1 est employé depuis quelque temps pour 

la dé terminat ion du point de solidification des paraffines dans l ' in

dustr ie des l ignites. Cet appareil (fig. 116) est une t ransformation 

commode de l 'appareil bien connu de DALICAN et FI.NKENER, pour la 

déterminat ion du point de solidification des corps gras . On prend 

ici, comme point de solidification, la t empéra tu re pour laquelle le 

t he rmomèt re reste longtemps stafionnaire pendan t le refroidisse

m e n t de la paraffine fondue ; ou bien la t empéra tu re m a x i m a à la

quelle le t he rmomèt re mon te de lui -même, après un court ar rê t , 

sans apport de chaleur ex t é r i eu re . 

Dans les masses paraffineuses qui ne cont iennent pas une forte 

1 Chem. Ztg., 1901, n° iKi, p. 
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addition d'acide s téar ique, on observe seu lement l 'arrêt du the rmo

mèt re , et non l 'ascension spontanée de la t empéra tu re . 

D'après les prescriptions de SIIUKOFF, on fond 3 0 — 40 g r a m m e s de 

la masse à examiner dans le récipient a. Dès que la t empéra tu re de 

la masse s'est abaissée ju squ ' à 5 ° au-dessus du 

point de solidification, on agile l 'appareil forte

ment et régul ièrement , jusqu ' à ce que le contenu 

soit devenu ne l l emen t trouble et opaque . On 

observe alors , sans r emuer , jusqu 'à quel point le 

the rmomèt re s 'arrête , ou bien j u squ ' à quelle 

t empéra tu re max ima il monte , après l 'arrêt . 

Les résul tais obLenus avec la méthode de SIIU

KOFF di l lèrent toul au plus de quelques dixièmes 

de degré , pour une m ê m e substance, et sont 

beaucoup plus concordants que ceux -que l'on 

obt ient avec la méthode de Halle. Avec les 

mei l leures paraffines pour bougies , le c o m m e n 

cement et la fin de la fusion au tube capillaire 

diffèrent de 2 à 4° tout au plus. Le début de la 

fusion est au-dessus de 5 0 ° et la lin ent re 5 3 et 

fin". Les qualités inférieures commencen t à fon

dre dès 47—48°. La lin de la fusion et la (in de la 

solidification, dé te rminées par la méthode Je 

Halle, sont très rapprochées , r a r emen t la différence atteint 2 ° . Les 

valeurs ob tenues par la mé thode de Halle sont généra lement plus 

basses que celles que l'on obtient par le tube capillaire p o u r la fin 

de la fusion, et ils^coïncident g é n é r a l e m e n t avec les dé terminat ions 

effectuées d'après SIIUKOFF. 

GRXFE a mon t ré que dans le cas de mé langes de paraffine dure ou 

de cire minérale avec des paraffines molles de moindre valeur , on 

doit employer , pour reconnaî t re exac tement le caraclère de l 'échan

tillon, une méthode comprenan t , c o m m e celle de SIIUKOFF, l 'obser

vation du point de solidification. 

L'addiLion d'anilides des acides gras supér ieurs , de ré lène , etc. , 

dans le but d 'élever le point de fusion des paraffines à bougies , élève 

notab lement le point de solidification dans les mé thodes optiques 

employées pour la déterminat ion du point de solidification (ô, 1 et 2 ) , 

Fi n

r . llti — Appareil 
de SliukaiT, jiour la 
délerminatiuii du 
point de solidifica
tion de la paraffine. 
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en ce sens que ces corps cristal l isent à une t empéra ture où la paraf

fine est encore complè tement fondue. 

4. La détermination du point de goutte (d 'après FLVKENEH) est p r e s 

crite seu lement par l 'adminis t ra t ion des douanes a l lemandes , p o u r 

la distinction de la paraffine et de la cérésine. Le m o d e opéra to i re 

es t décrit p . 263. 

c . L a d é t e r m i n a t i o n d e l a c o l o p h a n e , est effectuée c o m m e pour la 

cérésine par ébullit ion avec de l'alcool à 70 p. 100 (v> p . 318). 

d. L e s a d d i t i o n s d i v e r s e s e t l e s i m p u r e t é s sont dé te rminées d ' a 

près les procédés décrits pour les huiles miné ra le s . 

Pour les bougies de paraffine fabriquées, on fait encore les essais 

su ivan t s : 

c . T e n e u r e n p a r a f l i n e m o l l e e t e n p a r a f t i n e d u r e . — Elle est dé ter 

minée d 'après la page 2o. 

f. E s s a i d e flexion. — Cet essai fournit des indications sur la ten

dance plus ou moins grande qu 'ont les bougies à se courber , ten

dance qui dépend de la t eneur en paraffine molle ; on l'effectue de 

la maniè re suivante : 

Les bougies longues de 22 cent imèt res , avec 16 mil l imètres de 

d iamètre à la pointe et 18 mi l l imètres à la base, sont in t rodui tes pa r 

la tête dans les t rous d'une planche disposée ver t ica lement , et on 

observe l'inflexion produi le par leur propre poids . 

La part ie extér ieure de la bougie est de 21 cen t imèt res . Après une 

heure , clans une enceinte à 22°, on mesu re l'inflexion en mil l imètres . 

La paraffine composan t la bougie est d 'autant plus mauva i se que la 

flexion est plus g r a n d e . 

Dans le cas où les bougies sont d'une autre forme, on les r a m è n e 

d'abord à la forme indiquée. Pour cela, on les fond un peu au-dessus 

du point de solidification, on coule dans un moule chauffé, et on 

laisse refroidir j u squ ' à solidification, en p longeant le moule dans de 

l'eau à la t empéra tu re de la chambre . 

L'essai de flexion ne doit être fait qu 'au moins 6 heures après 

l 'extraction de fa bougie du moule, dont un séjour d'au moins 

3 heures dans la chambre d 'essais . 
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V I I . I t o u g i e s î l e p u r a f l i n e e t b o u g i e s d e c o m p o s i t i o n 

a. I l c l i n i t i o n . — Toutes les bougies de paraffine cont iennent une 

petite quant i té de s téar ine , 1—2 p . 1 0 0 , dans le but de faciliter le 

démoulage . Les bougies de composition sont celles qui cont iennent 

une propor t ion plus élevée de s téar ine (en règle géné ra le , un Liers de 

stéarine). Par suite de la forte addition de s téar ine , les bougies per

dent la t ransparence des bougies de paraffine, et p r e n n e n t l 'aspect 

des bougies de s téar ine de valeur plus élevée. L'addition de stéarine 

est constamment, contrôlée pendan t la fabrication, afin qu'elle reste 

comprise entre des l imites convenables . La limite inférieure est 

fixée par l 'apparition de la t ransparence du mélange , lorsque l 'addi

tion de s téar ine est trop faible ; la limite supér ieure est commandée 

par la différence de prix entre la paraffine et la s téarine. D'après 

KREY 1 , la teneur en s téar ine des bougies de composit ion peut varier 

de 2 — 3 p. 100, de la tète à la base ; cette différence provient , dit 

GR.\FE 2 , des couches à t empéra tu res différentes que l'on rencont re 

dans l 'eau de réfrigération, dans laquelle on plonge les bougies fon

dues pour les solidifier. 

Dans la fabrication des bougies de composition, on emploie une 

marque de paraffine inférieure, fondant vers 50". Lorsque la paraffine, 

ajoutée dans les bougies de composition, fond no tab lement a u - d e s 

sous de 49", on a affaire à une mauvaise quali té. 

Le point de fusion des mélanges de stéarine et de paraffine se 

t rouve , conformément à la loi de RAOULT, au-dessous du point de fu

sion moyen calculé. 

b. B o u g i e s à 1 a l c o o l . — Dans ces dernières années , on a livré au 

commerce des bougies offrant l 'aspect ex tér ieur des bougies de 

s téar ine blanches, bien que possédant une teneur en s téar ine nota

b lement plus faible que celle des bougies de composi t ion . Ce résul 

ta t est obtenu par addit ion d'alcool à la paraffine. L'alcool s 'évapore 

peu à peu, sur tout pendan t la combust ion, et les bougies dev iennen t 

de plus en plus t r anspa ren tes . 

1 liraunhohle, III, 109. 
2 Das bilumen rler Braunkohle, in Braunkohle, 1904, III. Jahrg. , 97-98. 
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c E x a m e n . — L'examen des bougies de composit ion comprend 

avant tout le dosage de l 'acide s léar ique (y compris l'acide pa lmi -

tique), lequel , on le sait, est l 'é lément le plus cher . Ce dosage 

s'effectue s implement par titrage de la mat ière en solution é thé ro -

alcoolique au moyen de la soude alcoolique normale décime. La te

neur en acide oléique ou isooléique (indice d'iode 90,1) s 'obtient par 

déterminat ion de l'indice d'iode (voy. Chap. III, Graisses, huiles et 

cires). La qualité est na ture l lement d 'autant meil leure que la teneur 

en acide oléique est plus faible. 

V I I I . C i r e î l e l i g n i t e ( M o n l a i i n n c l i s ) 

Les part ies b i tumineuses contenues dans le lignite sont, comme 

on La dit plus haut , moins complè tement exlractibles par la benzine 

ou le benzène , que par distillation sèche ; 40 à »0 p . 100 do ces ma

tières, parfois aussi jusqu ' à 90 p . 100, res ten t dans le charbon, avec 

le procédé par extract ion. Le point de fusion du bi tume extrai t est 

entre 70 et 80°, il est quelquefois plus élevé et quelquefois aussi 

beaucoup plus bas . D'après SCIIEITIIAUER \ le poinL de fusion du bi

tume dépend à la fois du dissolvant employé et de la naLure du 

charbon t ra i té . 

Le bi tume extrait consiste, d 'après HELL 4 , G. KRAEMER et SIMLKER 2 , 

en esters d'acides à poids moléculaires élevés, en acides l ibres, et 

combinaisons sulfurées. HUBXER 3 a t rouvé dans le b i t ume un com

posé cétonique C 1 6 l l : i ; ! 0. 

Par distillation sèche, le b i tume se décompose en hydroca rbures 

sa turés et non sa turés , en composés acides eL basiques, eau et acide 

carbonique , ainsi qu'il ressor t de la composit ion du goudron . 

PIAMDOHR 4 a d'abord cherché, en 1869 et 1878, à obtenir le b i tume 

en trai tant le lignite par la vapeur ; ce t ra i tement , trop coûleux, don

nait un mélange de goudron et de b i tume solide. C'est seu lement en 

1897 que E. v. ISOYEN 5 a repris , avec succès cette fois, l 'extraction du 

1 Angew. Chem., 1900, 'à'Mi. 
a Ber., 1902, p . 1.212. 
3 Inaugural Dissertation, H a l l e , 1903 . 
4 B r e v e t a l l e m a n d , n" 2 . 2 3 2 . 
à B reve t a l l e m a n d , n° 101 .373 , d u l B r j u i l l e t 1897. 
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b i tume , en trai tant le l ignite encore humide par la vapeu r sur 

chauffée, ou le lignite sec par des dissolvanLs. Le bi tume est t rans

formé en cire, de lignite, au m o y e n de distillations répétées avec de 

la vapeur surchaulFée à 230°. On obtient ainsi un produit b lanc, cris

tallisé, fondant au-dessus de 80°. 

La cire de lignite n'est j u squ ' à p résen t que peu r é p a n d u e dans le 

c o m m e r c e , et en peti tes quant i tés seu lement , c'est pou rquo i il 

n 'existe pas encore, pour cette mat iè re , de mé thode d'essai a y a n t 

fait ses p reuves . 

La cire de lignite brute est examinée comme la cire minéra le 

b ru te , au point de vue des impure tés mécan iques , du point de fusion 

et des additions é t rangères , au tan t que cela est possible d 'après les 

cons tan tes connues (voy. aussi, paraffine à bougies , p . 308 e t suiv.). 

Le produit purifié est examiné de la m ê m e man iè re au point de vue 

d e l à fusion et de la solidification, et des addit ions de mat ières é t r a n 

gè res . 

B. GOUDRON DE SCHISTE 

Les schistes que l'on distille ac tue l lement en Ecos;e donnent seu le 

m e n t de 8 à 14 p. 100 de goudron , tandis que le charbon de boghead 

traité an té r i eu rement en donnai t jusqu ' à 3o p. 100. Le schiste bi

tumineux de Messel donne 6—10 p. 100 de goudron . L'essai de dis

tillation s'effectue comme pour la houil le . 

Goudron lie schistes écossais Gomlron de Messel 

Distillatum huileux . . . . 
4 p. 100 

48 » 
12 » 
35 » 

4 p. 100 
50-55 » 
12-15 » 

33 » 

Indust r ie l lement , on distille avec de la vapeur surchauffée dans des 

co rnues vert icales, travail lant d 'une maniè re cont inue , du système 

IIEXDKRSON el JOUNG-BEILBY. Les gaz dégagés s en t brû lés sous les cor

nues avec les schistes de moindre va leur ou déjà t ransformés en 

coke, ils servent en outre pour l 'éclairage des ateliers et pour action-
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ner les mo teu r s . Les eaux distillées cont iennent 0.6 p. 100 d 'ammo

niaque et servent à la préparat ion du sulfate d ' ammonium ; à Messel, 

elles con t iennen t en out re de la pyrocatéchiue . 

Le goudron de schiste (densité = 0,830 — 0,900, point de fusion 

très variable) esl distillé de la m ê m e man iè re et dans les m ê m e s 

appareils que le goudron de lignite, mais sans épura l ion chimique 

préalable ; la dislillatïon a toujours lieu dans le vide, à Messel, r a r e 

ment en Ecosse. L'adjonction de vapeur d'eau pendant la distillation 

n 'al tère pas le goudron de schiste. Les huiles distillées sont sensible

men t les mômes que dans le cas du goudron de l ignite, elles sont 

traitées et examinées de la m ê m e façon. A Messel, la cristallisation 

de la paraffine s'effectue en agi tant cons tamment . On emploie par

tout pour obtenir la cristallisation un refroidissement artificiel, p ro

duit par des machines frigorifiques. 

C. GOUDRON DE TOURBE 

I . T e c h n o l o g i e 

Le grand déve loppement des tourbières a déjà donné naissance à un 

grand nombre de prob lèmes et de brevets se rappor tan t à une bonne 

utilisation des dépôts de tourbe. L'essentiel est tout d'abord d 'enlever 

économiquement , et d 'une manière indépendante de l 'état a tmosphé

rique, les 90 p. 100 d'eau contenus dans la tourbe, en réduisant en 

m ê m e temps son volume. Le procédé le plus économique pour ob

tenir ce résul ta t est la distillation en vase clos, avec utilisation des 

gaz pour sécher la tourbe. Après compress ion et séchage préalable, 

la tourbe peut se conserver dans des hangars ou se t ranspor ter , 

sans subir d 'al térations. Les aut res brevets relatifs au séchage sont 

la plupart trop compliqués et ne pe rmet ten t pas une diminution 

suffisante du volume de la tourbe . 

La distillation de la tourbe est poussée , soit jusqu ' à complète 

transformation en coke ,— ce dernier est alors utilisé en métal lurgie 

à la place du charbon de bois, — soit jusqu 'à une demi-carbonisat ion, 

de manière à obtenir un bon charbon de chauffage. Comme produits 

distillés on a 4 ou 2 p. 100 de goudron , 40 ou 36 p . 100 d 'eaux a m 

moniacales, 21 ou 12 p. 100 de gaz. 
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Le goudron de tourbe est traité par distillation, comme celui de 

l igni te , pour photogène , huile solaire, huile à gaz, paraffine et créo

sote . 

I I . A n a l y s e 

a. M*onr l ' e s s a i d e d i s t i l l a t i o n s è c h e au laboratoire, on distille un 

bon échantillon moyeu d'environ 0,5 k i logramme dans une cornue 

de fer. La teneur en cendres ne doit pas dépasser 6 à 8 p. 100. Comme 

pour le lignite, on prendra les 70 p. 100 du goudron obtenu comme 

r endemen t industr iel . 

Les eaux distillées, confo rmément à la position naturel le de la 

tourbe ent re le bois et le charbon, con t iennen t pr inc ipa lement de 

l ' ammoniaque , de l'alcool méthy l ique et de l'acide pyro l igneux. 

I). . a n a l y s e d e s e a u x u i i i i i i i m i n c a l e s . — \1 ammoniaque -est déter

minée par distillation avec la soude et absorption dans l'acide sulfu-

riqua demi normal et calculée en sulfate d ' ammonium ( 1 cent imètre 

cube d'acide demi no rma l = 0,333 g r a m m e de sulfate d ' ammonium) . 

U acide acétique est distillé après addit ion d'acide phosphor ique 

(1 cent imèt re cube de soude normale . 0,079 g r a m m e d'acétate de 

calcium). Valcool méthylique est dosé à l 'état d'iodure de mélhyle 

après plusieurs rectifications dans un appareil à colonne. 

La composit ion chimique des goudrons de schiste et de tourbe est, 

qual i tat ivement , très voisine de celle du goudron de lignite, mais 

elle en diffère beaucoup au point de vue quantitatif 

D. CIRE MINÉRALE (CÉRÉSIXE) 

I . O r i g i n e , p r o p r i é t é s e t c o m p o s i t i o n 

La cire minérale brute provient pr incipalement de Galicie, où on 

l'exploite dans des mines . Elle se présente sous forme d'une masse 

1 P r e s c r i p t i o n d u g o u v e r n e m e n t a n g l a i s , voy. M . KI.AH, Traité pratiqua des 

emplois chimiques du bois, é d i t i o n f r a n ç a i s e p a r L . GAUTIER , p . 3 0 4 . C H . DÉ

RANGER, P a r i s . 
2 Le g o u d r o n d e t o u r b e d o n n e e n m o y e n n e : h u i l e s l a m p a n t e s 1 0 — 2 0 , 

h u i l e s m o y e n n e s 1 0 — 2 0 , p a r a f f i n e 1—4- , c r é o s o t e 3 0 — 4 0 , c o k e et p e r t e s 

2 0 — 3 0 p . 1 0 0 . 
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cireuse noire, à surface te rne , d 'odeur faiblement b i tumineuse , à 

peine appréciable. Elle fond suivant la qualité, et suivant la t eneur 

en huiles, entre 60 et 85° ; elle est amorphe , con t ra i rement à la p a 

raffine. La partie principale de la cire minéra le est const i tuée par 

des carbures saLurés à poids moléculaires élevés O H 2 " - 2 , le reste 

comprend des carbures non saLurés et des substances oxydées colo

rées . 

I I . E p u r a t i o n 

La cire minérale bru te ou ozocérite est habi tuel lement purifiée 

par 20 p. 100 d'acide sulfurique concent ré , les huiles colorées sont 

ainsi él iminées, d'où une per te de poids de 20 p. 100 de la cire b ru te . 

La masse acide est ensuite purifiée au moyen du résidu char

bonneux provenant de la fabrication des pruss ia tes et on obtient 

une cire d'un j aune na ture l . Si l'on répè le l 'épurat ion en filtrant la 

cérésine au filtre-presse à chaud, on obtient un produi t blanc dont 

la valeur dépend de la couleur et du point de fusion. La cérésine 

qui reste dans le résidu charbonneux est extrai te par la benzine . 

I I I . E x a m e n d u r e n d e m e n t 

Le rendemen t au raffinage s'obtient, d 'après B. LACII \ en chauffant 

100 g r a m m e s de cire minéra le bru te avec 20 g r a m m e s d'acide su l 

furique fumant à 170 —180°, jusqu 'à cessation du dégagemen t d'acide 

sulfureux. Dans la d iminut ion de poids est comprise la perle-de cé

résine par volatilisation, car l'acide sulfurique a été complè tement 

util isé. On ajoute alors à la masse chaude 10 p. 100 de poudre d é 

colorante (résidus de la fabrication du pruss ia te , séchés à 140° e n 

viron) . Line part ie aliquole d e l à masse refroidie est traitée par la 

benzine dans l 'appareil de SOXHLET. La quant i té de l 'extrait benze-

nique correspond au rendement . 

I V . E a l s i l i c a l i o n s e t e s s a i 

La cire minérale et la cérésine sont des produits chers , ils servonl 

dans la fabrication des câbles, des cierges et des bougies de luxe, 

1 Chem. Ztg. 1883, 9, 105. 
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des rouleaux de calandres, eLc, aussi les addi t ionne- t -on fréquem

m e n t de paraffine, dont le prix est moindre . 

a. L a p r é s e n c e d e p a r a S l i n e est souvent difficile à reconnaî t re . 

1 . Une forte addition de paraffine se caractérise par une dimi

nut ion de la perte au raffinage pendan t le t ra i tement par l'acide 

sulfurique. 

2. La paraffine a un point de fanion plus bas que celui de la 

cérésine, en généra l 30 — 51°. pour les paraffines molles jusqu ' à 33°, 

pour les plus dures jusqu 'à 60°. La déterminat ion du point de fu

sion peut donc met t re sur la voie d 'une forte addition de paraffine. 

3. La cristallisation de la paraffine est souvent utilisée, comme 

m o y e n de distinction d'avec la cérésine, qui est amorphe . 

4. La densité de la paraffine (point de solidification : 44— 58°) est 

compris entre 0,807 et 0,915 à 13°, le point de fusion a u g m e n t e avec la 

densi té . L'ozokérite, qui fond ent re oO—82°, a, suivant le degré du 

point de fusion, une densité comprise ent re 0,912 et 0,943. La den 

sité pe rmet donc de tirer des conclusions sur la pure té . 

« . L e s a d d i t i o n s d e c o l o p h a n e sont caractér isées par épu i sement 

à l 'ébullition avec de l'alcool de 70 p . 1 0 0 . Les extra i ts alcooliques 

réunis sont filtrés après comple t refroidissement , et distillés afin 

d 'éliminer l 'alcool. Le résidu est séché à 110°—113°, jusqu 'à obten

tion d'un liquide clair et il est pesé . S'il existe en m ê m e temps des 

acides gras , l 'extrait obtenu avec de l'alcool à 70 p . 1 0 0 est, après 

distillation de l'alcool, traité d 'après la page 204. 

Cette mé thode peut servir éga lement à dé te rminer la colophane 
dans la paraffine. 

c . L e s r é s i d u s d u p é t r o l e L r u i et les résidus de distillation des 

huiles minérales se reconnaissent dans la cire minéra le , à ce que 

celle-ci, t rai tée par la benzine de péLrole donne lieu à d 'abondants 

dépôts d 'asphalte, qui sont solubles dans le benzène , et la solution 

benzénique évaporée laisse une laque noire brillante d'asphalte 

solide, tandis que la cire minéra le brute se dissout p resque complè-
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t ement dans la benzine ou en ne laissant qu 'un très faible résidu 

caractér is t ique ( impuretés mécaniques) . 

il . L e s a d d i t i o n s d e s u b s t a n c e s m i n é r a l e s comme le talc, le 

kaolin, le gypse , sont caractérisées eL doséespa r l e smél l iodes usuelles, 

soit après incinérat ion, soit dans le résidu insoluble dans l abenz ine . 

e . L e s a d d i t i o n s d e § t é a r i n e , d e p a l m i t i n e , d e e i r e d u « l a p o n , d e 

s u i f , e t e . sont dé te rminées par le procédé indiqué page 22i . 

f. l ' o i n t d e f u s i o n , p o i n t d e s o l i d i l i e a t i o n , p o i n t d e g o u t t e . — On les 

détermine comme pour la paraffine et d 'après la page 308. En 

règle généra le , on dé te rmine le point de fusion de la cérésine par 

la méthode du tube capillaire ; pour la cire minéra le bru te et dans 

les examens pour la douane , on prend le point de goul le . 
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CHAPITRE III 

G R A I S S E S S A P O N I F I A B L E S E T C I R E S 

A. GRAISSES ET HUILES VÉGÉTALES ET ANIMALES 

I . Technologie 

Les corps gras d'origine végétale ou animale ont des emplois 

ex t r êmemen t variés ; s'ils sont agréables au goût , on les utilise 

dans l 'a l imentat ion (huiles d'olives, de noix, d'oeillette, de soleil, 

d 'arachides, etc.) ; lorsqu'ils ne sont pas siccatifs, on les emploie 

comme lubrifiants (huile d'olives, de colza, de pieds de bœuf, etc.). 

Les huiles siccalives sont employées dans la fabrication du vernis , 

des pe in tures , etc. [ci, l'huile de lin tient la p remière place, mais 

dans la pe in ture à l'huile on utilise éga lement l 'huile de soleil et 

l 'huile (l 'œillette. Une huile siccative très est imée est l 'huile de bois 

de Chine, que l 'on extrait des graines de VAleuriles cordata. 

Les huiles qui servent à falsifier les huiles de gra issage végé

tales sont l 'huile de coton, l 'huile de sésame et les huiles siccatives 

c o m m e l'huile de lin, l 'huile de chèneviSjl 'huile de noix et l 'huile de 

soleil. 

Les huiles de poissons l égè remen t siccatives, sont des hui les pour 

machines ; l 'huile de spermacét i , une cire dite liquide, é tudiée plus 

loin, est un bon lubrifiant, non siccatif. 

Les /miles végétales se re t i ren t des graines ou des fruits écrasés, 

par expression à la presse hydraul ique , ou par extraction avec la ben

zine, le sulfure de carbone, elc. 
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Les huiles animales se p réparen t par fusion, avec ou sans vapeur 

d'eau, des organes contenant la graisse, et éga lement par extraction 

avec la benzine, etc. 

Les huiles p réparées par extraction sont géné ra l emen t moins 

pures que les huiles obtenues par fusion ou expression, parce que 

les dissolvants ent ra înent facilement des mat iè res colorantes et des 

rés ines . 

Ainsi, par exemple, la graisse d'os, dite à la benzine, re t i rée des 

vieux résidus d'os, est d 'une consistance plus épaisse et d 'une cou

leur plus foncée que la graisse d'os obtenue par expression. Cela 

tient à la présence, dans la p remière , de glycérides solides, de sa

vons calciques et d ' impure tés . Un grand nombre d'huiles sont utili

sées s implement après sout i rage de t 'huile éclaircie par le repos ou 

bien après avoir subi un raffinage (par exemple , l 'huile de l in) . 

D'autres huiles, en par t icul ier l 'huile de colza, doivent toujours s u 

bir une épurat ion avant leur emploi, dans le but d 'él iminer les m a 

tières é t rangères en solution dans l 'huile (résine, mat iè res colo

ran tes , géla l ineuses , odorantes , etc.). Cette épura t ion s'effectue 

géné ra l emen t par t ra i tement avec l'acide sulfurique, sout i rage de 

l 'huile claire et é l iminat ion de l'acide sulfurique par des lavages . 11 

est parfois nécessaire d 'él iminer les peti tes quant i tés d'acides gras 

libres que l'on rencont re dans les huiles bru tes , et qui peuven t 

nui re aux mécan ismes délicats. Ces huiles sont alors traitées par 

les quant i tés cor respondantes de composés alcalins (lessive caus 

t ique, solution de carbonate de soude, bouillie de magnés ie , etc.), 

que l'on élimine ensui te par décantat ion ou fillratiou sur de la 

mousse , etc. Les huiles d'os et de pieds, utilisées pour le graissage 

des chronomèt res , des mont res , des appareils enreg is t reurs , etc. , 

doivent être abso lument exemptes d'acides gras libres, lesquels 

corrodera ient facilement les fuis rouages de lai ton ou d'acier, et in 

fluenceraient ainsi fâcheusement le m o u v e m e n t de ces rouages . 

Le rancissement des graisses et des huiles est presque toujours 

en relation avec leur décomposit ion en acides gras libres et en p r o 

duits de dédoublement de la glycérine. De la glycérine libre ne se 

produit jamais dans cette décomposit ion, car elle subit mimédia te -

ment une transformation plus avancée . Les huiles riches en acides 

g ras , comme, par exemple , l 'huile d'olives rance, ne présen ten t ja-

HOI.DK. — Analyse des huiles. 21 
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mais de dépôts de g lycér ine , laquelle, on le sait, esL insoluble dans 

les hui les . La séparat ion des acides gras s'effectue avec une facilité 

particulière dans la graisse de palme, qui le plus souvent n 'est plus 

formée que d'acides gras l ibres . On admet que cette rapide décom

position est due à une action enzymat ique spéciale, comme cela se 

produi t déjà dans les g ra ines , et, d'après les recherches de CONNSTEIN, 

HOYER et WARTEMISEHG l, pour tous les corps gras mis en présence 

de graines de ricin et d'un acide soluble dans l 'eau. 

Différents au teurs , par exemple , A. SCIIMIDT 2, ont démont ré la for

ma t ion d 'aldéhydes et de cétones 3 pendan t le rancissement des corps 

g r a s . JORISSEN a t rouvé que le beurre , l 'huile d'olive et les huiles de 

foies de poissons, exposées à la lumière , donnen t lieu à la forma

tion de peroxyde d 'hydrogène *. L'huile de poisson, exposée à la lu

mière , ne donne plus la réaction caractér is t ique avec l'acide ni t r ique 

de densité 1 ,50. 

Dans le raffinage des huiles grasses par l 'acide sulfurique con

cent ré , un excès d'acide, si la durée de contacL est trop g rande ou la 

t empéra tu re trop élevée, peut décomposer une quanti té non nég l i 

geable d'huile en acides gras libres, acides gras sulfonés et glycé

r ine . Dans le t r a i t ement ul tér ieur par l 'eau, les acides sulfonés se 

scindent en acide sulfurique et en acides gras ; le p remier est éli

miné , mais les seconds res tent dans l'huile en g rande partie, comme 

le mon t r e la comparaison des quant i tés d'acides libres contenues dans 

les huiles brutes et raffinées. Cependant quelques huiles raffinées 

avec soin possèdent une t eneur en acides libres nulle ou inférieure 

à celle qui existe toujours dans les huiles b ru tes . 

Les huiles brutes de colza cont iennent r a r emen t moins de 0,7 p. 100 

et r a r emen t plus de 1,5 p . 100 d'acides gras libres (calculés en acide 

oléique). Les huiles de colza, raffinées avec soin, sont quelquefois à 

pen près exemptes d'acides gras l ibres, tandis que dans d 'autres on 

en t rouve jusqu 'à fi p . 100, par suite de la décomposit ion due à 

l'acide sulfurique ; dans les huiles brutes de coton, de pieds de 

' Berichte, 1902, 3 5 , 3988 . 
2 Anal. Chem., 1898, 3 7 , 3 0 1 . 
3 Q u e l ' on p e u t r e c h e r c h e r a u m o y e n d u c h l o r h y d r a t e d e p h é n y l è n p d i a -

m i n e d a n s le p r o d u i t do la d i s t i l l a t i o n à l a v a p e u r . 
4 Chem. Zlq , 1898 , 162 . 
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buc-uf etc. , la t eneur en acides libres alteinL 28 p. 100 et au-

dessus . 

D'autres corps servent à l 'épurat ion des huiles grasses , sans p r é 

sen te r l ' inconvénient de met t r e les acides gras en liberté ; ce sont les 

lessives de soude et de potasse , et les solutions de chlorure de zinc 

et d ' ammoniaque . 

Les substances odorantes, au tan t qu'elles p rov iennent des acides 

gras des huiles ranees ,sont él iminées par t r a i t ement avec des lessives 

de soude, etc. , ou par la vapeur . Ce dernier moyen ne réussi t pas 

pour lus huiles de poissons, de sorte que ju squ ' à p ré sen t on n 'a pas 

encore pu faire disparaî tre complè tement leur odeur caractér is t ique. 

Le b lanchiment des huiles s 'obtient, soit au moyen d 'agents 

oxydants (bichromate de potass ium et acide sulfurique ou cblorhy-

dr ique , pe rmangana t e de potass ium et acide sulfurique, peroxyde 

d 'hydrogène, etc.) ; soit par simple exposition à l 'air et au soleil 

(huiles d'os) ; soit aussi par t ra i tement avec le noir animal , avec une 

argile fine pulvérisée, ou un hydrosilicate d 'a luminium et de m a 

gnés ium (terre à foulon ou terre de Floride). 

Dans ces derniers temps, la terre à foulon a été employée avec 

succès pour le b lanchiment du suif, des huiles d'os, etc. Dans quelques 

cas, on emploie aussi l'acide sulfureux ou le bisulfite de sodium, qui 

détruisent la mat ière colorante par réduction. 

Le tableau XXXI donne quelques indications sur les part iculari tés 

que l'on rencont re dans la fabrication des principales huiles végé 

tales. 

I I . C o m p o s i t i o n e t s y n t h è s e d e s c o r p s g r a s 

a . C o n s t i t u t i o n d e s c o r p s g r a s ( g l y c è r i d e s s i m p l e s e t c o m p l e x e s ) . — 

On n o m m e corps gras végé taux et an imaux les esters glycériques 

des acides gras supér ieurs , sa tu rés ou non , que l'on rencont re 

dans les g ra ines , la pulpe des fruits, et dans le corps des an imaux . 

•Ces huiles et gra isses sont donc des combinaisons de g lycér ine , 

C 3H 3 (OH) 3, avec l'acide oléique, C : s H : "0=, l'acide s téar ique , C 1 8 H 3 e O \ 

l'acide palmit ique, C , 6 H 3 2 0 2 , l 'acide linolique, C l 8 H 3 -0 , l'acide l i no -

léique, C i S H 3 0 O 2 , etc., qui por ten t le nom génér ique de « glycè

r ides ». 
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La glycérine est combinée dans les graisses, soit an m ê m e acide, 

comme dans la t r is téar ine, G : i I l : ; (C 1 8 H 3 3 0 2 ) 3 , soit à p lusieurs acides, 

par exemple, sous forme d'oléodistéarine, C 3 IL(C ' 8 I i "0 ! ) (C 1 8 H 3 =0 2 ) 2 , 

dans la graisse inkani , ou d 'oléopalini tosléarine, C- 'H^C 1 8 ! ! 3 ^ 2 ) 

( C 1 6 H 3 , 0 2 ) ( C 1 8 H 3 3 0 2 ) , comme dans le sa indoux. 

Jusque dans ces dernières années , on a admis, d 'après les re

cherches de CIIEVREUL 1 et d 'autres , que les é léments const i tuants des 

corps gras étaient des triglycérides ou des mélanges de ces glycé-

rides, dans lesquels chaque res te glycérique est combiné à 3 m o l é 

cules d'un seul et m ê m e acide g ras . 

Dans les vieilles huiles, on t rouve éga lement des diglycérides; par 

exemple. REIMBR et WILL 2 ont t rouvé de la diérucéine, C ' H - X C ^ H ^ O 2 ) * 

O H , dans une vieille huile de colza. Ce composé a dû se former vra i 

semblablement par suite du dépôt d'acide érucéique pendan t le r an

cissement . 

J. BELL, pa r des observat ions indirectes, a admis la présence dans 

le beurre de vache d'un mélange de la formule : C a l l : i (C 4 H 7 0 2 ) ( C 1 G H 3 | 0 2 ) 

( C L S H 3 3 0 2 ) , ou oléo-palmito-butyrine, que A . - W . f k v T n et ROBERTSON 3 

ont ensui te isolé du beur re de vache. 

Plus tard, HEISE 4 a t rouvé l 'oléodistéarine, C 3 I P ( C 1 8 H 3 : i 0 5 ) 2 C ' F I H 3 3 0 2 , 

dans la graisse mkani , des gra ines de l 'arbre à beur re de l'Afrique 

orientale , Stearodendron Stuhlmanni ENGL. et dans le beur re du 

Garcinia indica Chois, dit beur re de Kokum. Les t ravaux de HEISE 

ont été confirmés par HENRIQEES et KUNNE ', dans leur é lude sur les 

combinaisons chloroiodées de ce glycéride. 

Enfin, HOLDE et STANGK c ont séparé de l 'huile d'olive un mé lange 

de glycérides,de la formule brute : C 3 H' ; (C , 8 H 3 3 0 2 ) ( C , 7 H 3 3 0 2 ) 2 ; une étude 

plus complète de l'acide heptadécylique, supposé exis tant dans ce 

glycéride, a mont ré que ce dernier n 'est en réali té qu 'un mé lange 

d'acide palmitique avec divers acides à poids moléculai res élevés, 

au moins jusqu ' à l'acide arachidique, C A ° H T 0 O 2 . Les recherches de 

1 Les corps gras d'origine animale. P a r i s , 1815-23, n o u v e l l e é d i t i o n , 1889. 
8 Bcrichtc, 1886, 19, 3320 . 
3 Journ. o/ Ihe Chem. Soc., 1889 . 
4 Arbeiten aus d. Kaiserl. Gesundheitsamt, 1896, 5 4 0 ; 1897 , 306. Chem. Revue, 

1899. 9 1 . 
5 Chem. Revue, 1899, Heft 3 . 
6 Ber., 1901 , 34, 2402. 
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1 Ber. 1 9 0 : i , X X X V I I I , 1 2 4 7 . 

* KLIMONT, Bar., 1 9 0 1 , X X X I V , 2 5 3 6 , e t FRITZWEILER, Arbeiten aus dem Kaiserl. 

Gesundheitamt, 1 9 0 1 , X V I I I , 3 7 1 . 
3 KREIS e t HAFNER, Her. 1 9 0 3 , X . X X V I , 2 7 G G . 

»AHSEN-, Ar ch. f. Hygiene, 1 9 0 2 , X L I I . 
5 Berichte, 1902, X X X V , 4307 . 
6 BERTIIKLOT, Ann. d. Chim. et de Plo/s. [3] I 8 ä i , XL1, 4 2 0 ; Chimie organique 

fondée sur la synthèse, P a r i s , 1900, I I . 

l ' a u t e u r 1 , celles de GÉRARD suc l'huile de datura , de N'ÔRDLINGER sur 

le beur re de palme, et de KREIS et HAFNER sur le saindoux, conduisent 

au même résultat , de sorte que l 'existence d'un acide margar ique 

na ture l , que CIIEVIU-XL croyait avoir t rouvé dans la graisse hu 

maine , doit être rayée de la science. De m ê m e , la présence dans les 

corps gras na ture ls d 'autres acides sa turés à nombre impair d 'atomes 

de carbone, comme l'acide C l 5 I l ' l 0 O 2 , paraî t très discutable. Il est plus 

vraisemblable d 'admet t re proviso i rement que les corps gras ne con

t iennent que des acides sa turés à nombre pair d 'a tomes de carbone. 

De m ê m e , les rares acides non sa turés , à n o m h r e impair d 'a tomes de 

carbone, t rouvés jusqu' ici , mér i te ra ien t un nouvel examen . 

On a t rouvé encore des mélanges de glycérides dans le heur ie de 

cacao 2 , dans le saindoux 3 , dans les suifs de mou ton et de bœuf '*. Les 

résul ta ts obtenus par KLIMONT et FRITZWEILER sont contradictoires , le 

premier a t rouvé 6 p. 1 0 0 d 'olcodistéarine dans le beurre de cacao, 

tandis que le second n 'en a pas t rouvé du tout . 

HOLDE 5 a mont ré que le point de solidification re la t ivement bas 

des corps gras l iquides, riches en acides gras peu fusibles (les acides 

palmit ique, s téarique et arachidique, par exemple, exis tent dans la 

propor t ion de lo p . 1 0 0 dans l 'huile d'olive solidifiable au-dessous 

de 0°) , est dû à la présence de glycérides mixtes . 

b. E , e s p r o p r i é t é s d e s d i f f é r e n t s a c i d e s g r a s qui en t ren t dans la 

composition des glycérides sont r é sumées dans le tableau XXXII. 

e . S y n t h è s e d e s c o r p s g r a s . — On prépare , par exemple, artifi

ciellement les mono-di- et t r i -s téarine, la palmil ine , etc. , en chauf

fant lés quant i tés cor respondantes de glycérine et d'acides gras 

l ibres, à de hautes t empéra tu res (à 2 0 0 - 2 6 0 ' , par exemple) , dans un 

tube scellé à la lampe Les mono et diglycérides G3fP(OH)2(OR) ou 
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C 3H 5OH(OR) 2 ont éLé préparés par KRAFFT 1 et GUTII 2 en chauffant 

les sels des acides gras avec de la chlorhydr ine . Les mono et digly-

cérides préparés dans cette synthèse , chauffés avec de l 'anhydride 

acétique, se t ransforment en triglycérides mixtes : C sH' ;OR(OC 2H 30)' 2 

et C 3H r j(OR) 2(C 2H 30). Les triglycérides purs s 'obtiennent, d 'après BER-

THELOT, en chauffant les mono et diglycérides avec les acides corres

pondants , ou bien, d 'après GUTII, PARTHEIL et v. YELSEN 3 , en chauffant 

la t r ibromhydrine avec les sels de sodium ou d 'argent des acides 

g ras . Récemment GHUX u a préparé les diglycérides en chauffant la 

glycérine disulfonée, C 3 H\OH,(OS0 3 H) 2 , avec des acides g ras en solu

tion sulfurique. 

On a encore obtenu des diglycérides mixtes en chauffant des 

mono et diglycérides avec des acides gras , par exemple , l 'oléo-dis-

téar lne en chauffant l'a-distéarine avec l'acide oléique. 

I I I . R e c h e r c h e s u r l a c o n s t i t u t i o n d e s m a t i è r e s g r n s s e s 

Les acides oléiques et r icinoléiques, qui sont l iquides, se t rans

forment sous l 'action de l'acide ni t reux en acides isomères solides : 

le p remier en acide élaïdique, point de fusion 44°,5 ; Je second en 

acide ricinélaïdique, point de fusion 33°. De m ê m e , la trioléine et la 

tr ir icinoléine l iquides subissent des t ransformations ana logues , 

d 'ordre stéréocliirnique, d 'après RARUCU "". 

CH 3 . (CD 2 ) 7 . Cil = CH 3 . (CH 2 ) 7 . CH 

Cil — (Cft 2) 7 — C0 2II C0 2JI — (CH 2) 7 — c i i 
AFME oléirjLie NORMAL AEIDO ÉLAÏDIQUE. 

C'est aussi sur la réaction précédente que repose le procédé indi

qué par FIXKENER pour l'essai de l 'huile d'olive et des au t res huiles 

non siccatives, riches en oléine. 

D'après E . MouNAni et E . SONCINI, une molécule d'acide oléique, 

dans le t ra i tement par l 'ozone, fixe 3 a tmes d 'oxygène ou une mo-

' Пег., 19ПЗ, XXXVI, 4339 . 
2 Zeus, für Biologie, XI.IV, N. 26, I, 78. 
3 Archiv, d. Pharm., 1900, CCCXXXV1II, 267 . 
4 Bei'., 190.'i, XXVIT, 2284. 
6 Ber., 1893, XXVII, 173. 
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lécule d'ozone. I.e produi t d'addition, G 1 8 H 3 l O \ se t ransforme par 

chauffage,, presque quant i ta t ivement , en une molécule d'acide 

n-capryl ique, et une d'acide cé t ique ,G 1 0 H s O : ' , c'est pourquoi la double 

liaison de l'acide oléique doit ê t re au milieu. L'acide l inolique, 

c o m m e l'acide oléique fiv.e 2 molécules d'ozone ' . 

lin au t re isomère de l'acide oléique est l'acide isooléique, qui se 

forme dans la distillation de la s téa r ine . 

La m ê m e relat ion s téréocbimique, qui existe entre l 'acide oléique 

et l'acide élaïclique, existe éga lement ent re les acides brassidique et 

érucique. 

' CM' — ( C I P ) S — C H CI13.(CH2)" — CH. 
Il et || 

CH — (CH 2) 9 — CÛ 2II CO'II.(CH 2) 9 — CH 
Acide cruciqje Acide brassicl.que. 

Les produi ts d 'oxydation qui se forment dans le t ra i t ement des 

acides oléiques, etc., par le p e r m a n g a n a t e de potasse en solution 

alcaline, seront décrits p . S39 ; ils servent à caractér iser ces 

acides -. 

ALBITZKY 3 , dans l 'oxydation des acides oléique et érucique par 

l'acide hypochloreux et la potasse caust ique ou par les persul-

fates, obtint , en solution acide, les m ê m e s dioxyacides fondant à 

90°,5—100°, qui se forment dans l 'oxydation de l'acide élaïdique 

ou brassidique par le pe rmangana te en l iqueur alcaline. Par oxy

dation de ces acides en l iqueur acide, on a obtenu les dioxy

acides avec point de fusion à 136°,5 ou à 131 —133°, qui se forment 

d 'autre part en solution alcaline, à part i r de l'acide oléique ou é r u 

cique. 

En solution neu t re ou faiblement alcaline, HOLDE et MARCUSSON 4 

ont p réparé , à par t i r de l'acide oléique, l'acide cé tooxys téa r ique , 

CH 3(CH 2) 7.CO.CHOH.(CH 2) 7-C0 2H, lequel, par oxydation avec l'acide 

ebromique et l'acide acét ique cristallisable, se transforme en acide 

s téaroxylique, CH=(CH 3) 7CO.CO(CTl 2) 7—C0 2H. 

1 Società chimica di Milano, in Chem. 7.tg., I90'j , 713 . 
2 SAYIZEFF, Journ. /'. prakt. Chem., '2], X X X I V , 304 et 3 1 3 . 

3 Journ. f. prakt. Chem., L X I , 03 , et Ber., 1900, X X X I I I , 2909 . 
4 Ber., 1903 , X X V I , 2657 . 
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I V . M o d i f i c a t i o n s d e s é l é m e n t s d e s c o r p s g r a s 

a . S o u s l ' a c t i o n d e l ' a i r . — Le ranc i ssement des corps gras , 

qui est géné ra l emen t accompagné d'une décomposit ion des glycé

m i e s avec appari t ion d'acides gras de faible poids moléculaire , a 

été men t ionné p récédemment (p. 321). L'acide oléique lu i -même, le 

principal const i tuant des huiles non siccatives, se modifie peu à l'air. 

SALKOWSKI dans de l'acide oléique pur conservé depuis des années , 

a t rouvé un acide cristallisé fondant à 48° . SENKOWSKI 2 , par déter 

minat ion des indices d'éLher, d 'acétyléther, d'iode, etc., a admis la 

présence dans cette substance, de quant i tés impor tan tes de s léaro-

laclone, d'acide oxystéar ique et seu lement de 32,1 p . 100 d'acide 

oléique. FAURIO.N 3 explique l ' abaissement de l 'indice d'iode de 

l'acide oléique, pr incipalement par suite d 'une polymérisat ion, sans 

avoir cependant isolé des espèces chimiques définies. 

b. M o d i f i c a t i o n s p h y s i o l o g i q u e s d e s c o r p s g r a s d a n s l e c o r p s d e s 

a n i m a u x . — De m ê m e que pour la formation des corps gras dans 

le corps des an imaux , les vues sur la résorpt ion des graisses absor

bées dans les a l iments , sont très d ivergentes . 

Sur le p remier point, on adme t aujourd 'hui que les hydra tes de 

carbone sont les pr incipaux é léments de la formation des corps 

gras ; une nour r i tu re formée d 'a lbumine ne donne pas lieu à la pro

duction de graisse . 

Sur le second point, J . MUNCK 1 pense que les graisses sont ré

sorbées telles quelles ou à l 'état de savon. E. PFLUGER avec la ma

jori té des au teurs , admet , au contraire , que les graisses sont d 'abord 

décomposées avant d'être résorbées , car on ne t rouve jamais d ' émul -

sion de graisses dans l ' intestin. V. HENRIQUES et C. HANSEN 6 con

firment les vues de PFLUGER : au moyen d'une al imentat ion formée 

de paraffine et de graisses, ils ont r e t rouvé la totalité de la paraffine 

1 Festsc'trift zum Virchow-Jubilaiïm, 1890, 19. 
! Ztschr. f. physiol. Chem., 1898 , 434 . 

» Zentralbl. f. Physiologie., XIV, 121 , e t Chem. centralbl, 1900, I I , 390. 

* Zentralbl. f. Physiologie, XIV, 1 2 1 , et Chem, Centralbl., 1900, I I , 300 . 

'Pfliigcrs Arch., I .XXXII , 303 , 23 /10 . 
5 Zentralbl. f. Physiologie, XIV, 313 . 
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dans les excreta , et établi la complète résorpt ion des gra isses . D'après 

HO.NIG, les graisses les plus faciles à digérer sont éga lement les plus 

facilement résorbées . LUUHIG a recherché s'il existe un rapport entre la 

vi tesse de saponification des graisses et leur digeslibililé ; il n 'a pas 

t rouvé de différence appréciable dans la vitesse de saponification du 

beur re , de la marga r ine , du saindoux, de l'huile de coton, de l 'huile 

de sésame, etc. , en employant le procédé de saponification à froid 

(p. 386). Si cette relat ion existe, il n 'y aurait aucune différence dans 

la digestibililé des corps gras p r écédemmen t n o m m é s '. 

Y . T h é o r i e d e l a s a p o i i l f l e a t i o n 

Les corps gras et les cires sont saponil iables par ebullition avec 

de la soude caust ique ; la réaction bien connue est expr imée par la 

formule suivante : 

C 3H r '(OR) 3 + 3Na Oil — G ; J1P(0H) 3 -i- 3ÏN'aOR, 

dans laquelle R représen te un radical acide, par exemple C l ! i H 3 i O, un 

résidu d 'acidepalmit ique.D'après les recherches physicochimiques in

directes de GEITEL 2 , le processus de la saponification doit s'effectuer en 

trois phases : une première molécule d'acide est d 'abord séparée du 

t r iglycér ide, puis une seconde, enfin une troisième. Par exemple , dans 

le cas de la t r ipalmit ine, C 3 I I ' ' (C 1 6 H S 1 0 2 ) 3 , il se forme success ivement 

d 'abord de la dipalmitine, C 3 I l 5 (C l e H 5 , 0 2 ) 2 OH, et ensu i tede la monopal-

mit ine, (C 3 R B )(C l s Il 3 1 O a )(OH) 2 . GEITEL admet également la présence de 

m o n o et diglycérides dans les huiles rances , par suite d 'une sapo

nification parliello due à l 'eau, ce qui concorde avec la présence 

de diérucéine dans l 'huile de colza, démont rée par REIMER ET W I L L 3 . 

LEWKOWITSCII 4 croit appor ter la preuve de cette théorie de la sapo

nification, en dé te rminan t l ' indice d'acétyle des corps gras par t ie l le

m e n t saponifiés, comme l'huile de coton et le suif ; et, dans la masse 

par t ie l lement acétylée, l 'indice de HEIINER (p. 391) et l'indice de sa

ponification. Il part très j u s t emen t de celte considération, que la t r i -

' Chem. Ztg., 1900, 647 . 
2 Journ. fur praktische Chem., 1897, LV, 417 et 429 , e t 1898, 11 
3 lier., 1886, 3320 

* Bcr . , 1900., XXXIII , 89 . 
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s t é a r i n e , C 3 H : ; ( C t 8 H 3 s 0 2 ) \ e t l'acide s t éa r iqueon t pour indice d'acétyle 0,-

et pour indice de IIEHNER 9 3 , 7 3 et 100, tandis que la monos téar ine 

et la distéarine ont pour indices d'acétyle 2 3 4 et 8 4 , 2 , 1 a monoacé ly l -

s téar ine , de la formule C 3H : i(OC 2H 30)(C 1 8H 3 3 0'-)', et la diacétylstéarine 

ont pour indices de HEH.NER 8o,3 et 6 1 , 2 , et il t rouve aussi dans un 

g rand n o m b r e de corps gras par t ie l lement saponifiés, qu'il a é tudiés , 

des indices d'acétyle de IIEHNER et de saponification,qui f réquemment 

se suivent dans le sens de la théorie de GEITEL. Mais ces constantes 

var ien t toujours d 'une façon si i r régul ière , que la p reuve de la théo

rie devrai t être établie sur des individuali tés bien définies, comme 

la tr ipalmitine et la t r i s téar ine . Les résul ta ts , opposés à ceLte théorie, 

ob tenue par BALBIANO 1 avec la t r ibenzoïne pure , et ceux de HENRIQUES 

(voy. plus loin) ne sont pas sans impor tance , car on ne peut les né

gliger, ma lgré les r écen tes objections de LEWKOWITSCH 2 , tant que ce 

dernier n ' aura pas confirmé la théorie de GEITEL par des résul ta ts 

exacts 3 . Récemment , Pl. FAXTO *, dans ses essais, non pas sur des 

coi'ps g ras , mais sur des glycér ides purs , a mon t r é que la saponifica

tion par les lessives aqueuses s'effectue avec 3 molécules KO 11 pour 

une molécule de tr iglycéride, c 'est-à-dire suivant l'idée de, BALBIANO. 

La saponification par degrés successifs n 'a pu être démont rée dans 

aucun cas. 

LSouis 5 , et plus tard KOSSEL et OBERMULLER 6 ont mont ré que les 

corps gras se saponifient complè tement à froid, au moyen de l'alcoo-

lale de sodium en solution é thérôe . i l se forme des é thers élhyliques 

des acides g ras comme produi ts in te rmédia i res . 

C 3 H 5 ( O R ) 3 -+- 3G'lP0iNa = 3C'I l E ONa + 3ROC 2 II 5 . 

Par l 'action de l 'eau, qui n 'est pas complè tement é l iminée, il se 

forme avec C sII 5ONa, de la glycérine et de la soude, cette dernière 

saponifie les esters é thyl iques . 

3C3H=ONa -t- 3 H 2 0 = 3 C ' H ! (OH)3 -+- 3>'aOH. 

1 lier., 1903, XXXVI , 1571 . 
2 Ber., 1903 , XXXVI , 17"» et 3766. 
3 Ber., 1904 , XXXVII , 1 5 5 . 
4 Monatsh. f. Chemie, XXV, 2 ! 9 à 928. 
5 Comptes rendus, XLV, 35 . 

« Zeitschr. f. physiol. Chem., 1 8 9 1 , XV, 3 2 1 , 3 3 0 . 
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U'après H. B U L L 1 l 'alcoolate de sodium seul, sans la présence d 'eau, 

ne peut saponifier les glycérides. >Ton seu lement la saponification, 

mais aussi la solubilité d a n a l ' é t h e r , est occasionnée par l 'addition 

d'eau. Dans la saponification, il se forme de l 'é lher éthylique et du 

glycérate de sod ium, insoluble dans l 'ôther sec. Par cette dernière 

réact ion, l ' au teur croit pouvoir dé te rminer aussi la g lycér ine dans 

les graisses ; il n 'a pu y arr iver dans la glycérine du c o m m e r c e . 

D'après HENRIQUES 2 , les graisses et la plupar t des cires en solu

tion dans l 'éther de pétrole sont complè tement saponifiées à froid 

par la soude alcoolique en 10 à 12 heures . 

Il se forme alors sans doute, comme produi ts in te rmédia i res , les 

esters ôLhyliques isolés par l ' auteur , d 'après les formules sui

vantes : 

C ; i H , j (C l s l I "0 2 ) 3

 + 3NaOH -r- 3C' JH5OH 
Oléina Alcool éthyliqun 

G : ,H f i(OII) : i + 3C1 SI11 :>02C2I1= -H - GINaOII 

= C 3 IP(01I) 3 -+- 3C 1 8 R 3 3 0 2 Na + 3C aH 3OH 
Savon sofîirjue Alrool étlnlique 

V I . M é t h o d e s s c i e n t i f i q u e s p o u r d é c o m p o s e r l e s c o r p s g r a s 

e n l e u r s é l é m e n t s . 

a . S é p a r a t i o n d e s a c i d e s je r a s s o l i d e s e t d e s a c i d e s g r a s l i q u i d e s . 

— 1. Procédé de Yarrentrap.— 11 repose sur la facile solubilité dans 

l 'éther des savons de plomb des acides gras non sa turés . 

Ou saponifie 3 g r a m m e s du corps gras avec 50 cent imètres cubes 

de potasse alcoolique ; la solution est acidifiée par l'acide acétique 

neutra l i sée exac tement avec la soude normale décime, et diluée avec 

50 cent imètres cubes d 'eau. On précipi te , les savons de plomb de 

celte dissolution en ajoutant très l en temen t un mélange bouillant 

de 30 cen t imè t res cubes de solution d 'acétate de plomb à 30 p . 100 

et 200 cent imèt res cubes d'eau. Après refroidissement, on sépare la 

solut ion claire des savons de plomb qui adhèrent à la paroi, et on 

lave complè tement les savons avec de l 'eau chaude. On sépare en

suite l 'eau le mieux possible ; le séchage des savons de plomb doit 

être évité, car ils s 'oxyderaient . 

1 Chem. Ztg., 1900, XXIV, 814 e t 8 4 5 . 

* Angcw. Ckem., 1898 , X, 697 . 
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On agile ensui te avec 1 5 0 cent imètres cubes d 'élher, d'abord à froid, 

puis à chaud, après un court chauffage au réfr igérant à reflux. Les sels 

de plomb des acides gras solides res tent insolubles, on filtre et on 

lave par décantat ion avec 3 0 cent imèt res cubes d 'é ther chaque fois, 

jusqu 'à ce qu 'une prise d'essai évaporée , puis décomposée par HC1 

é tendu, donne un acide gras solide et non hu i leux . L 'extra i t é lhéré 

jo int à l 'éther de lavage est agité avec un excès d'acide chlorhydri-

que étendu, on lave jusqu 'à élimination du plomb et des acides mi

né raux et on distille l 'éther. Cette dernière opérat ion doit se faire 

dans un couran t d 'hydrogène, si l 'on est en p résence d 'une forte 

propor t ion d'acides non sa turés . 

Afin de séparer les acides solides, les savons de plomb insolubles 

dans l 'éther sont chauffés, en agi tant f r équemment , avec de l'acide 

chlorhydrique non étendu et de la benzine, jusqu 'à ce que la solu

tion benzénique soit parfai tement l impide. Pour achever la décom

position, on agite encore deux fois avec de l'acide chlorhydr ique 

é tendu et chaud. On lave ensui te complètement j u s q u ' à él imination 

de l'acide minéra l , on distille l 'é ther et on pèse le rés idu. 

Dans ce procédé, les acides solides ne sont pas complè tement s é 

parés des acides l iquides. On a t te in t généra lement un état d 'équi

libre ; une part ie des acides l iquides reste avec les solides et inver

sement . Ainsi, les acides solides séparés de l 'huile d'olive, par celte 

mé thode , avaient un indice d'iode de 3 , 6 , ceux de l 'huile de Datura 

3 , 7 3 , ce qui correspond à 3 — 4 p . 1 0 0 d'acides l iquides. D'après 

PARTHEIL et FÉRIÉ la séparat ion n 'est pas quant i ta t ive , par suite de 

la formation de savons de plomb mixtes contenant des acides solides 

et liquides. Pour caractér iser la t eneur en acides l iquides, il faut 

toujours donner l'indice d'iode, à côté de la t eneur en acides solides. 

2 . D'après Farnsteiner. —Les savons de plomb de tous les acides, 

p réparés comme en i , sont dissous dans le benzène chaud ; la solu

tion est refroidie à 8 — 12°, ce qui amène la précipi tat ion p resque 

exclusive des savons de plomb des acides solides. Pour les avoir tout 

à fait purs , on répète trois fois cette cristall isation. D'après LEW-

KOWITSCII 2, ce procédé serait moins exact que celui de VARRENTRAPP. 

1 Arch., f., Pharmaz., 1903, nH2. 

' Analysis, I , 3 8 3 . 
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3. Séparation préparatoire de grandes quantités d'acides gras so

lides, leur teneur étant connue approximativement. — Les acides 

gras totaux, séparés de la man iè re habituelle, sont mis en solut ion 

dans l'alcool à 90 p. 100 (50 cent imètres cubes de dissolvant pour 

10 g r a m m e s d'acides gras) , et on précipite avec une quant i té insuf

fisante de solution alcoolique d 'acétate de p lomb, de man iè r e que 

seuls se forment les savons des acides solides, qui se précipi tent en 

premier . 

Pour séparer , les acides solides de l 'huile d'arachide (qui cont ient 

10 p. 100 environ d'acides saturés) , eu vue de l'essai pour acide 

arachidique, on emploie, par exemple , pour 10 g r a m m e s d'acides 

gras , 1 g r a m m e d'acétate de plomb, qui correspondrai t en réali té 

à 15 p. 100 d'acides gras. Le précipité est filtré à la t rompe, recris-

tallisé deux l'ois dans le benzène , et ensui te décomposé comme il 

est dit en 1. 

l i . D o s a g e d e l ' a c i d e s t é a r i q u e d a n s l e s m é l a n g e s d ' a c i d e s g r a s 1 . — 

Le procédé repose sur la solubilité des acides palmit ique, myr is t ique 

et oléique, etc. dans une solution alcoolique saturée à 0° d'acide 

s téar ique, qui ne dissout pas l'acide s téar ique. 

Dans un ballon de loO cent imèt res cubes avec réfrigérant à r e 

flux, on dissout 0,o g r a m m e des acides gras solides à examiner , ou 

5 g r a m m e s d'acides liquides, dans 100 cent imètres cubes de solu

tion alcoolique d'acide s téarique sa turée à 0 ° 2 . La solution est placée 

pendan t la nuit dans une glacière à double paroi , afin qu'elle se r e 

froidisse à 0°. Eulre la paroi de bois et le réservoir in tér ieur en zinc 

de la glacière, se trouve un intervalle rempli de laine et de sciure 

de bois ; entre les deux couvercles, on place un coussin de laine et 

de flanelle. Pour produire la cristallisation, le lendemain , on agile 

doucement le ballon dans l'eau glacée, et on le laisse encore 

1/2 heure dans l'eau à 0° 3 . 

1 O HEHNER e t C . - A . MJTCHELL, Tlœ anahjst. X X I , 3 1 6 . 

* La s o l u t i o n es t p r é p a r é e e n d i s s o l v a n t 3 g r a m m e s d ' a c i d e s t é a r i q u e d a n s 

1 l i t r e d ' a l c o o l c h a u d , o n r e f r o i d i t d a n s u n e g l a c i è r e à d o u b l e p a r o i p e n d a n t 

la n u i t et on fi l tre d a n s u n e n t o n n o i r à g l ace on e n e m p l o y a n t l e d i s p o s i t i f 

d e la f igure 117 o u d a n s l ' e n t o n n o i r à g l a c e de la f igure 12, p . 2G. 
5 C o m m e l ' a c ide s t é a r i q u e s é p a r é o b t u r e f a c i l e m e n t le f i l t re d e c o t o n , o n 

d o i t d i s p o s e r d ' u n e n t o n n o i r à g l a c e ifig. 12, p . 26) , q u ' o n r e f r o i d i t a v e c u n 

m é l a n g e de se l e t d e g l ace . 

HOLDS, — Analyse des huiles. 2 2 
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La solution alcoolique est alors enlevée à la t rompe aussi complè

tement que possible, pendan t que le ballon a (fig. 1 1 7 ) reste dans 

l'eau glacée. La cloche de l 'entonnoir aspira teur b, qui porte un 

filtre de coton fin, ne doit pas avoir plus de t> mil l imètres de d ia 

m è t r e . Le filtralum doit être clair. 

On lave le résidu 3 fois eu e m 

ployant à chaque fois 1 0 cen t imèt res 

cubes de solution alcoolique d'acide 

s téar ique sa turée , refroidie à 0 ° , et 

ensuite on le dissout dans l'alcool 

chaud avec les part icules qui adhè

ren t à l 'entonnoir et au t u b e ; on 

évapore l'alcool et on pèse le résidu 

dans une capsule ta rée . On re t ran

che du poids trouvé 0 , 0 0 3 g r a m m e 

pour tenir compte du liquide de la 

vage re tenu par les parois du ver re 

K g . 117. _ Appareil de Mitcheii et c t P a r 1 a c l d e b a n q u e cristallise. 
Ilehner pour- le dosage de l'acide \jQ p o n l t de fusion de l'acide S t é a r i -
stearique. 1 

que obtenu ne doit pas être au -des 

sous de 68°. Les acides gras é t rangers , volatils ou non, sa turés ou 

non sa turés , n' influent pas sur le résul tat L 

Ce procédé , d 'après H . KREIS et A . HAENER 2 , donne des résu l ta t s 

sens ib lement quanti tat ifs , lorsque la teneur des mélanges en acide 

sLéarique est au moins de 0 ,1 g r a m m e . Pour des t eneurs moindres , 

les résul tats sont inexacts, par suite de p h é n o m è n e s de sursa tura

t ion . 

c. C a r a c t é r i s a l i o n d e s a c i d e s l i q u i d e s o b t e n u s d ' a p r è s l a p a g e 3 3 5 . 

— On a parfois à dé te rminer la na ture et la propor t ion d'acides-

g r a s l iquides encore inconnus . Ou a géné ra l emen t affaire à l'acide 

olé ique, à l 'acide l inolique et à l'acide l inoléique. 

1 . Indice d'iode. — Lorsqu 'on est en présence d'acide oléique seu-

1 Ce la n ' a u r a i t n a t u r e l l e m e n t p a s l i e u avec d e s a c i d e s g r a s a y a n t u n p o i n t 

d e fus ion p l u s é levé q u e l ' a c i d e s t é a r i q u e , p a r e x e m p l e , a v e c l e s a c i d e s a r a -

c h i d i q u e , l i g n o c é r i q u e , e t c . 
2 '/Asclir. /'. Unters. d. Nahrungs-u. Gemtssm.', 103, 22 , 
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lement , ou d'acides encore moins sa tu rés , la déLerminalion de l'in

dice d'iode (v. p . 393) des acides liquides peuL donner d'utiles indi

cat ions. (Indices d'iode de l'acide oléique 90,07, de l'acide linoléique 

181,2, de l 'acide l inoléique 273,8.) 

2. Séparation d'après Hazura. — Le procédé de HAZURA 1, pour carac

tériser ces acides les uns à côté des aut res , repose sur l 'oxydation 

par le pe rmangana te de potasse en solution alcaline, qui donne dif

férents oxyacides gras caractér is t iques , possédant 2 g roupes h y -

droxyles à la place de chaque double liaison. 

Acide o l é i i j u Q C' !H3*(K : . . Acide dioiystéarique C ^ H ^ O H ^ O * 
(point de fusion 136°,5) 

Acide l inolique C 1 ( , H s 2 0 ' . . . . Acide sativique C ' H ^ O H I K ) 3 

(point de fusion 174°) 
Acide l inoléique O H i ^ O K . . . Acide Jinusinique C B H : J 0 (OII/ 'O 2 

(point de fusion 203—200°) 
Acide isolinoléique C , s H : i 0 O 2 . . . . Acide isolinusinique C W ^ O H ^ O * 

(point de fusion 173 — 175°J 

Ces oxyacides se dis t inguent n o t a m m e n t aussi pa r la manière 

différente dont ils se compor ten t vis-à-vis les dissolvants (eau 

eL élher) . 

Pratique de Foxydation. — On saponifie 30 g r a m m e s d'acides gras 

l iquides par 3fi cent imètres cubes de lessive de soude à 1,27, on 

étend ensui te la l iqueur avec de l 'eau, de maniè re à laire 2 l i lres. 

On laisse couler très len tement , dans cette soluLion, 2 l itres de per 

m a n g a n a t e de potasse à 1,5 p. 100, en agitant avec la turbine 

(dans le cas d'acides d'huiles de poissons, il est nécessaire de r e 

froidir). Après un repos de 10 minutes , on ajoute une solution 

aqueuse d'acide sulfureux, j u squ ' à dissolution complète du peroxyde 

de m a n g a n è s e . 

a . P r o d u i t s d ' o x y d a t i o n i n s o l u b l e s d a n s P e a u . — Le précipité pro

duit par la décomposit ion des savons par un acide minéra l peut 

contenir des acides gras non a t t aqués , de l 'acide dioxystéarique et 

de l'acide sat ivique. 

' Monalsch. f. Chemie, 1887, 147, 1 o6, 2 6 0 ; 1888, 180, 198, 469, 941, 9 4 7 ; 

1889, 190. 
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Les acides non oxydés encore contenus dans le précipité sont sé

parés des acides oxydés par dissolution dans la benzine légère 

(bouillant au-dessous de 5 0 ° ) , qui ne dissout pas les derniers . Les 

acides indissous sont trai tés par l 'élher (2 litres pour 2 0 g r a m m e s 

d'acides) à la t empéra tu re ordinaire . L'acide dioxysléar ique passe 

en solution, on le purifie par plusieurs cristallisations dans l'alcool 

à 96° ; l 'acide sativique reste insoluble, on le fait cristalliser dans 

l'eau chaude. Il reste quelquefois non dissoutes par l 'eau de pet i tes 

quanti tés d'acide dioxystéar ique. 

¡3. P r o d u i t s d ' o x y d a l i o n s o l u h l c s d a n s l ' e a u . — La l iqueur filtrée 

du précipité, qui peut contenir de l'acide l inusique ou isol inusique, 

est neutral isée par la potasse, puis évaporée ju squ ' à i / l 2 - i / u de son 

volume primitif et enfin acidifiée. Le précipité floconneux brun qui se 

forme en présence des acides précédents est traité par l 'é ther pour 

él iminer l'acide azélaïque et aut res produits d 'oxydation secondaires . 

On fait cristalliser dans l'alcool les acides insolubles . L 'examen m i 

croscopique indique s'il n'y a que de l'acide l inusique ou aussi de 

l'acide isolinusique. Le premier forme des tables rhombiques h e -

mièdres , le second cristallise en aiguilles. Pour séparer ces deux 

acides, on fait une cristallisation dans une petite quanti té d ' e a u ; 

l'acide isolinusique reste sur tout dans l'eau m è r e . 

Ce procédé ne permet qu 'une détermiuaLion approximat ive de la 

composit ion quantitative d'un mélange d'acides liquides, car une 

partie des acides est modifiée profondément . 

3 . Détermination des acides liquides au moyen des produits d'addi

tion bromes. •— D'après HAZURA HAIINER et MITCHELL 2 , ainsi que 

FAHNSTKUNEH 3 , les acides non salures sont caractér isâmes dans leur 

mélange par les réactions différentes qu'ils donnen t avec le b rome . 

On oblient en faisant agir un excès do brome sur : 

l'acide Jinoléique : l'acide bexabromostéar ique , p. de fusion 1 8 0 -181° , 

l 'acide isolinoléique : l'acide hexabromos téa r ique liquide, 

l'acide linolique : l'acide t é t rabromos léar ique , p. de fusion 1 1 3 - 1 1 4 ° , 

l 'acide oléique : l'acide d ibromostéar ique , l iquide. 

1 Monatsch. f. Chem., Ib87, 46J et 472 . 
! Anulyst 1898, 31.1. 
3 Zeltschr. Unters. dey Nahrungs-u. Genussmittel, 2899 , 1. 
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«. Bromuration d'après llehner et Milchell. — On dissout 0,3 gr . 

d'acides gras dans 10 cent imèt res cubes d 'acide acétique cristallisé. 

La solution est refroidie à + 5° et addi t ionnée de brome gout te à 

gout te , jusqu ' à coloration b rune pers is tante . La solution est aban

donnée pendant 3 heures au repos à la t e m p é r a t u r e de -+- 5°, puis 

elle est filtrée sur l 'amiante et lavée successivement avec de l'acide 

acétique cristallisable, de l'alcool et de l 'étber, en p r enan t chaque fois 

5 cent imètres cubes du dissolvant. La solution contient l'acide di-

brornosléar ique, la partie insoluble est formée d'un mé lange d'acides 

hexa et tétrabromodisLéarique. Ces derniers sont scellés, pesés et 

leur teneur en b rome est dé t e rminée . Comme d'après la théorie, 

r i i exab romure contient 63,32 p. 100 de b rome et le t é t r ab romure 

53,33 p . 100, on peut calculer la propor t ion de chaque acide à l'aide 

des équat ions suivantes : 

x -+ y — 100 

63, J>x u3,3f/ . 
1 0 0 " + 1 0 0 " ~~ ; 

x = 10 (B — 33,3), 

dans lesquelles x est la t eneur centésimale en b rome de f h e x a b r o -

m u r e , y la m ê m e teneur du té t rabromure , et B la t eneur centési

male en brome du mé lange brut des b r o m u r e s . 

Chaque g r a m m e d'acide hexabromosLéarique correspond à 0, 30(17 

g r a m m e s d'acide l inolique, chaque g r a m m e d'acide t e t r ab romos -

téar ique à 0,4660 d'acide l inol ique. 

p. Bromuration d'après Farnsteiner. — Pour caractér iser l'acide 

linolique à côté de l 'acide oléique, dans les mélanges exempts d'acide 

l inoléique, on dissout 1 g r a m m e d'acides dans 10 cent imètres cubes 

de chloroforme, et on ajoute à la t empéra tu re ordinaire environ 

1 g r a m m e de brome dissous dans 10 cent imètres cubes de chlo

roforme. Après un certain repos, on distille le dissolvant ; le résidu 

est repris par la benzine légère (bouillant à 35-68°), dans laquelle 

le d ibromure se dissout facilement, le t é t r a b r o m u r e très peu. Ce 

dernier peut être identifié par son point de fusion à 113-114°, et 

son poids moléculaire égal à 000. 

Ces deux procédés de b romura t ion aura ient besoin d'être vér i 

fiés. 
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V I I . D o s a g e «le I l i u i l c o u d e l a g r a i s s e d a n s l e s g r a i n e s , l e s 

t o u r t e a u x , e t c , 

On épuise, dans l 'appareil à extraction de SOXULET (fig. 118), pa r 

l'éLher de pélrole ou le té t rachlorure de carbone 

100 gr . de mat iè re broyée et sécliée à l 'a i r ; 

l 'opération est habi tuel lement te rminée au bout 

de 6 heures . Les mat iè res très riches en corps 

gras ou très muci lagineuses sont mélangées 

préa lablement avec le double de leur poids de 

sable calciné. 

Si l'on emploie l 'éther comme dissolvant , la 

matière pulvérisée doit tout d'abord être dessé

chée, les gra ines ou les tour teaux humides 

cédant facilement des mat iè res é t rangères à 

l 'éther. Les maLières qui con t iennen t des huiles 

siccatives, comme les gra ines ou les tour teaux 

de lin, doivent être desséchées avec grand soin, 

car ces huiles peuvent devenir insolubles si la 

t empéra ture de la dessiccation est trop élevée ou 

si celle-ci est trop pro longée . Lorsque l e séebage 

a été fait sans précaut ion, l 'extrait est souvent 

npare i l à coloré eu brun par les mat ières ré.-inifiées. 
; S u x l i l e t . 1 

L'extraction dans le soxhlet t e rminée , on 

filtre la solution s'il est nécessaire, on évapore le dissolvant et on 

pèse le résidu après séchage. Le tableau XXXI donne la r ichesse en 

corps gras do quelques graines (voy. aussi BENEDIKT-ULZER, p. 44 | ) . 

Fig. 11S. — A S 

ex t rac t ion de S u x l i l e t . 

V I I I . E x a m e n d e s c a r a c t è r e s e x t é r i e u r s d e s c o r p s g r a s . 

Les caractères extér ieurs ont ici une impor tance encore plus 

grande que dans les cas des huiles minérales p o u r apprécier la pu

reté des corps g ra s . 

a. C o u l e u r , t r a n s p a r e n c e e t fluorescence. — Les huiler- grasses 

brutes , non blanchies, examinées dans un tube à essais, sont colorées 

en j aune , vert , j a u n e b run ou brun foncé. La couleur de l 'huile de 

graines de coton varie parfois du brun foncé au noir ve rdâ l re . Les 
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huiles raffinées, su ivant le degré de raffinage et de b lanchiment , 

sont incolores ou j a u n e clair. Quelques échanti l lons d'huiles 

grasses , p u r e s , pa r exemple , d'huile d 'arachides j a u n e b run , p r é 

sentent u n e fluorescence bleuâtre , t rès net te sur les bords , pouvan t 

faire supposer , à tort , à une addit ion d'huile minéra le . En généra l , 

cependant , les huiles grasses ne sont pas fluorescentes. 

b. L a c o n s i s t a n c e des corps gras à la tempéra ture ordinaire , dé

pend de la t eneur en acides gras solides et l iquides, c'est-à-dire en 

leurs glycérides. Le suif, le saindoux, l'huile de palme, etc. , qui con

t iennent une impor tan te proport ion d'acides gras , sont solides ou 

demi solides, à la t empé ra tu re ordinaire . L'huile d'olives, l 'huile 

d ' amandes , l 'huile de lin, l 'huile de graines de coton, l'huile de ri

cin cont iennent pr incipalement des glycérides d'acides gras l iquides 

(acide oléique, l inolique, l inoléique, ricinique) et sont par suite li

quides à la t empéra tu re ordinaire . Les huiles l iquides qui contien

nen t une forte propor t ion d'acides gras , sous forme d 'é thers glycé-

r iques à point de fusion élevé ou à l'état l ibre, par exemple les 

huiles d'os ou d 'arachides d 'extraction, se solidifient facilement par 

un faible abaissement de t empéra tu re . Par cont re , une hui le , 

quoique re la t ivement riche en acides gras solides (acides palmit ique 

et s téar ique , etc), peut être liquide, si, comme c'est le cas pour 

l 'huile d 'olive, les acides gras sont combinés chacun à 1 ou 2 molé 

cules d'acide oléique à l 'état d 'esters glycériques mixtes fondant à 

une t empéra tu re pas trop haute ou très peu élevée. 

e . L ' o d e u r e t l a s a v e u r peuven t servir très souvent à caractér iser 

cer ta ines hui les . Les huiles de poisson se dis t inguent ainsi le plus 

ne t t emen t dans les au t res huiles. 

I n d é p e n d a m m e n t de la na tu re de l 'huile, son odeur et sa saveur va

r ient beaucoup avec le mode de préparat ion et l ' ancienneté . 

I X . E s s a i s p h y s i q u e s s i m p l e s . 

a . S o l u b i l i t é . — Toutes les hui les et gra issessont fac i lement solubles 

dans l 'éther éthyl ique, la benzine, le chloroforme, le sulfure de car

bone, et, à l 'exception de l 'huile de ricin, d a n s l ' é t h e r d e p é t r o l e e l l e s 

huiles minéra les . La plupar t des graisses se dissolvent peu dans l'al

cool absolu ; la solubilité augmen te avec la propor t ion des acides g ras 
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l ibres, lesquels sont t rès solubles clans l'alcool. Le beur re de pa lme, 

dont les acides gras sont souvent complè temen t mis en l iber té , est 

pa r suiLe facilement soluble clans l 'alcool. L'huile de ricin eL l'huile 

de pépins de raisin, m ê m e non décomposées en acides l ibres, sont 

facilement solubles dans l 'alcool. Les huiles et graisses, qui con

t i ennen t des glycémies d'acides gras à faible poids moléculaire, sont 

plus solubles dans l'alcool, c'est le cas pour l 'huile de dauphin et de 

marsou in , le beur re de coco et de vache, etc. La différence de solu

bilité des corps gras dans l'acide acétique cristallisable et l'alcool, 

sert éga lement pour les caractér iser . 

Les meil leurs dissolvants des corps gras^ mais aussi les plus chers , 

sont le chloroforme et le tétrachlorure de carbone, employés par les 

te intur iers-dégraisseurs pour l ' enlèvement des taches grasses sur les 

t issus. Récemment , on s'est beaucoup occupé de remplacer , dans 

l 'extraction des hui les , la benzine, le benzène, le sulfure de ca rbone , 

par le té t rachlorure de carbone ininflammable, mais ce de rn ie r at

taque peu à peu les mé taux , n o t a m m e n t le cuivre des appareils , et il 

est no tab lement plus lourd et plus cher que les au t res dissolvants. 

b . l » « n > i l e et c o e f f i c i e n t d e d i l a t a t i o n . — Le poids spécifique des 

huiles grasses oscille de 0 , 9 1 3 à 0 , 9 7 0 . Le poids spécifique le plus 

faible, 0 , 9 1 3 - 0 , 9 1 6 , appar t ient aux huiles non siccatives, c o m m e 

l'huile d'olive, l 'huile de pieds, et aussi aux huiles de crucifères, 

colza et mou ta rde . La densité croît r égu l i è remen t avec l ' indice 

d'iode. Les huiles de ricin, de coton et de pépins de rais in, parmi 

les huiles grasses l iquides, ont, par suite de leur composit ion spé 

ciale, la densité la plus élevée : 0 , 9 3 5 - 0 . 9 0 0 . 

Les acides gras ont comme poids spécifiques 0 , 9 2 0 - 0 , 0 7 0 . 

Tandis que le poids spécifique des cires liquides oscille ent re 

0 , 8 7 6 et 0 , 8 3 8 , celui des cires solides varie de 0 , 9 6 0 à 0 , 9 9 9 . 

La déterminat ion du poids spécifique des produits l iquides s'effec

tue d'après la page 1 1 3 et suivantes . Les graisses solides et les cires 

sont examinées d 'après la méthode de flottaison dans l'alcool ; ou à 

haute t empéra tu re (généra lement 1 0 0 ' ) à l 'aide de la balance de 

MOIIH, en uti l isant le dispositif de la figure 4 6 (page 1 1 9 ) . Le picno-

mèl re de SPREXGEL (flg. 4 3 , p . 1 1 9 ) est éga lement employé. 

Le coefficient de dilatation des huiles grasses , dont la connaissance 
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Tenipératiii'fl fin degrés e B n t i g r . 
10.0 à 
31,18 

lfl.n 5 
38, OS 

31.-18 a 
16, os 

46,9!) à 
61,27 

61,27 à 
77,80 

Moyenne en deiriés ccnligr. 20,7 28,,") 10,3 53.8 69,6 

Huila d'olive I 729 751 .779) 755 759 

Huile de colza rafïinée 73U 737 740 744 (7H| 

Huile d'olive II 7(J3 — 749 745 754 

Huiles d'arachides 772 746 751 756 

Huiles d'œillette 744 - 746 748 754 

Huiles de soleil 746 — 742 — 703 

c. P o i n t «le s o l i d i f i c a t i o n . — 1. Corps gras liquides. —Le point de 

solidification des huiles grasses se dé termine un iquement dans le tube 

à essais (voy. p. 172) et non dans le tube en U. Pour les huiles grasses , 

con t ra i rement aux huiles minéra les , on acLive généra lement la soli

dification en agi tant avec une baguet te do ver re . L'agitation doit se 

faire à peu près cont inuel lement ; sans cette précaut ion , les corps 

gras peuven t res ter liquides au -dessous de leur t empéra ture de so

lidification, et cela pendant des heures . 

On t rouvera les t empéra tu res de congélat ion des huiles grasses 

dans les tableaux XL à XLV. 

2. Corps gras solides. — Pour la différenciation des graisses, on 

dé te rmine plutôt la t empéra tu re de solidification des acides gras 

que celle des graisses e l les-mêmes. 

Le point de solidification ou titre est dé te rminé en Angleterre , en 

France et en Amérique presque exclusivement par le procédé ». 

a. P r o c é d é d e D a l i c a n . — On saponifie 100 g r a m m e s de graisse par 

la soude alcoolique (voy. p . 380 . Après volati l isation de l'alcool, on 

sépare les acides gras au moyen d'un acide minéra l , on les dépouille 

est nécessaire pour calculer la densi té , oscille entre 0,000729 et 

0,000772 (voy. le tableau suivant) . 

T A B L E A U X X X I I I 

Coefficient de dilatation des huiles végétales (x x 1 000 000) 
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de l 'eau, on les filtre chauds dans une capsule de porcelaine. Après 

•solidification, on les laisse pendant la nui t dans un exsiccateur . Les 

acides gras sont alors fondus au bain-raarie et coulés ju squ ' à mi-

hau t eu r dans un tube à essais de 16 cent imètres de long et de 

2,5 cent imèt res de la rge , placé dans le col d'un grand flacon (de 

2 litres environ) . On plonge, dans la masse fondue, un thermo

mè t re divisé en I/o de degré , de man iè re que le réservoir soit au 

cenLre des acides gras . Dès que la part ie inférieure commence à se 

solidifier, on agite avec le thermomètre , 3 fois de gauche à droite et 

inversement , et on observe a t t en t ivement le t he rmomèt re . La t em

péra tu re , que l'on note à intervalles rapprochés , baisse d'abord, 

mon te ensui te r ap idemen t et se main t ien t un instant au m a x i m u m , 

pour baisser de nouveau . Le dernier point est le point de solidifica

tion {(iier test). 

3 . P r o c é d é d e W o l f b a u e r , employé principalement en Autriche. — 

On saponifie 120 g r a m m e s de graisse avec 43 cent imètres cubes de 

lessive de potasse à 48 p. 100 ; les acides gras séparés de la manière 

habituelle sont séchés à 100" pendant 2 heures , la moindre trace 

d 'humidité peut en effet abaisser notablement le point de solidifica

tion. La masse fondue est coulée, jusqu 'à environ 1,3 cent imètre du 

bord, dans un tube à essais de lo cent imèt res de hau teu r sur 3,5 

cen t imèt res de large, main tenu dans un vase en verre au moyen 

d'nn bouchon. On agi te ensui te la masse jusqu 'à ce qu'elle devienne 

t rouble . A partir de ce moment , on observe le thermomètre , dont le 

degré m a x i m u m demeuré cons tant duran t quelques minutes est 

pris comme point de solidification. 

v P r o c é d é d e S l i u k o i r . (Voy. p . 309.) 

S. P r o c é d é d e F i i i k c n e r — Tandis que dans les méthodes p r é 

cédentes le point de solidification est dé te rminé après agitat ion de 

la masse , dans le procédé de FJXKENER, employé par la douane pour 

l'essai du suif, du sa indoux et des graisses pour bougies , il est pris 

sans agitation préalable de la masse . 

Si le point de fusion est au-dessous de 30", le produit est déclaré 

1 Mitt. a. d. Kgl. Techn. Vertswclisantallen, 1889, 27 . 
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analogue au s a i n d o u x ; en t re 30 et 43°, comme du suif; au-dessus 

de 4Ij°, c o m m e mat iè res à bougies . Cependant , le suif de p resse , dé

claré c o m m e tel, est taxé c o m m e suif, m ê m e avec un point de soli

dification à 50", s'il ne cont ient pas plus de o p. 100 d'acides l ib res . 

L'appareil de F l n k e n e r , r ep résen té p a r l a figure 110, se compose 

d 'une boîte rec tangula i re en bois, avec couvercle à 

cha rn iè res , et d'un ballon de verre de 49-31 mil l imè

tres de d iamètre , fermé par un the rmomèt re rodé ; 

il repose sur un suppor t de l iège, au milieu de la 

boîte. Un coule dans le ballon, j u squ ' au repère , 

150 g r a m m e s de la graisse ou des acides gras à 

examiner , ces corps é tant fondus en un liquide 

parfa i tement l impide (après la fusion, ils doivent 

encore être chauffés pendan t 10 minutes au moins 

dans une capsule en porcelaine non couver te , pla

cée sur un bain-marie bouillanl), on porte immédia

tement le ballon dans la caisse en raba t tan t le cou

vercle et, lorsque le t he rmomè t r e est descendu à 

30°, on note les t empéra tures de 2 en 2 minutes . 

Pour les graisses dures , le l l i e rmomèlre , au bout vig. 119. — Appa-
. . . , . , , , . reil de Finkener 

d un certain temps, baisse l en tement , reste un ins

tant s ta t ionnaire , mon te à nouveau , at teint un 

m a x i m u m et rebaisse. Le m a x i m u m est le point de 

solidification. 

Pour les grai* ;es molles, le thermomèt re baisse plus l en tement , au 

bout d 'un certain temps, puis reste stat ionnaire un instant , il baisse 

ensuiLe régul iè rement . La t empéra tu re observée pendant ce temps 

d 'arrêt est la t empéra ture de solidification. 

Dans les cas douteux, on ret ire le the rmomèt re , on place le ballon 

s u r l e bain-marie jusqu 'à fusion, et on recommence la dé terminat ion . 

On ne règle la température ambiante que lorsqu'elle est par trop 

éloignée de la tempéra ture normale de l ' appar tement . Le refroidis

sement de la masse fondue depuis 100° jusqu ' à 30° dure environ 

3/4 d 'heure . 

D'après tes essais de SUCKOKE ' , l e s points de solidification obtenus 

pour la détermi
nation du point 
de solidification 
des matières gras
ses. 

1 Chc.m. Tien., 1899, p. 12-13. 
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par les procédés de WOLFHAUER et de SIIUKOFF concordent bien entre 

e u x ; ceux qui sont ob tenus pai' le procédé de DALICAN sont un peu 

plus faibles, ainsi qu'il résul te des Latdeaux suivants (XXXIV et 

XXXV). 

LEWKOVITSCJI 1 fait r emarque r , avec raison, qu'il est moins néces 

saire de t rouver de nouvelles méthodes de déterminat ion du point 

de solidification, que de général iser l'emploi d 'une méLhode d é t e r 

minée . 

TABLEAU XXXIV TABLEAU XXXV 

Tilrv li'upri;? 

D.iiica H 
- — i 

Wolfba uer 

51,2 51,5 
45,5 

Graisse d'os américaine . . . 4 3 , 4 - 5 44,1 
43,1—2 43,8 
41,5 42,0 

Graisse d'os russe 41.1—2 41,7 
40,8—9 41,6 

Ti tre d après 

Wolfbaunr Scllukolf 

51,4 51,5 
45,5 45,5 
44,0 44,0 
43,8 43,8 
41,7 41,7 
41,6 41,6 

il . D é t e r m i n a t i o n î l e l ' i n d i c e d e r é f r a c t i o n . — Dans bien des cas, 

par exemple, dans la distinction des huiles de résines et des huiles 

minérales , l'indice de réfraction seul ou combiné à d 'aut res dé t e r 

minat ions , est un moyen précieux pour la caractér isat ion des 

huiles. 11 est facile à obtenir et avec peu de ma t i è re . 

Pour les produi ts liquides à la t empé ra tu re ordinai re , on emploie 

généra lement le réfractomètre d'AiniE 2 (fig. 120). Pour les mat ières 

solides à la t empéra tu re ordinaire , l 'appareil est modifié et pe rmet 

de chauffer le pr isme par un couran t d'eau chauffé à une t empéra ture 

constante (fig. 121). La figure 122 représente un réfractomètre spé 

cial pour l'essai du beurre (butf/roréfractomèlre), const ru i t par 

ZEISS, d 'Ièna. Dans ces trois appareils, on mesure l 'angle limite de 

réfraction totale d 'un faisceau lumineux . 

1. Maniement du réfractomètre, lecture de l'indice de réfraction 

1 Amdy&is, I, p. 197. 

- Construit par ZEISS , Iena. 
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2 gout tes du produi t à essayer sur la surface horizontale du pr isme 

fixe et on replace le p r i sme mobile dans son logement . On tire la 

lunet te et on l ' amène dans la position représen tée par la figure 120. 

On tourne l ' indicateur de manière à l ' amener au commencemen t du 

secteur g radué si tué à gauche de l 'appareil . On règle l 'éclairage au 

moyen du miroir et on met au point sur le double rét icule. On ma-

et de la dispersion. — On rel i re le réfraclomètre de l 'étui en le p r e 

nant par le pied et on le place de manière que le double pr isme soit 

dirigé vers l 'observateur . On ret i re l 'un des pr i smes en appuyant 

sur le ressort , et on le net toie avec g rand soin. On place 1 ou 
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n œ u v r e alors l ' indicateur l en tement vers la partie supér ieure , 

jusqu ' à ce que la part ie inférieure du champ , jusqu 'au point de 

cro isement du rét icule , devienne sombre . On te rmine la mise au 

point de la ligne de séparat ion des deux plages sombres et claires, 

au moyen de la vis micrométr ique qui se t rouve à droite de 

l 'appareil . 

L'indice de réfraction est lu sur le cercle g radué placé à g a u c h e ; 

au moyen d 'une loupe, on peut apprécier la qua t r ième décimale. 

On lit égalemenLla position du tambour placé à l 'extrémité de l 'ob

jectif, qui est mis en mouvemen t par la vis micrométr ique . 

On recommence la mise au point et la lecture après avoir tourné 

le tambour de 180° et on prend la moyenne des deux lectures . 

La lecture du secLeur g r adué donne imméd ia t emen t l'indice de 

réfraction iu de la mat iè re p o u r la lumière de la raie D de Fraunho-

fer et pour la t empé ra tu re à laquel le a lieu l 'expérience, tempéra

ture qu'il est nécessaire de no te r . Le coefficient de t empéra tu re 

pour les huiles et les graisses , la paraffine et la cérésine, etc. est 

en moyenne de — 0,0004 (c'est-à-dire que pour chaque accroisse

m e n t de t empéra tu re de 1% na d iminue d 'environ 0,0004), la lecture 

sur le tambour donne le nombre z, avec lequel, au moyen d 'une 

table livrée avec l 'appareil , on obtient la dispersion du l iquide. 

Pour z° >> 30, on por te ç avec le signe négatif dans le calcul. 

2. Nettoyage après l'usage. — Aussitôt après l 'opôral ion, on ne t 

toie les pr ismes avec un peu d'éther et on les essuie avec un linge 

fin Liés propre . 11 faut p rendre dans cette opérat ion de grandes p r é 

caut ions , car les pr i smes sont faits d 'un ve r re très t endre . Il est 

éga lement utile de placer en t re les deux pr i smes , une reuille de pa

pier à filtrer, lorsqu 'on ne se sert pas de l 'appareil . 

3. Réglage, du rèfraeiomètre. — La position de l ' index de l'indica

teur sur le secteur divisé est jus te lorsqu 'on obtient pour l'eau pure, 

à environ 18°, n _= 1,333 c o m m e moyenne de deux lectures ,ou bien 

lorsqu 'on obtient les indices exacts des plaques no rma les jointes à 

l 'appareil. Si l 'appareil venait à se dérégler , on ramènera i t l'index 

à sa place en m a n œ u v r a n t les deux vis placées à l 'extrémité de l'in

dicateur . Si le jeu de l 'index ne suffit pas, on peut tourner le pr isme 

fixe, en desserrant la vis dans le pied de l 'appareil . 
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Fig. 121. — Réfractomètre à température variable. 

métal l ique t raversée par un courant d'eau chaude , dont la t e m p é 

ra tu re est donnée par un t h e r m o m è t r e . La boîte méta l l ique est en 

4. Le réfractomètre à température variable (fig. 121) se d is t ingue 

du précédent en ce que les pr ismes sont enveloppés dans une boî te 
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deux par t ies reliées pa r une charnière , que l'on applique fo r tement 

l 'une sur l 'autre au moyen de la vis v. 

5. Le butyroréfractomètre (fig. 122) est ana logue au p récéden t 

comme construct ion. Cependant on ne lit pas l'indice de réfraction 

sur un cercle g radué , on dé te rmine s implement la position limite 

des plages éclairée eL sombre du champ au moyen d 'une division 

empir ique de 0 à 100, placée dans l 'oculaire. Dans les essais de 

beur re , de saindoux, e t c , on donne souvent le résul ta t direct de ceLte 

lecture (Se.-T.),mais on peut aussi avoir l 'indice de réfraction na cor

respondant , au moyen de la table suivante . 

TA H LEA U XXXVI 

Table des indices de réfraction 

.-T '- "i. 

0 1,4220 
5 1,4260 

10 1,4300 
15 1,4339 
20 1,4377 
25 1,4415 
30 1,4453 

8,0 
8,0 
7,8 
7,6 
7,6 

35 
40 
45 
50 
55 
60 

1,4488 
1,4524 
1,4559 
1,4593 
1,4626 
1,4659 
1,4591 

A„ 

7,2 
7,0 
6,8 
6,6 
6,6 
6,4 
6,4 

Sk.-T 1 

70 1,4723 
75 1,4754 
80 1,4783 
85 1,4812 
90 1,4840 
95 1,4868 

100 1,4895 

1 Sk.-T = divisions de l'échelle. 
2 A» — variations de n D en unités de la quatrième décimale, pour une division 

de la graduation. 

Cet appareil , très commode pour le beu r r e , ne convient pas pour 

la plupart des au t res mat ières , ses indications é tant très l imitées. 

Toutes les fois qu 'on aura à examiner d 'autres mat iè res avec le 

beur re , on aura recours au réfractomètre de AMIE à t empéra tu res 

variables et à secteur g radué ; son champ d'action est 6 fois plus 

g rand : raD = 1,3 à 1,7. 

Le tableau XXXVI permet na ture l lement de t ransformer inverse 

m e n t les indices de réfraction donnés par l 'appareil de AUBE, en divi-

visions du butyroréfractomètre de ZEISS. 

6. Dispositifs de chauffage. — Pour obtenir à une t empéra ture 
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Fig. 122. — Biityrorétïactomèlre du Zeise. 

On commence par rempl i r d'eau la chaudière , on ferme alors la 

pince à vis E et on amène le gaz à l'olive G, au moyen d'un tuyau en 

caoutchouc, puis on al lume le brû leur B. On règle l 'arrivée du gaz 

à l'aide de l 'écrou P, et on relie la chaudière au réfractomètre au 

m o y e n du tube de caoutchouc D. L'eau qui a circulé au tour des 

pr ismes est ensui te él iminée par l'olive E du réfractomètre (fig. 122). 

Si l'on ne dispose pas de condui te de gaz, on rempl i t le récipient C 

(fig. 123) d'eau à la t empéra tu re désirée et on le relie d i rec tement à 

HOLDE. — Analyse des huiles. 2 3 

constante l 'eau dest inée à chauffer .les pr i smes , on emploie l'un des 

dispositifs représentés par les figures 123 et 124. 

Le premier dispositif est le plus simple, il comprend une c h a u 

dière mun ie d 'un the rmomèt re y , d ' u n r égu la t eu r de t empéra tu re Su 

et d'un brû leur à gaz B; un tube de caoutchouc réuni t la chaudiè re 

au récipient C, placé à 0,3 — 1 mèt re a u - d e s s u s . 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



3 5 4 GRAISSES S A PONI FI AB LES ET CIRES 

l'olive D du réfraclomèlre (flg. 122). Dans les deux cas, on règle 

l 'écoulement de l'eau au moyt/.i de la pince à vis E, de maniè re que 

T e au ne sor te du réfractomètre qu'en u n mince filet. 

Le second dispositif est 

mieux approprié au but , mais 

il nécessi te une conduite 

d'eau ¡Tig. 124). 

L'eau s'écoule du réservoir 

A, s'échauffe dans le se rpen

tin de cuivre fJS, passe dans 

le réfractomètre lì, puis dans 

le réservoi r li. Les deux r é 

servoirs A et B, munis de 

t rop-pleins, ayant une diffé

rence de niveau cons tan te , i l 

en résulte une vitesse c o n s 

tante d 'écoulement de l 'eau 

et pai- suite un échaufTement 

régul ier . Jusqu 'à la tempéra

ture de 75°, un seul serpentin 

suffit, au delà de celte tem

péra tu re , il est nécessaire 

d'en disposer deux l 'un à 

côté de l ' aut re . 

On peu t obtenir facilement 

uue t empéra tu re quelconque 

en reglanL l a l l a m m e ; cepen

dant , si la t empéra tu re doit 

ê t re ma in t enue constante 

pendan t un Lrès long t emps , 

il est nécessaire d' intercaler 

Fig. 123.— Appareil pour le chauffage de l'eau 
nécessaire pour porter les matières g.asses 
à la température d'observation. 

un régu la teur de t empéra tu re sur la condui te de gaz. 

[Les réfraclomèlres employés en France pour l 'essai des mat ières 

grasses sont ceux de CH. FÉRY 1 et d'ÀMAGAT et F . JEAN. Le p remier 

de ces apparei ls fait connaître d i rec tement l'indice de réfraction vra i 

1 C o m p t e s r e n d u s , d é c e m b r e 1891 et j u i l l e t 1 8 9 Í . 
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Réfractomètre de. Cu. FÉRY '. •— La cuve con tenan t la mat iè re grasse 

il essayer est formée par un pr i sme creux d 'angle convenable , dont 

les faces a bel c d (fig. 12o, 1), éga lement pr i smat iques , mais placées 

de telle manière que l ' ensemble consti Lue un sys tème à faces pa-

1 C o n s t r u i t p a r P u . PKLLIN, à P a r i s . 
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ral lèlcs. Les trois pr ismes const i tuant ainsi la cuve à l iquides sont 

collés de façon à résister à l 'action de tous les dissolvants, et son t 

mon tés dans une garn i ture métal l ique por tan t deux fentes hor izon

tales de trois mil l imètres de hau teu r . La fente inférieure pe rme t aux 

rayons de passer par le fond de la cuve et de t raverser ainsi l ' en 

semble des trois prismes solides agissant c o m m e une lame à faces 

parallèles, ces trois pr ismes é tant const i tués par le m ê m e verre , qui 

(1, coupe horizontale ; 2, éche l l e ; 3, coupe verticale du collimateur.) 

est un crown résis tant parfai tement aux agen ts chimiques . La fente 

supér ieure pe rme t de recevoir les rayons qui t raversen t le liquide ; 

c'est à la hau t eu r de cetle fente que l'on doit disposer le réservoir du 

t he rmomèt re coudé /, porté par le couvercle en verre rodé de ce t te 

cuve. 

Celte p remiè re cuve est placée dans une seconde M N P Q ent ière

m e n t métal l ique, sauf les deux grands côtés M X et P Q bornés par 

des lentilles de compensat ion p lan-convexes , dont la face courbe est 

tournée vers l 'extér ieur . L'espace compris enlre les deux cuves doit 

être rempl i d 'eau, ce qui se fait facilement par un entonnoir e 

(flg. 126). 

Le réglage de l'appareil ainsi que toutes les mesures doivent être 

faits avec de l'eau entre les deux cuves. C'estla présence de ce l iquide, 

ne jouan t d'ailleurs aucun rôle optique dans les mesures , car il 

forme une double lame ci faces parallèles, qui assure la stabilité de 

la tempéra ture de la cuve centra le , et permet de l 'élever au degré 

désiré au moyen d'une petite lampe /, qui chauffe un the rmo-s iphon . 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



GRAISSES ET HUILES VEGETALES ET ANIMALES 3 3 7 

La cuve cenlrale qui déborde l égè remen t la cuve de chauffage est 

f e rmée par u n couvercle en verre rodé por tan t le t he rmomèt re t. La 

cuve extér ieure est munie d 'un couvercle métal l ique percé d 'une 

ouver tu re rec tangula i re , l ivrant passage à la cuve centra le . 

L 'ensemble de ces deux cuves , porLé par une glissière, peut se dé

placer perpendicula i rement à l 'axe opLique de l ' ins t rument déter

miné par la fente à réticule du col l imateur G et le réticule en croix 

Fig. 126. •— RéfYaclomètre de Ch. Féry ; vue d'ensemble. 

de Saint-André de la lunet te L. Ces deux rét icules sont mobiles au 

m o y e n des boutons b, V. Dans son m o u v e m e n t , la cuve extér ieure 

ent ra îne un vern ie r v et une loupe ï devant une échelle fixe, ce qui 

pe rme t d 'apprécier son déplacement à 3/100 de mil l imètre près , cor

r e spondan t \ 1/10000 d'indice. 

L'échelle est divisée de 1 ,33 à 1,59, ma i s pour p lus de simplici té, 

on n 'a indiqué que les deux premières décimales des indices. Chacune 

des grandes divisions qui vaut presque 4 mil l imètres est divisée en 

4 p a r t i e s . Chacune de ces subdivisions représen te 25/10,000 ou 0,002b. 

Le vern ier est l u i -même divisé en 25 part ies, dont la longueur totale 

représen te 24 des pet i tes divisions de l 'échelle. 

On lira donc, par exemple , de la façon suivante (fig. 125, 2) : 
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39 grandes divisions plus une petite va lant 0,0025, ce qui donne 

39,23. 

Plus ce qu 'on lit au vern ier ; dans l 'exemple, c'est la division 4 qui 

coïncide. 

L'indice est donc 1,3929. 

Pour régler l 'appareil et effectuer une dé terminat ion , on procède 

comme il su i t : La cuve centrale é tant en place et la cuve extér ieure 

remplie d'eau j u squ ' à un niveau supér ieur à celui du liquide à mesu

rer , pour être sûr d 'obtenir l 'uniformité de la t empéra tu re de ce de r 

nier , on ferme les deux cuves par leurs couvercles respectifs et on 

règle la hau teur du t h e r m o m è t r e de manière à ce que son réservoir 

soit visible par la fente supér ieure de la enve . 

On amène en coïncidence les repères de la fente d u col l imateur G 

au moyen du bouton b' (fig. 126), on fait m a r q u e r au vernier , au 

moyen du bouton B, l 'indice du verre de la cuve , indice qui sert de 

point de réglage et qui est gravé sur chaque appareil- L'indice du 

verre n 'est pas affecté par la t empéra ture ou tout au moins les va

riations ne por ten t que sur une décimale t rès éloignée de celle qu'on 

se propose d 'a t te indre. 

On me t au point, au m o y e n du t irage de l 'oculaire, le réticule en 

croix de Saint-André que por te la lunet te L, puis on obtient la mise 

au point du réticule vertical du coll imateur par la m a n œ u v r e du p i 

gnon P de la lune t t e . (L'appareil est éclairé par la lumière mono

chromat ique du sodium.) On fait enfin coïncider, par le bouton de 

réglage b de l 'oculaire, qu'il ne faudra pas loucher désormais , le 

rét icule vert ical avec le centre de la croix. 

Aucune paral laxe ne doit exis ter entre la croix de Saint-André et 

le réticule vert ical du col l imateur , quand on déplace l'œil près de 

l 'oculaire. 

L'appareil étant ainsi réglé, on ne devra plus se servir que du bou

ton B pour effectuer les mesures. Pour cela, on introdui t le l iquide 

dans la cuve centrale . Quand sa t empéra tu re , indiquée par le ther

m o m è t r e que l 'on y a plongé,es t bien s ta t ionnaire , ou tourne le bou

ton B, jusqu 'à ce qu 'une nouvel le image apparaisse dans le champ de 

la lune t te . Celte image est formée par les rayons qui ont t raversé la 

fente horizontale supérieure de la cuve centra le . On l 'amène en coïn

cidence avec le rét icule de la lune t te , comme on l'a fait pour l ' image 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



GRA1SS-ES ET HUILES VEGETALES ET ANIMALES 3 5 9 

de réglage du ver re d e l à cuve, et il ne reste plus qu'à lire Findice 

sur l'échelle de l'instrument. 

Les précaut ions suivantes doivent être pr ises , si on opère à u n e 

t empéra tu re supér ieu re à celle de l ' appar tement où l 'expérience est 

effectuée. La pet i te l ampe l est a l lumée, la flamme é tan t rég lée très 

pe t i t e ; le tube de laiton faisant tirage et auquel est brasé un tube 

de petit d iamètre en cuivre, et const i tuant un thermo-siphon^ 

s'échauffe rap idement et une circulation active dû liquide se produit . 

On suit la marche du the rmomèt re et on éteint la lampe quand la 

t empéra ture est de 0,o au-dessous de celle qu'on veut a t te indre . Le 

the rmomèt re continue alors à monte r très l en tement , puis devient 

s tat ionnaire avant de r e d e s c e n d r e ; c'est l ' instant que l'on choisit, 

pour effectuer la mesure , à ce m o m e n t , en effet, l 'équilibre ther

mique est complè tement établi entre les différents milieux t raversés 

par le rayon lumineux . ] 

[Oléoréfractomètre d'Amar/at et Jean. —L 'usage du réfractomèlre 

d ' Â M A G A T et F. JEAN, désigné sous le nom d 'oléoréfractomètre, est 

aussi très r épandu en France . 

Cet appareil \ d 'un m a n i e m e n t commode, est, comme il est dit 

plus haut , différentiel, c ' es t -à-d i re qu'il indique, non pas l'indice de 

réfraction vrai , comme le font les aut res ins t ruments décrits précé

demmen t , mais une différence de déviation par rappor t à une huile 

type, qui est l 'huile de pieds de mouton pure . Il offre l 'avantage 

d 'une g rande sensibilité et, en outre , il permet de chauffer et d 'ap

précier exac tement la t empéra tu re du liquide examiné . 

L'oléoréfractomètre se compose (fig. 127) de trois cuves circu

laires renfermant : la plus g rande , de l'eau ; l ' in termédiai re , l 'huile 

type ; la t rois ième, la mat iè re à essayer. Ces cuves sont percées de 

fenêtres garnies de glaces disposées de telle sorte que le rayon lu

mineux émis par la flamme extér ieure d 'un b rû leu r de BuNSExpasso 

success ivement par le coll imateur, puis par les cuves et enfin dans 

une lune t te , qui pe rme t d 'observer la déviation subie et dont on m e 

sure la va leur au moyen d'une échelle photographique à double gra-t 

duat ion arbi t ra i re , placée devant l'objectif à l ' intérieur de la lunette.. 

Pour faire une dé te rmina t ion avec cet appareil , i lfaut commencer 

par in t rodui re , à poste fixe, dans la flamme du bec BUNSEN, une na-, 

1 C o n s t r u i t p a r A . JOBIN, a P a r i s . 
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celle en plat ine, dans laquelle on place un peti t morceau de sel 

mar in fondu, de façon à avoir une flamme j a u n e et bril lante ; on 

peut m ê m e employer s implement un bec de gaz ordinaire . 

Le réglage de l 'appareil se fait à des t empéra tu res différentes, sui

vant que l'essai doit être effectué sur des huiles ou sur des graisses . 

Nous avons dit que l 'échelle photographique porte deux g r a d u a 

tions : l 'une, marquée OA, esL employée pour les huiles ; l 'autre , mar 

quée OB, est utilisée pour les graisses . 

Fig. 12/ . — Oléofractomètre d'Amagat et Jean. 

S'il s'agit d 'examiner une huile, me t t r e dans la cuve extér ieure de 

l 'eau à 22°, dont on main t ien t exac tement la t empéra ture à l 'aide 

d 'une petite lampe fixée sur le pied de l 'appareil et pouvan t se dé

placer ver t icalement , de façon à fournir, avec une m ê m e flamme, 

les quant i tés de chaleur différentes nécessaires pour le mainLien de 

cette t empéra tu re de 22°. 

D'autre par t , faire chauffer, dans une capsule de porcela ine , de 

l 'huile type, j u squ ' à ce que sa t empéra tu re soit à 22-24°; en verser 

success ivement dans la cuve médiane , qu 'on ferme par son obtura

teur dès que la t empéra tu re est à 22°, et dans la cuve centrale , puis 

placer le couvercle qui ferme tout l 'appareil . Deux the rmomèt r e s , 

qui se t rouven t l 'un dans la cuve à eau, l 'autre dans la plus petite 
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cuve , permet ten t de rendre l'eau homogène par agitat ion et de 

consta ter nue l 'ensemble est bien à 22° e x a c t e m e n t ; à ce momen t , 

approcher l'œil de l 'oculaire ; met tre la lunet te au point en déplaçant 

la part ie mobile, et, si l 'appareil est bien placé en lace et à h a u t e u r 

do la source lumineuse , on aperçoit un disque divisé en deux par-

lies : l 'une bri l lante, l 'autre noire ; la ligne qui sépare ces deux par

ties sert de repère ; l ' amener à coïncider exac tement avec le zéro de 

l 'échelle A, en p renan t dans chaque main l 'une des deux vis qui se 

t rouven t à l ' ext rémité du col l imateur et en les m a n œ u v r a n t en sens 

i n v e r s e ; après quoi, les b loquer dans celte dernière posi t ion. 

L'appareil est alors prê t à fonctionner. Ouvrir le robine t inférieur 

de la plus petite euve (cuve centrale) , de façon a. laisser échapper 

l 'huile type qu'elle renferme, et la remplacer par le produit à exami

ner , qui doit ê t re exac tement à 22° au m o m e n t de la lec ture . 11 est 

bon de rempl i r et de vider trois fois la cuve , de façon à la bien rin

cer ; la rempl i r à nouveau et observer à quelle division de l 'échelle A 

cor respond le repère dont il a été par lé . 

Pour les mat iè res grasses concrètes , l 'opérat ion s'effectue exacte

men t de la m ê m e façon, mais , dans ce cas, il faut ma in ten i r la tem

péra tu re dans tout l 'appareil à 4o° et faire le rég lage et la lec ture 

avec l'échelle B. Comme on a à lu t ter contre un r a y o n n e m e n t consi

dérable , il faut in t roduire à l 'origine, dans la cuve extér ieure , de 

l 'eau plus chaude (60-65°) et por ter à 47-48° la mat ière à observer 

avan t d e l à verser dans la c u v e ; pour le ne t toyage , il faut laver 

d 'abord avec une huile fluide quelconque, puis à l 'élher sulfurique. 

Il est toujours indispensable, avant de faire une observat ion, de 

s 'assurer que le ba in-mar ie et l 'huile à essayer sont bien, su ivant les 

c i rconstances, à 22° ou à 4o° exac tement , et d'agiter la mat iè re grasse 

avec le t he rmomèt re , afin de la rendre h o m o g è n e . Au m o m e n t de 

l 'observation, le the rmomèt re doit ê t re retiré de la cuve à hui le . 

L 'opérat ion terminée , on ouvre les robinets de v idange j u squ ' à 

él imination complète des l iquides. On essuie so igneusement l ' inté

r ieur de la cuve extér ieure ; on lave parfai tement à l 'é ther sulfurique 

les deux autres cuves, on les dessèche avec de l 'ouate et on place le 

couvercle de l 'appareil . 

Les huiles ou graisses dest inées à l ' examen optique doivent ê t re 

parfa i tement limpides ; on les obt ient en ce té l a t en les agitant avec 
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un peu de noir animal et en les filtrant sur du papier ou de l 'ouate . 

En out re , les indications étant faussées lorsque les produits sont 

acres ou acides, il faut avant l 'essai les faire bouillir au bain-marie 

à deux reprises différentes, et chaque fois avec 1/2 vol. d'alcool 

à 90", en prolongeant Féhullil ion pendan t deux ou trois minu tes . Au 

bout de ce temps , on ret ire du bain-marie et on agite v ivemen t ,pu i s 

on verse le tout dans un en tonnoi r à robinet , en touré d'un serpent in 

en plomb ou e n é t a i n , dans lequel circule de l 'eau chaude . On faci-

liLe de cette façon la séparat ion de l a mat iè re grasse dans l 'alcool, 

que l'on décante . Il ne reste plus ma in tenan t qu'à chasser les d e r 

nières traces d'alcool re tenues par l 'huile, en les chauffant au bain-

mar ie dans un ballon t raversé pa r un courant d'acide carbonique . 

Recherche des huiles végétales clans les graisses animales, saindoux 

et graisses analogues au moyen de l'oléore'fraclomêtre. — L'analyse 

chimique du saindoux, déjà assez délicate quand il s'agit s eu l emen t 

de conclure à la purelé ou à la falsification, se complique beaucoup 

lorsqu'i l est nécessaire de me l l r e en évidence la présence des huiles 

végéta les . Avec les saindoux purs graisse de porc, la difficulté de ta

bler sur des constantes fixes s 'explique par les différences de composi

tion que peuven t présenter les saindoux, selon la saison et selon qu'i ls 

ont été fabriqués avec tout ou part ie d e la graisse des a n i m a u x . Ils 

renferment , en effet, plus ou moins de glycérides concrets et cela suffit 

pour modifier sensiblement leurs caractères physiques et ch imiques . 

C'est cette considérat ion qui a engagé FERDINAND JEAN à rechercher le 

m o y e n de met t re en évidence l a présence d 'une huile végéta le quel

conque dans le sa indoux et dans les graisses similaires. Il a pensé 

qu 'en opéran t sur les acides g ras l iquides extraits de la gra isse , on 

obt iendrai t des indices plus constants , puisqu'i ls ne sera ient plu s in

fluencés p a r la présence des acides concrets et qu'il serait alors p o s 

s i b l e de déceleravec toute cer t i tude l a p résence des huiles végé ta les . 

Le procédé a u q u e l FERDINAND JEAN s 'est a r rê té est l e su ivant : 

Pour s é p a r e T les acides gras l iquides, on saponifie, su ivant le p r o 

cédé employé pour le ti trage des suifs, 50 g r a m m e s du sa indoux à 

analyser . Le savon sodique est décomposé par l'acide chlorhydrique, 

les acides gras sont passés dans une b o u l e à décantat ion, où ils sont 

lavés à l 'eau chaude, puis introdui ts dans un b a l l o n avec 220 c e n t i -
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m è t r e s cubes de sulfure de carbone et 8 à 10 g r a m m e s d 'oxyde de 

zinc. On agite f réquemment pour faciliter la formation des sels de 

zinc, et l'on filtre. 

On a en solution, à l 'état de sels de zinc, les acides gras l iquides. 

Après avoir chassé le sulfure de carbone par distillation, le résidu 

est décomposé par l'acide chlorhydrique, et les acides gras mis en 

l iberté , bien lavés à l'eau chaude, sont desséchés à l 'étuve à 120°, puis 

examinés à l 'oléoréfraclomètre à la tempéra ture de 45°, à l 'échelle OB 

de l ' ins t rument . 

La déviaLion optique donne des résultats si nets que l'essai d 'un 

saindoux peut se borner à l ' examen de l 'oléoréfractomètre : 1° De la 

graisse bru te ; 2° De ses acides gras liquides, et cet e x a m e n suffit p o u r 

me t t r e en évidence la présence des huiles végétales , m ê m e s'il y a eu 

en m ê m e temps addit ion de graisses animales . On peu t toutefois 

corroborer l ' examen optique p a r l a dé terminat ion de l 'indice d'iode 

comme l'a indiqué H A L T O E N et par la quanti té de potasse nécessai re 

pour sa turer un g r a m m e des acides gras l iquidesdissous dans l 'alcool. 

Dans le tableau suivant sont résumés les résul ta ts obtenus en 

opérant sur des saindoux purs et des saindoux mé langés . 

DEGRÉS À L'OLÉORÉFRAETOMÈTRE 
!m!:rio D'IODE 

'L'APRÈS 
HALPHEN 

POIRBBFL 
I 150 — ECIIELLE O B 

!m!:rio D'IODE 
'L'APRÈS 

HALPHEN NÉCESSAIRE 

ECHANTILLONS _ POUR 
SATURER 1 e:r. 

L'ACIDE RRRAS 
CORPS NEUTRE 

ACIILES R̂AS 

LIFÏLLI li(ÎS 
ACIDES ÇRAS 

LIQUIILES 
t IQNIDE (NIGR.) 

— 12,5 30 Gl p. 100 190 
— 12,5 — 30 — 191,2 
— 13 30 — 191 
— 17 32 — — 
— 34 » 75 p. 100 — 

Margarine de coton. . . + 25 • 20 — — 
+ 20 + 10 129 p. 100 186,6 
| 18 — 18 170,5 

+ i — 15 - 175,6 

Saindoux + 20 p. 100 h. arachides . — 8 — 23 186 

» » h. sésame . — 20 180 

» » li. de coton — 6 — — — 
» 50 p. 100 suif 32 — 200 

Saindoux 40, suif 40, huile coton 20 . — 6 — 24 — 189,4 
Steam lard 60, SUIF 15, huile arach. 25. — 8 » — — 
Saind. 00, suif mout. 25, h. arach. 15. — I:Î — 22 — 
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Ou voit que la déviation optique normale du sa indoux pur est 
de 12°,5 et qu'elle est de 30° pour les acides gras l iquides et que 
1 g r a m m e de ces acides est saturé par 190-191 КНЧ). Une addit ion 
de s téar ine de lard ou de saindoux pressé augmen te un peu la d é 

viation de la mat ière b ru te , mais les acides gras l iquides fournissent 

la déviation normale 30 et sont sa turés par 190-191 KH 2 0. Quelle que 

soit la teneur du sa indoux en s téar ine de lard, les acides gras 

l iquides dévient de 30". Si la déviat ion gauche est augmen tée par-

suite d'une addition de graisse animale , la déviation des acides gras 

sera un peu plus forte que — 30° et le chiffre de sa tura t ion supér ieur 

à 190191; l ' augmenta t ion de la déviation brute ne pour ra donc ê t re 

a t t r ibuée à une addit ion de saindoux pressé ou steam lard, mais bien 

à une addition de graisses animales . Une déviat ion inférieure à 12°,3 

p o u r la mat ière brûle et à — 30' pour les acides gras l iquides indique 

la présence d 'une huile végéta le et dans ce cas le chiffre de sa tura

tion est inférieur à 190°. S'il y a eu addit ion concomitante d é g r a i s s e 

animale et d'huiles végétales dans un saindoux, la déviation pour la 

mat iè re b ru te pour ra être inférieure ou supér ieure à — 12°,o, su i 

vant les proport ions d'huile et de graisses animales ; mais la dévia

tion fournie par les acides gras liquides sera toujours inférieure à 

— 30° et le chiffre de saturat ion se rapprochera de 190°, ou lui sera 

•supérieur, si la propor t ion d'huile est forte pa r rappor t à la gra isse 

animale ajoutée. 

Les différentes huiles et graisses , examinées à l 'oléoréfrac-

tomèt re , p roduisent , d 'après G. HALPHEN les déviations, sui

van t e s . 

1. Huiles (Echelle OA) 

H L I L K S V E G E T A L E S 

+ 43 à + 53 
+ 35 à + 30 
+ 12 
+ 30 à + 32 
+ 29 à + 29,5 

1 Revue de chimie pure et appliquée, IV, 183 (1901). 
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Huile de ravison + 2 5 
» de maïs - ( -23 
H de coton + 20 
» de faine -f- 18 à + 19 
» de navette + 1 8 
» ' de colza + 17 k + 18 
» de sésame . . . + 17 à 18 
» d'amandes -|- 6 

a | » d'arachide -f 3,5 
» d'olives + l à + 2 

Huile de ricin + 43 à + 47 
» de crotoii + 25 à + 42 

HUILES D'ANIMAUX 

Huile de poisson du Japon + 50 à + 53 
» du foie de morue + 42 h + 50 
» de poisson + '-'̂  
» de phoque + 3 7 
» da foie de requin + ¡20 à + 30,5 
» de baleine + 18 k + 30 
» de pieds de bœuf + 6 — 4 
» de pieds de mouton + " 

» de cheval + 0 k — 6 

» de lard - 5 j * ~ 6 

» de suif ^ 
» de spermacdti Il,5 

II. Graisses (Echelle OR) 

Margarine de coton + 2 5 
Suif de cheval — 5 

Saindoux ~~ 
Oléomargarine — 15 a — 19 
Suifs (bœuf, veau et mouton) — 16 à — 20 
Margarine barattée — 16 à — 18 
Beurre de cacao ^ 
Beurre de vache 30 
Huile de palme ^9 
Huile de coco alimentaire J ' 4 

Coprah 

Voici, d 'après des déterminat ions plus récentes , les déviations à 

l 'oléoréfractomètre produi tes par les principales huiles et gra isses , 

avec l 'indication de leur densité et de leur acidité. 
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D é v i a t i o n à l ' o l é o r é f r a c t o i u è t r e d e s p r i n c i p a l e s h u i l e s 

e t d e s p r i n c i p a l e s g r a i s s e s e t h u i l e s c o n c r è t e s . 

I. — Huiles 

Echelle OA. Température 22° C. 

Déviations de rimile 

Noma des huiles Aridité Observations 

brute pu •ilice 

Amandes douces type. 9 1 7 7 » + 6 _ 6 
» pharmaceutique . 9 ISO l s -L 6 
» + 20 n/o pavot. . . » + 14 » 

» > . . . » + 16 16 ['"raviiléc avni". pavot. 

» provenance inconnue. 
» pharmaceutique . 

» + 9 Fraudée avec huile coton. » provenance inconnue. 
» pharmaceutique . 9198 3,3 + s — 6 

» 21) ° / 0 coton. » + 13 » 

9167 + 3,5 1- 3,5 
» + 3,5 _ 4,5 Le traitement par l'alcool aug4,5 

mente la tiéviation des ara

chides. 

9187 4,4 + i + 4 5 
9170 8,0 + 5 + 6,5 

» riifisque (la Félieie) . 9 104 1,7 + 3,5 •r 3,5 
» du commerce . . . 9219 2,9 + 15 » Fraudée. 

» 16,8 + 14 Fraudée. 

» 12,2 + 18 + 17,5 
6,0 + 46 » Fraudée. 

» » 9205 7,0 + fit) Fraudée résine. 

924 9,4 + 21 
4,0 + 31 1 31 La déviation normale pour l'huile 4,0 

de baleine psrait tHre de •}$ 

à 31°. L'buile examinée n'étant 

pis d'n n H nul fienli IM tè abso

lut*, la déviation est à con-

ti ùler. 

— G,<i + 28,5 + 27,5 
Q24 6,2 + 30,5 » 

» pôle Sud 923 6,4 + 30,5 
9163 » 6 à 4 Griguet Leroy (type). Déviation 

normal-, ¡3 à 4\ 

» » inconnu. . » + 6,5 Huile brute G, deetcarinée 4. 

» tibias de bœuf . . . . Ht — 16 » La déviation normale des huiles 

de pieds de bœuf est de '2 

pour les huiles destéarinées et 

•1 pour les Huiles NON clarifiées. 

» pieds, destéarinée . — 3,5 » 

9163 * - 4 
» — 4 » 

+ 32 
» » + 4 » 

0 258 13,8 + 30 — 30 Déviation NORMAL R 30 -F- 32' • 

9254 6,0 + 34 — 32 
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I. —• Huiles (suite; 

Echelle OA. Température 22« C. 

Lté viati ans ilo rimile 

Noms bulles Densité Acidité 

Ijru Le, puri(¡¿e 

GbFervations 

Cheval (de pieda de) . . . . _ — 12 
» blanche Coleinan . . 9205 i - 13 
» pieds prime ambrée. . 9202 — 13 » Déviation normale — 13 — ][] 

» sabots cheval jaune . 9225 » — G 

920 » — 5 
» » + « » 

Colza (laboratoire type) . . . — — + 18 f 18 
9147 4,6 -;• 17,5 » 

9142 0,6 4- 16,5 
— 1 + 1 8 , 5 » 

— 1,3 + 16 + 18,5 
» de Cawonpoore . . — 1 + 17,5 » 

9156 11,6 •I- ! ~ , 5 4- 18 Colza, î '.iré déviation 17 à -\ -18-. 
— 7,6 - - 18,5 4- 18 

9141 1,9 -L 21 + 18 
5,6 - 17,5 + 18 

» Pas-de-Calais fl) . . . — — -r 17,5 — 
— + 18 — 

» huilerie de Fècamp 9142 0,6 18 4 18 
» Pas-de-Calais (2) 9 155 » - 17,5 » 

Coton (blanche) . . 9249 0,4 - 20 » 

9250 o,:i 4- 20 
» provenance inconnue l . » + 12 » 

Faine provenance iaconnue A. 9206 > 16,5 
» » B. 920 » + 13 

Japon (huile poisson du). 9297 » J- 53 
» » . . . 9312 » 4- 50 0 

Lin type Laboratoire . . . . 
9335 1,5 

+ 53 
— 54,5 

+ 54 Après légère épuration 

» » • 9315 2,6 + 48 r AS 

6 -4- 515 + 53 La déviation des huiles île lin + 
épurées et décolorées e*• t de 

» 20 p. 100 huile de sësinc . « 4- <S7 
4- 4W. 

9345 4- 53 » 

« 20 p. 100 chenevis . . . » 4- 47 » 

» » + 54 » 

» 20 p. 100 IL Boghcad . . » - 47 >•> 

» » —5 à - 6 » 

.9165 - 14,5 » Fraudée coton. 
Maïs René Colette lype . 9232 3 -i- 23 — ItcLiràe des gruatis. 

45 — 3 — Krauriée avec; —40 — 4fi p. 100. 
Acidu nléiijue. 

» » + 30,5 — R.Htiréfl dV.s tlgi-lles. 
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I. — Huiles ( su i t e ) 

Echelle OA. Température 22" C 

Noms d«s huile» Densilé Acidité 

Déviations 

brute 

de l'iuiile 

pu ri fiée 

ObserraUons 

9327 » + 63 fraudée huile riisinf1. 

9215 » + 2i — 
» 21 Noir Noir La déviation normale des huiles 

plmrmacGuLiriues est comprise 
entre -[- 38 et -f -1(1-. 

» » » 
entre -[- 38 et -f -1(1-. 

» Bordeaux industrielle . » 2,86 4- 45 
» 11,2 + 53 » 

» 11,2 4- 38 4- 38 
» 11 4- 50 » 

» » — * 

Mouton (huile do pied doj . . 0 0 
0181 » 4- 18 — 
9150 » ~ 18 

» 3,2 J 4- 24,5 [Mandée. 
» du Nord 18,5 

Noix type laboratoire . . . 9155 -L 35 » 

» » | 36 » 

» de la Corrèze 927 » + 35 » 

'1266 1,8 4- 40,5 4- 40,5 Krauriée lin. 
» » 4- 36 

(Juliette (type lahoraloire) . » 4- 29 
» 2.8 4- 23.5 7 
» 2,5 4- 25 » 7 

9249 » + 26 » >: Déviation normale }-29ù2U,5. 
» Pas de-Caiais pure. . 9249 » + 29 
» très vieille , 9265 2,6 + 35 4- 38 

9366 3,7 4- 29,5 » 

» 1,2 + 1 4- 1,5 
» propriétaires de N i c e . . 9166 1,6 + 1 4- 1 
» producteurs de Nice . . » 1,2 1 2 4- 1,5 

3 + 1 
» d'Antibes 9163 0 4- 1,5 

» 1,4 4- 1 » 

» 3,8 0 + 1 Dtjvi atton normal.1 huiles tl'oli ves + 1 
puiifiécs par l'alcool -j- 1 à 2\ 

910 9,4 + 9 
» Nice Manche 9135 1,2 + 1 

» 1,6 4- 1,5 
« Hlaquetier Nice . . . . » 1 4- 2 » 

917 0,6 0 4- 1 
» 1 4- 1,5 I- 1 
» 1 4- 1.5 + 1 

» » (2) 1,1 3,5 4- 1 
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Echelle OA. Température 22" C. 

Déviations de l'Imilp 
[ 

Noms des huiles Densité Acidité Observations 

bru tfi purifiée 

Olive Tunisie (3). 1 + 4,5 •4,5 FVaudec coton. 
» Bari 1,2 + 1 + 2 
» Malaga 5,2 -1- 1,5 + 2 
» Bari extra » » + 1 » 
» Sasserno Nice extra . » » + 1 » 
» Espagne rance . » 0 + 1,5 
» 10 p. 100 œil lette . . . » » 6,5 » 
» 20 » sésame. . . . » + 6 » 
» 20 » œil lette . . . + 10 
» iû » coton . + 3 » 
» 20 » » + 5 » 

Pavot Calcutta type . . . . 9254 » 27,5 » Déviation normale |- 27 à 4- 20. 

» (très vieille) 9356 » 1- 33 
Phoque (blonde) 91Ü8 4,6 + 15 + 15,5 

* (brune) 9170 2,7 + 8 + 12,5 
Poisson (huile de) » + 38 
Ravison (Italie) » 2,4 + 18 » ? Colza. 1 

» inconnu 9182 2,6 + 25 + 25 
» » type . . 9202 2,4 + 25 + 25 
» . . . . . . . 9192 » + 26,5 25 
» du commerce. . . . 9952 4,2 + 23 + 27 V 

Résine (huile de) 9732 » + 78 » Avec certains échantillon s lout Résine (huile de) 
le tliamn est noir. 

Ricin Winter type 6,3 + 43 
» commerce » 1,4 + 46 + 47 
» pharmaceutique. . . . J» 2 + 43,5 » 

» » type . » » 43 » 
Sésame à bouche 9237 2 + 18 » 

» Bombay 921 4,1 + 17,5 + 17 Déviation normale -J- 11 à lï: ". 

» blanche 921 0 + 17 + 17 
» Ja(fa:? A 1,4 + 19 » 
» » '2 » » + 16 » 
» * inconnu ?. . . . » » -1- 15 + 16 

Spennaceti (huile) 878 2 — 17,5 — 17 ['y p o. 

» 883 3,3 — 12 — 
» commerce . 9222 -r 15 — Fraudée, vendue pomma 

de blanc de Iialeinfi. 
h ni le 

Suif (huile de) 912 » — 15 — 
— - - — - — 

H O L D E . — Analyse des huiles. 2i 

I. — • Huiles (SUITE) 
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II . — Graisses et huiles concrètes 

Kchelle OB. Température 45° C. 

Noms des huiles Denaité At-idite 

Déviation^ 

brute 

île l'huile 

puriliéf 

1 
1 

Observations 

1 

Beurre de vache (A) . . . . — 30 » La déviation normale des heur-Beurre de vache (A) . . . . 
rus varie entre 30 UT C2LJM. 

» de Normandie (B) . . — — — 30 » 1 
Oléo-margar. Mège Mouriès (A) — — 15 La déviation des beurres DU Oléo-margar. Mège Mouriès (A) 

Touraine est de — 31-. 
» de bœuf . . . . — — , 1 6 à - 1 7 

01 éo-margarine de rognons (B). — — - 10 
Margarine barattée — — -15 à-18 \ 

— — 4- 25 » 

Beurre (A) 50 p . 100 oleo-mar;}. — — — *3,5 
» (A) 25 » » — — — 2S 
» coco al imentaire . . . — — — 54 
» (A)20 p. KlOoléo-marg. (A). » — 30 
» (8} 50 p. 100 marg. (B). — v8 » 
» 25 » » » — 30 » 
» . 20 » » . » — 32 

— 54 — 
Steam lard. (Saindoux brut) — — -12 à -13 — 

— — -12 a-13 — 
Steam lard 60, suif 15, arach. 25. — — — 8 — 

— — — 49 — 

— — — 17 — 
— — — 20 — 

- — — 19 — 
» pressé. — — — 34 — 
» végétal de Chine . . . . — — — 21 — 
» de la Place de Paris . . — — -16 à-18 — 
» de la Place de Vienne. . — — 20 — 

— — 16 — 
— - 18 — 

- — -18 il-19 — 
— — — 17 — 
— — - 17,5 — 
— — — 5 — 

Saindoux type (panne). . . . — — — 12,5 — Les steams-Iards huileux dévient Saindoux type (panne). . . . 
de — 12-. 

— — — 12,5 — La stéarine de — L7-. 
» -(-20 p. 100 arachides. — — — 8 — 
» + 20 » sésames . — — — 8 — 
»- -f- 20 » coton . . — — — 6 — 
» -|" 40 coton 4" 40 suif — — 10 — 
» Neutral lard. . . . — — — 
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X . E x a m e n c h i m i q u e d e s c o r p s g r a s a u p o i n t d e v u e 

d e l e u r c o m p o s i t i o n . 

L'examen chimique des corps gras solides et l iquides, au point de 

vue de l eu r pure té , comprend les essais suivants : 

a . f j a p r é s e n c e d e n u , d ' i m p u r e t é s d ' o r i g i n e m é c a n i q u e , la na tu re 

et la quanti té des cendres (les huiles d'éclairage doivent laisser tou t 

au plus des traces de cendres) , la présence d'azote (indice des m a 

tières protéiques) , de soufre, de chlore, etc. sont dé te rminées par 

¡es méthodes indiquées à propos des huiles minéra les de gra i ssage 

p . 23!) et suiv.) . 

I». I^cs d é p o t a sont géné ra l emen t caractéris t iques dans les corps 

g ras végétaux et an imaux , ils sont dus à la composit ion ou à un repos 

insuffisant. 

1. Dépôts de glgcérides solides. — Les corps gras r iches en g l y c é 

m i e s solides (palmiline, stéarine), par exemple, lesgra isses d'os et les 

huiles de coton non obtenues par pression, la issent déposer l eurs 

é léments solides, dès que la t empéra tu re s'abaisse au-dessous 

de 15°. Il suffit de chauffer l égè remen t pour faire disparaî tre ces dé

pôts . 

2. Les débris écrasés de graines oléagineuses, qui p roviennent 

d 'une épura t ion mécanique insuffisante, ou d'un repos insuffisant 

des huiles se r encon t ren t f réquemment dans les hui les de lin, de 

colza, etc. 

On filtre à chaud, de maniè re à faire passer en solution les glycé-

rides solides s'il y en a, on lave le dépôt avec de l 'éther de pétrole, on 

le pèse après dessiccation et on l 'examine au microscope, en obse r 

vant la s t ructure cellulaire des é léments végé t aux propres à chaque, 

graine : couche p igmen ta i r e , ép ide rme , poils, etc . 

Par ëhullitiou avecl 'acide chlorhydrique, on t rans fórmeles hydra tes 

d e carbone, s'ils exis tent dans le dépôt, en glucose, qu 'on p o u r r a 

doser ensuite par ébulit ion avec la l iqueur de FEHLING. 

c . R é s i n e , s a v o n , e t c . — On les caractérise et on les dose d 'après 

les indications données pour les huiles de gra issage p . 203 et sui

vantes . 
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d . T e n e u r e n h u i l e s i n s n | > o n i l i a l > l e s . — 1. Essai qualitatif. — Les 

huiles insaponifiables (huiles minéra les et de rés ines , plus r a re 

m e n t de goudrons) se reconna issen t dans les huiles grasses à leur 

i luoroscence. Cependant , le m a n q u e de fluorescence n 'est pas une 

preuve de l 'absence d'huiles minéra les , car on peu t la détruire par 

la n i t ronaphta l ine . 

Pour l ' examen qualitatif préalable, on se sert de l'action d'une 

addit ion d'eau sur une prise d'essai d'huile bouillie avec de la potasse 

alcoolique. Les huiles grasses pures , bouillies avec de la potasse 

alcoolique, donnent un savon qui reste clair après addit ion d'eau 

La présence d'huiles lourdes insaponifiables se constate , soit déjà 

dans la potasse alcoolique par les gout tes hui leuses non sapo

nifiées, soit par le trouble lai teux qui se forme lors de l 'addition 

d 'eau. 

Pour l 'exécution de cette épreuve , on fait bouillir dans un tube à 

essais 6 a 8 gout tes d'huile, pendan t 2 minu tes , avec 5 cent imètres 

cubes de potasse alcoolique demi -no rma le . Dans la solution de savon 

ainsi ob tenue , on ajoute peu à peu de l'eau distillée (1/2 à 15 centi

mè t res cubes) et on observe si la l iqueur reste claire, ou s'il se forme 

un trouble lai teux et si ce dernier disparaît par un grand excès d'eau. 

Il faut ici une g rande a t tent ion, car un léger t rouble, caractér is t ique 

d 'une petite quanti té d'huile insaponifiable, peut disparaî tre dans un 

grand excès d'eau et passer ainsi inaperçu. 

Une addition d'huile minéra le de graissage 1 p . 100 au moins se 

reconnaî t presque toujours par cet essai ; dans quelques cas seule

men t , la limite de ne t te té est de 1,23 p . 100. Les huiles minéra les lé

gères , par suite de leur plus g rande solubilité dans les solutions 

hydroalcooliques de savon, sont plus difficiles à caractér iser par cette 

méthode . C'est ainsi que 10 p. 100 de pétrole peuven t passer inaper

çus. Pour l'huile de rés ine, la limite de sensibilité est de 1 2 p . 100; 

pour l 'huile de l ignite, elle est de 3 p . 100. 

LOBRY DE BRUVX 1 a mont ré que les alcools supér ieurs insaponifiables, 

contenus dans les cires l iquides (huile de spermacet i , etc.) ne sont 

pas caractérisables par la mé thode précédente et ne précipitent pas 

par l 'addition d'eau, de sorte qu'ils ne gênen t pas la recherche 

Chemik. Ztg. 1893 , 1453. 
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des huiles minérales dans ces huiles grasses . L 'au teur a pu vérifier 

la jus tesse de cette observa t ion . 

2 . Détermination quantitative. — Elle s'effectue d'après la page 2 2 4 ; 

la caractérisat ion de la na ture de l 'insaponifiable séparé d'après 

SPITZ et HONIG, se fait d 'après la page 2 2 8 . 

Pour dé te rminer de très petites quant i tés d'huiles minéra les dans 

les huiles grasses , une seule saponification est insuffisante ' , si le 

produit insaponifiable obtenu ne semble être composé, d 'après son 

aspect extér ieur , que d'alcools supér ieurs (cholestérine, phytostô-

r ine , e tc . ) . 

Dans les cas dou teux , l ' insaponifiable extrai t par l 'é ther de pé

trole ou l 'éther éthyl ique, de la solution de savon, est traité à n o u 

veau à l 'ébullition par quelques cent imètres cubes de potasse 

alcoolique demi-normale , dans le but de séparer les part ies qui ont 

pu échapper à la saponification, et on l'isole à nouveau . Les é léments 

insaponiflables de huiles grasses (alcools supér ieurs , c o m m e la cho

lestér ine et la phytostér ine) ont un indice d'iode de 7 0 et au-dessus ; 

la présence de 1 à 2 p. 1 0 0 d'huile minéra le , qui n 'absorbe presque 

pas d'iode, abaisse déjà l 'indice d'iode de moitié et plus. Si on fait 

bouillir l 'insaponifiable avec un volume double d 'anhydr ide acét ique, 

pendan t 1 h e u r e , l 'huile minéra le , s'il y en a, m o n t e à la surface de 

l ' anhydride acétique, après le re f ro id issement ; quan t aux alcools 

supér ieurs , ils se dissolvent ou bien se déposent à l 'état d 'acétates 

cristallisés, s'ils sont à point de fusion élevé comme la chlolestérine 

et la phytos té r ine . 

Cont ra i rement à ce qufse passe pour les huiles minéra les , les é lé

m e n t s insaponifiahles des corps gras se dissolvent facilement dans 

l'alcool à 9 0 p. 1 0 0 chaud. On essaie, par exemple , de dissoudre 1 2 à 

1 4 g r a m m e s d'huile insaponifiable dans ri cen t imèt res cubes d'alcool. 

F r équemmen t , on reconnaî t l 'addition d'huile minéra le à la fluores

cence de l ' insaponifiable. 

c . P r é s e n c e d ' a l c o o l s s u p é r i e u r s o u d e c i r e s l i q u i d e s . —Dans la sé

para t ion de l ' insaponifiable d 'après SPITZ et HO.NIG, il ne faut pas ou

blier qu 'avec l 'huile minéra le ou l 'huile de rés ine , ou sépare aussi de 

1
 F E N D L E R , lier. d. Pharm. Ces.. 1 9 0 4 , 1 6 3 . 
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grandes quant i tés des alcools supér ieurs (40—30 p . 100), qui existent 

dans les cires dites liquides et passent dans l 'extrait é théré c o m m e 

insaponiflable. 

Pour d é m o n t r e r leur présence dans l 'huile minéra le , on fait 

bouillir, d 'après BÉNÉDIKT-ULZER (loc. cit.), 1 volume de l'huile i n sa 

poniflable avec 2 vo lumes d 'anhydride acét ique, pendan t 1 à 2 heu re s 

au réfr igérant à reflux (un tube déflegmateur est suffisant); les 

alcools supér ieurs passent alors en solution sous forme d 'é thers acé

t iques . On peu t effectuer l 'opérat ion dans un vase gradué , de façon 

qu 'après refroidissement, on puisse lire d i rec tement la quantiLé 

d'huile minéra le non dissoute (voy. p . 460). 

Pour rechercher la na tu re des é thersd issous dans l 'anhydride acét i -

t ique, on fait bouillir la solution avec de l 'eau, les é thers qui res ten t 

sont séchés et on dé te rmine leur indice de saponification. Avec les 

mélanges d'huile minéra le et d'alcools supér ieurs , il faut pour la sé

parat ion des deux é léments , tenir compte des indications de LORRY DE 

RRUY\ l, c 'est-à-dire que l'huile minérale séparée doit être traitée plu

sieurs fois pa r de la potasse é tendue , dans le but d 'él iminer l ' anhy

dride acét ique en t ra îné , elle doit ensui te être lavée à l 'éther de 

pétrole, de façon que Finalement elle reste liquide après chauffage. 

f. I t e c l i e r c h e d e l ' h u i l e d ' a r a c h i d e s . — La présence des acides 

aracbidique et l ignocérique dans l 'huile d 'arachides pe rme t de recon

naî tre une addit ion de plus de 10 p. 100 de cette hui le . 

1 . Essai préliminaire. —Il repose sur la faible solubilité dans l'al

cool des savons potassiques des acides aracbidique et l ignocérique. 

On fait bouillir 0,65 cent imètre cube d'huile avec 5 cent imèt res 

cubes de potasse alcoolique (33 g r a m m e s de KOH dans un litre d'al

cool à 1)0°) pendan t 2 minu tes , en remplaçant l 'alcool qui s 'évapore. 

Si l 'on est en présence d 'une grande quant i té d'huile d 'arachides, la 

solution de savon forme une bouillie ou une gelée à la t empé ra tu re 

de 19—20°. Une addit ion de 10 à 15 p. 100 d'huile d 'arachides dans 

l 'huile d'olives et dans l'huile d'œilleltes se décèle par un dépôt flo

conneux dans la solution alcoolique de savon à 19—20°; dans l 'huile 

de ricin, il faudrait refroidir à 0D. Les tableaux X L à X L I I d o n n e n t 

i Chcm Zlg., 1 8 9 3 , p . 1453. 
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des indications sur les caractères extér ieurs que présente la solution 

de savon pour d 'autres hui les . 

Si dans cet essai prél iminaire la solution reste claire, on peu t en 

généra l se dispenser de procéder à la séparation suivante de l'acide 

arachidique. 

2.Séparation des acides arachidique et lignocérique, d'après Re

nard1. — Elle s'effectue sur 10 à 40 g r a m m e s d'huile, suivant la pro

portion supposée d'acide arachidique ; on commence par séparer 

les acides solides, ainsi qu'il est dit, p. 33o, et on fait cristalliser, dans 

KO à 100 cent imètres cubes d'alcool à 90°, les acides arachidique et 

l ignocérique beaucoup moins solubles que l'acide palmit ique ou 

s tcar ique. Onévi te de faire refroidir la l iqueur au-dessous de -t-lo°.Le 

point de fusion doit être alors à 70—71° (abaissé par une trace 

d'acides stôarique et palmit ique). Aut rement , on fait cristalliser dans 

une quant i té connue d'alcool à 90 p. 100, jusqu ' à obtent ion de ce 

point de fusion. Comme 100 cent imètres cubes d'alcool à 90 p. 100 

dissolvent à 13° environ 0,022 g r a m m e d'acide arachidique ou l igno

cérique, on doit tenir compte de la quant i té qui passe en solut ion 

clans l'alcool et l 'ajouter au poids t rouvé. 

La teneur de l 'échantil lon en huile d 'arachides est obtenue en 

mulLipliant le poids d'acir'e par 21 . L'huile d 'arachides contient en 

effet 1/21 en moyenne d'acide arachidique ou l ignocér ique. 

g . R é a c t i o n s c o l o r é e s . — Parmi le grand nombre de réact ions colo

rées proposées pour la caractôrisat ion des huiles et des graisses , 

bien peu se sont ma in t enues . Parmi ces dernières , les plus i m p o r 

tantes sont les su ivantes : 

1. Réaction de Baudouin, pour ïhuile de sésame. — Elle repose sur 

la coloration rouge fleurs de pêcher que donne cette huile avec l'acide 

chlorhydrique con tenan t du sucre . Cette réaction est très sensible 

avec 1 p.100 d'huile de sésame dans une autre huile ; avec 0,5 p. 100 

on obtient une coloration rose encore appréciable, tandis qu 'avec 

les huiles pures d'olive, de colza, de chènevis , etc. , l 'acide ne prend 

qu 'une coloration j a u n â t r e . 

' Zlfchr. anal. Chom., 1873 , 231 . 
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On dissout 0,o g r a m m e de sucre finement pulvér isé dans 2 centi

mèt res cubes d'acide chlorhydricjue à 1,19 de densité ; ensui te , on agite 

v igoureusement l'acide avec le môme volume d'huile dans un verre 

conique. La coloration de l'acide doit être observée immédia temen t 

après la séparat ion des deux couches, car après un long repos , 

l'acide chlorlrydrique contenant du sucre prend toujours une colora-

lion var iant du brun rouge au b run foncé, qui peut donner lieu à 

des e r reurs . 

On a fait observer de divers côtés que cer ta ines huiles d'olives 

pures donnent une faible coloration rose avec l'acide chlorhydrique 

contenant du sucre, d'où certaines e r reurs possibles. L 'au teur c e 

pendan t n'a jamais r emarqué ces colorat ions. Dans les cas douteux, 

on peut effectuer la réact ion di rec tement , d 'après V. VU.LAVECUIA et 

G. FARRIS avec le furfurol; ce dernier se forme n o t a m m e n t lors

qu 'on fait agir les acides sur le sucre et donne naissance, d 'après ces 

au ten r s , à la réaction colorée. Cet essai s'effectue de la maniè re sui

vante : 

Dans un verre conique, on agite v igou reusemen t pendan t 1/2 mi

nute , environ S cent imètres cubes d'huile et d cent imètres cubes 

d'acide chlorhydrique à 1,19 de densité avec 6 à 8 gout tes d 'une so

lution de 2 g r a m m e s de furfurol dans 100 cent imèt res cubes d*alcool. 

En présence d'huile de sésame ( j u s q u ' à ! p. 100), l'acide qui se 

sépare possède une belle coloration rouge cramoisi . En l 'absence 

d'huile de sésame, l'acide prend tout au plus une couleur var ian t du 

j a u n e au j aune brun . Ega lement dans cet essai, on doit observer 

la coloration de l'acide aussi tôt après la séparat ion des couches de 

liquides. 

D'après VILLAVECIIIA et FABIUS, la coloration de la réaction de BAU

DOUIN serait due a u n e hui le alcoolique épaisse se re t rouvan t dans 

l 'insaponifiable. 

C'est à cause de la sensibilité de cette réact ion, que la loi al le

mande , du 15 juin 1897, sur le commerce du beur re et du fromage, 

o rdonne l 'addition d'au moins 10 p. 100 d'huile de sésame dans la 

margar ine , afin de la dis t inguer du beur re . L'huile de sésame em

ployée pour cette addition, mélangée avec de l'huile de coton ou 

1 Ztschr. af. angcw. Chc.ni., 1893, Heft 1 7 . 
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d'arachides dans la propor t ion 0,o : 99,S, donnerai t une coloration 

rouge encore plus ne t te avec l'acide chlorliydrique et le furfu-

rol. 

D'après P. SOLTSIEN, une addition de 10 à 20 p . 100 d'huile de sé

same n'est plus caractér isée dans les vieux produi ts . Après 8 se 

maines , la réaction est à peine aussi sensible qu'avec 1 p. 100 d'huile 

de sésame. Dans un mé lange devenu rance, de suif et do saindoux, 

vieux de 6 mois , on n 'a pu consta ter la présence de 10 p. 100 d'huile 

de sé same 

Dans l 'exécution de la réaction de BAUDOUIN, il est à considérer que 

différentes couleurs d'aniline ajoutées aux graisses et huiles donnen t 

déjà une coloration rouge avec l 'acide chlorliydrique seul .L ' instruc

tion officielle du 1 e r avril 1898, pour l'essai chimique des beur res et 

f romages, o rdonne d 'él iminer éventue l lement les mat ières colo

ran tes v i rant au rouge par l'acide chlorliydrique, avant d'effectuer 

la réaction de l 'huile de sésame. Dans ce but , on agite avec do 

l'acide chlorliydrique à 1,123 de densité et on recommence l 'opéra

tion jusqu ' à ce qu 'une nouvelle addition d'acide ne se colore p lus . 

Selon SOLTSIEN 2 , SIEGFULD, et FHNOI.F.H 3 , ce t ra i tement peut ê t re 

une cause d 'e r reurs , car en même temps qu 'on élimine les couleurs 

d'aniline, on peut en t ra îner le composé qui donne naissance à la 

réaction de BAUDOUIN. 

2. Réaction de Soltsien pour l'huile de sésame.—Celte réac t ion , 

t rès r ecommandée par IÎEYTHIEN 4 et par Utz est éga lement , d 'après 

FENDLEH, indépendante de la présence des couleurs d 'anil ine, car ces 

dern ières sont rédui tes par le chlorure de zinc employé par SOLTSIEN. 

Cette réaction s'effectue de la m a n i è r e suivante : 

On dissout 2 à 3 volumes du corps gras à examiner (préalable

m e n t fondu au bain-marie , si c'est nécessaire) , dans un vo lume 

double de benzine, et on agite avec 2 à 3 volumes de solution chlor

liydrique de zinc (réactif ds BETTLNDORF) jusqu 'à mélange h o m o g è n e , 

1 Oftentl. Ckem., 1897, 404 . 
5 MUch. Ze.it ung, 1899, 2 4 3 . 
3 Chcm. Revue, 190Ü, 10 

•» Chem. Ztg., 1900, 1019. 

5 Chem. Ztg., 1901 , 412 . 
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en chauffant sur un ba in-mar ie à 40°. Après séparat ion de la solution 

de chlorure de zinc, on plonge le ver re dans de l 'eau à 80°, jusqu 'au 

niveau de la solution de chlorure de zinc, de manière à éviter, au tan t 

que possible, l 'ébullition de la benzine. On chauffe jusqu 'à ce que la 

coloration rouge (eu présence d'huile de sésame) n ' augmente plus . 

3. Réaction de Halphen pour l'huile de colon. — On met dans un 

tube à essais 2 cent imètres cubes d'huile, 2 cent imètres cubes 

Figr. 123. — Appareil pour la recherche ['huile (le cllèncvis, l 'huile d 'ara-
de l'huile du coton (Halpheni. 

sésame, l 'huile d'oeillette et les hui les de poissons. Les huiles de 

poissons donnen t bien, après chauffages répé tés , une faible colora-

lion, mais si l 'on agite le tube de man iè re à faire m o n t e r le liquide 

le long de la paroi, la mince couche de liquide ainsi observée n e 

présente 'p lus dé teinte rose . Au con t ra i re , avec les huiles con tenan t 

une faible quant i té d'huile de colon, la teinte rouge s 'observe en 

core plus ne t t emen t en faisant ainsi m o n t e r le liquide le long de la 

paroi du tube. 

Les huiles de coton chauffées préa lab lement à 210" donnen t en

core la réaction (I'HALPUEN, il n 'en est plu s de m ê m e avec les hui les 

qui ont été portées à une t empéra tu re de 250° pendan t 10 m i n u t e s , 

ou avec les huiles soufflées. 

d'alcool amyliquu et 2 cent imètres 

cubes d 'une solution à 1 p . 100 de 

soufre dans le sulfure de carbone, 

et on plonge le tube à moitié dans 

une solution bouillante de sel ma

rin (fig. 128). Le sulfure de carbone 

qui dislille se rassemble dans le 

verre placé plus bas. Si après 10 mi 

nu tes de chauffage, une coloration 

rouge ou orange n'a pas pris nais

sance, on remplace le sulfure de 

carbone distillé et r ecommence le 

chauffage pendan t 5 à 10 minutes-

La réact ion ne se produi t pas avec 

l'huile d'olive, l 'huile de colza, 

chide, l 'huile d ' amande , l 'huile de 
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• RAIKOW 1 admet que la réact ion d'H ALPHEN est due à un acide non 

sa turé . La coloration rouge prend naissance par sui te de la fixation 

de soufre sur une double ou une triple liaison, avec formation du 

groupe chromophore sulfoaldéhydique ou sulfocétonique. 

La substance chromogène para î t n 'exis ter qu 'en très peti te q u a n 

tité, elle est re tenue en partie dans les tour teaux de gra ines de co

ton. Elle a la propriété de passer dans la graisse du porc e t du bœuf, 

lorsqu 'on nourr i t ces an imaux avec des tour teaux de graines de c o 

ton. C'est pourquoi on peut observer la réaction d'IlALPHEN avec des 

graisses de porc, non addi t ionnées d'huile de coton. Dans ce cas, on 

démont re la présence de l 'huile de coton au moyen de la réaction 

de la phy tos té r ine (p. 380). 

4. — Dans le cas où la réact ion d'HALPHEN serait négat ive avec une 

huile que l'on supposerai t contenir de l'huile de coton cuite, on peut 

parfois caractér iser celle-ci par le t ra i tement avec l'acide azotique 

à 1,41 de densi té . 

En agi tant 1 à 2 cent imètres cubes d'huile avec un volume égal de 

cet acide, il se produit une colorat ion rouge brun ; dans les m ê m e s 

conditions, l 'huile d'olives donne une colora l ionjaune sale, qui passe 

au b run après un long repos. Cet essai pe rme t de déceler 20 p . 100 

d'huile de coton dans l 'huile d'olive, mais comme l'huile de colza 

agitée avec le m ê m e acide donne aussi une coloration brune , cette 

réaction n'a de valeur que pour caractériser une addiLion mass ive 

d'huile de coton. 

5. Réaction de Millian 2 . — Elle repose sur la réduction du n i t ra te 

d 'argent pa r l 'huile de coton et s'effectue de la maniè re suivante : 

On dissout o cent imèt res cubes des acides gras séparés de l 'hui le 

dans 1;1 cent imètres cubes d'alcool à 90°, et on fait bouillir avec 2 

cent imètres cubes d 'une solution de ni trate d 'argent à 3 p . 100, pen

dant 1 à 3 minu tes . En présence d'huile de coton, la l iqueur p rend 

une teinte foncée, et les acides g ras qui mon ten t à la surface ont 

une teinte ana logue , par suite de la présence d 'argent rédui t . 

La réact ion est très netLe pour une addition de 5 p . 100 d'huile 

1 Clicm. Ztg., 1900, .184. 
2 domptes rendus, 1888,550. 
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de co ton ; à la teneur de 1 p . 100, on constate encore une faible co

loration b run chocolat. Les hui les , for tement cuites, donnent la réac

tion très faiblement ou m ê m e pas du tout . 

G. Parmi les autres réactions'colorées quantitatives, qui sont carac

térist iques pour les huiles pures ou pour une forte addition de ces 

dernières dans d 'autres huiles, il faut citer les suivantes : 

Les huiles brutes de colza et de mou ta rde donnen t par agitaLion 

avec l'acide sulfurique à 1,53-1,62 de densi té , une coloration intense 

va r i an t du ver t pré au vert b leuâ t re , que l 'on observe dans le m é 

lange et dans les acides qui se séparent par le repos . Les huiles 

brutes de lin et de chènevis donnen t des colorat ions ana logues , 

mais beaucoup moins inLenses. 

Les huiles de poisson produisent avec divers réactifs, par exemple 

avec la potasse et la soude alcooliques demi-normales , l'acide p h o s -

phorique s i rupeux, etc., des colorations var ian t du b run rouge au 

rouge sale, qui pe rme t t en t de caractér iser les huiles de poisson 

pures , ou ajoutées à dose massive dans d 'aut res huiles, mais i n 

suffisantes pour déceler de faibles proport ions d'huile de poisson. 

h. K e e h e r e l i e d e s h u i l e s v é g é t a l e s d a n s l e s h u i l e s a n i m a l e s . — 

Le procédé repose sur la séparation et la caractér isat ion des alcools 

supér ieurs . 

1. Epreuve de la phytostérine, d 'après SALKOVSKI 1 et A . BOAIER -. — 

Tous les corps gras d'origine animale con t iennen t de la cholestérine 

(géné ra l emen t 0,1 p . 100 et moins) , les huiles de poisson jusqu ' à 

2 p. 100, les huiles d'amfs environ 4,o p . 100 ; les huiles végétales par 

contre cont iennent de la phytostér ine (0,5 à 1 p. 100 3 ) . La cholestérine 

et la phytostér ine sont des alcools aromat iques tertiaires de la formule 

C 2 7 H u O . La cholestérine fond de liS°,4 à d50°,8 (corr.) et cristallise en 

minces tablet tes de section rhombique (fig.129). Le plus souvent on 

rencontre des cristaux de la forme de la figure a, r a r e m e n t l e s figures 

1 Anahjt. Chem., 1887,o;>7. 

- ï.eit&chr. f. Nahrungs. u. Genussm., 1898, p . 2 1 , 8 1 , 332 . 

'J Ces p r o p o r t i o n s se r a p p o r t e n t a u x a l c o o l s b r u t s , n o n e n c o r e pu r i f i é s p a r 

c r i s t a l l i s a t i o n . 
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b et c. Le point de fusion de la phylos iér ine est plus variable, il o s 

cille entre 138,0 et 143°,8 (corr.), suivant le corps gras dont elle pro

v ien t 1 . Il paraît donc exister plusieurs phytostér ines , dont la forme 

cristalline est essent ie l lement différente de celle de la Cholesterine, 

qui le plus souvent est en aiguilles t e rminées en pointe (fig. d et e) ; 

les formes / , g, h sont plus ra res . 

Les mélanges de phytostér ine et de Cholesterine ont un point de 

fusion variable ent re 138 et 150°,8, ils cristall isent dans la forme de 

la phytostér ine ; si la Cholesterine domine, on obtient des formes té-

/S 

e 

istaux de Cholesterine. 

lescopiques cor respondant aux figures z et A\ Ou n 'obt ient p a s l a s é p a -

tion au moyen de cristallisations répé tées . De faibles quant i t és de 

phytostér ine abaissent déjà no tab lement le point de fusion de la 

cholestérine et modifient sa forme cristall ine. En conséquence , il est 

facile d'établir, par l 'étude de ces alcools supér ieurs , si l 'on est en p r é 

sence d'une huile animale pure ou d'un mélange d'huiles végéta le 

et an imale . La caraclér isat ion d 'une huile animale dans une huile 

végétale n 'est possible que dans les cas d 'une addition gross ière , à 

cause des variat ions du point de fusion de la phytos tér ine . 

2. Séparation des alcools supérieurs. — Dans une g rande capsule de 

porcelaine, on dissout 40 g r a m m e s d'hydrate de potasse dans 20 cen

t imètres cubes d'eau, on ajoute 50 cent imètres cubes d'huile, 40 cen

t imètres cubes d'alcool à ¡10" et on agite cons tamment au bain-mar ie . 

1 Ces v a l e u r s s e r a p p o r t e n t à la fin d e la fu s ion . 
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La saponification est faite lorsque la masse mousse b r u s q u e m e n t . 

Après que l'alcool est évaporé , on ajoute peu à peu de l 'eau chaude 

( 1 litre en tout) en ag i tan t c o n s t a m m e n t , de m a n i è r e à dissoudre 

le savon. La masse , après u n e certaine addit ion d'eau, devient géla

t ineuse et t r ansparen te ; à part ir de ce m o m e n t , elle se dissout faci

l emen t et r ap idemen t par addi t ion d 'eau. La solution refroidie, qui 

doit être claire, est agi tée v igou reusemen t 3 fois dans une ampoule 

à séparat ion, avec 600-700 cen t imèt res cubes d 'é ther sulfurique. S'il 

se produit une émuls ion, on la l'ait d isparaî t re , en ajoutant u n peu 

d'alcool absolu. Les extrai ts é thérés sont réunis et distillés. On 

dissout le résidu dans environ 10 cent imèt res cubes d'alcool absolu, 

et à la solution chaude placée sur le bain-marie , on ajoute peu à 

peu de l 'eau distillée jusqu 'à formation d 'un t rouble . On laisse 

refroidir à la t empéra ture de l ' appa r t emen t et on filtre le dépôt 

cristallin insaponifiahle, souvent coloré en j a u n e . On le red is 

sout sur le filtre par un peu d'alcool et on le précipite par l 'eau, on 

r ecommence ainsi, jusqu 'à ce que le point de fusion des cristaux sé

parés soit constant , après séchage sur le filtre ou s u r une plaque 

poreuse . Ces cris taux sont examinés au microscope, mais souvent 

la forme cristalline apparaît déjà à l 'œil nu . 

3. Epreuve de l'acétate de phytostérine, d 'après BOEJIER 1 .— Elle est 

plus sensible que celle de la phytostér ine , et pe rmet de recon

naî tre une addition de 1 p. 100 d'huile végétale dans une huile ani

male . 

La chlostérine bru te p rovenan t de 100 g r a m m e s d'huile est bouillie 

avec 2 cent imèt res cubes d'anhydz'ide acét ique, on chasse l 'excès et 

le résidu est cristallisé plusieurs fois dans l'alcool. L'acétate de cho-

lestérine fond à 11'»,3-114°,S (corr.) , l 'acétate de phytos tér ine à 125,6-

137°,0 (corr.) . Après plusieurs cristallisations d 'un mélange , les 

cr is taux s 'enrichissent en phytos tér ine , et par suite le point de fu

sion devient ph i s é levé. Si, après p lus ieurs cris tal l isat ions, le point 

de fusion res te constant vers 115°, on est en présence d 'une huile 

animale p u r e , au t r emen t il y a u n e addition d'huile végéta le . Par 

saponification des acétates avec la potasse alcoolique, on me t en 

1 Zettschr. f. Nahrungs. u. Genussm, 1901 , p . 1070 . 
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liberté les alcools, dont on étudie la forme cristalline (voy.plns hau t ) . 

L 'épreuve de l 'acétate de phytos té r ine peut ê t re utile p o u r recon

naî tre la présence de m a r g a r i n e dans le beu r r e , lo r sque les cons

tan tes habituelles n e pe rmet ten t pas de conclure avec cer t i tude, car 

la m a r g a r i n e , presque toujours , cont ient une huile végé ta le 

4 . Séparation des alcools supérieurs dans un mélange d'huile, grasse 

et d'huile minérale, d 'après MARCGSSON
 2.. — Le procédé de séparat ion 

précédent ne suffit plus dans le cas d 'un mélange d'huile grasse et 

d'huile minéra le , car l 'huile minéra le est séparée en m ê m e t emps . 

a. Dans ce cas, on saponifie 1 0 0 g r a m m e s d'huile de la man iè re 

habi tuel le , et on enlève d 'abord l'huile minéra le d 'après SPITZ et 

HONIG ; les alcools supér i eu r s n e sont qu ' incomplè tement entra înés 

par la benzine de la solution alcoolique à 5 0 p. 1 0 0 ; on évapore la 

solution alcoolique de savon pour chasser l'alcool, on r ep rend pa r 

l 'eau et on épuise p lus ieurs fois par l 'é ther é lhyl ique. Les alcools 

supér ieurs , ainsi ob tenus , sont cristallisés p lus ieurs fois dans l ' a l 

cool à 7 0 p . 1 0 0 . 

La méthode précédente a, toujours applicable, peu t être remplacée 

par les procédés p et Y , dans les cas su ivan ts : 

p. En présence d 'une huile minéra le légère , ana logue au pé t ro le , 

comme, par exemple , cer taines huiles à brû ler , qui sont des mélange 

d'huile de colza et d 'huile minéra le , on peut séparer l 'huile m i n é 

rale de la cholestérine par distillation avec de la vapeur surchauffée. 

On sépare rinsaponifiable de lasolul ion aqueuse de savoiiet on distille 

(la t empéra tu re de l 'huile ne doit pas dépasser 2 0 0 ° ) jusqu ' à ce qu'il 

ne res te plus qu 'un résidu d ' env i ron2 cent imèt res cubes .La choles 

térine (moins facilement volatile que l'huile minéra le légère) se con

centre dans le rés idu . On rep rend par l'alcool à 7 0 p . 1 0 0 qui dissout 

très peu l 'huile minérale à point d'ébullition élevé, et on purifie par 

des cristall isations répétées . 

La séparat ion des alcools élevés dans un mé lange d'huile épaisse, 

pour machines ou pour cyl indres, s'effecLue plus s implement de la 

manière suivante que d 'après a ou p. 

< lbid., 1902, p . 1018. 

* Mitleilungen, 1900, 261 ; 1901 , 239 . 
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. y . On dissout l 'huile dans 2 parLies d 'élher, et on reprécipite la ma

jeure partie de l'huile dissoute avec au tan t d'alcool à 96°. Après dépôt, 

on décante la l iqueur claire, on la distille jusqu ' à concentrat ion à 

30 cent imètres cubes, et après refroidissement on sépare d'avec 

l'huile qui s'est déposée. On saponifie alors le résidu par ébullition 

avec un alcali, on évapore , on reprend par l'eau et on agi te plu

sieurs fois avec de l 'élher. L'éther se charge des alcools supér ieurs 

avec de très faibles quanti tés d'huile minéra le . On purifie ensuite les 

alcools comme en 2 par cristallisations répétées dans l ' acool à 70°. 

i . I n d i c e d e s a p o n i f i c a t i o n d e l i o d s i u r f e r . — L'indice de saponifi

cation désigne le poids deKOH en mi l l igrammes nécessaire pour sa

ponifier 1 g r a m m e d'huile. Comme on le voit dans les tableaux 

XL-XLV, les huiles de colza, de m o u t a r d e , de ricin et de spermacet i 

se dis t inguent des aut res hui les g rasses , par leur faible indice de 

saponification. Les huiles grasses ,contenant des huiles minéra les in-

saponifiahles, possèdent des indices de saponification plus faibles 

que les huiles pures (voy. p. 224). 

1. Saponification â chaud d'après Kottstorfer. — Pour l 'exécuter , 

on doit disposer de deux l iqueurs t i t rées ,savoir une solution d'acide 

chlorhydrique et une lessive alcaline alcoolique, chacune sensible

m e n t demi-normale . La lessive se prépare en dissolvant la quantité 

nécessaire d 'hydrate de soude ou de potasse à l'alcool, dans aussi 

peu d'eau que possible,et on dilue dans l'alcool à 96° exempt de fusai. 

Le lendemain , on filtre rap idement sur un filtre à plis. L'hydrate de 

sodium a l 'avantage de donner un carbonate beaucoup moins soluble 

dans l'alcool que le carbonate de potasse ; or, quelles que soient les 

précautions que l'on p r e n n e , on ne peut éviter la carbonatat ion par 

l'air. Le flacon dans lequel on conserve la lessive doit être mun i 

d 'un tube garni de chaux sodée, fixé dans le bouchon, pour re tenir 

l'acide carbonique . 

On chauffe 13 minutes au bain-marie , dans un ballon d'EmcN-

MEYER 1 à large col, muni d 'un réfr igérant à reflux, 1 à 2 g r a m m e s 

d'huile (clarifiée au besoin par flllralion à chaud), et 23 cent imètres 

1 Ou e m p l o i e de pré férence le verre de S C H O T T et G E N , d'Iéna, qui rés is te 

as sez b i e n aux alcal is . Voy. H E F E L M A N N et M A N N , Pharm. Centralhalle 1895. 
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cubes de soude mesurés à i a bure t te , on ajoute quelques petits fils de 

verre pour régular iser l 'ébullition. Ou fait un essai à blanc avec 

23 cent imèt res cubes de soude dans les m ê m e s condit ions, pour tenir 

compte de la variation du Litre de la soude alcoolique et de son ac

tion sur le ve r re . La saponification te rminée , on ajoute 1 cent imètre 

cube de soluLion alcoolique de phénolpli taléine à l pour 100, on titre 

en re tour les deux essais avec l'acide chlorhydr ique. 11 faut élimi

ner so igneusement toutes traces d'acide ca rbon ique ; à la fin du 

ti trage, on chauffe l 'essai au bain-marie , et s'il se produit une co

loration rouge , on ajoute à nouveau de l'acide chlorhydr ique pour 

la faire disparaî tre. Eventue l lement , on répéterai t cette opérat ion, 

si par un nouveau chauffage, la coloration rouge reparaissai t . 

Exemple : On a saponifié 2,2331 g r a m m e s d'huile par 2o cent imètres 

cube de soude alcoolique. Au ti trage on a obtenu : 

Témoin, 25 cm' soude . . . . = 23,36 c m 3 acide chlorhydrique 
Titrage de l'essai = 8,00 » » » 

On a donc employé . . . 15,36 c m 3 d'acide chlorhydrique 

ou une quant i té équivalente de soude pour la saponification de 

l 'huile. 

Si 1 c m 3 d'acide chlorhydrique correspond à 0,0280 gr. KOH 
15,36 » » » correspondent à 0,43008 » » 

Donc, 2,2334 gr. d'huile nécessitent 0,43008 » » 
et 1 gr. d'huile = 192,6 mgr. 

Par conséquent , 192,6 est l'indice de saponification de l 'huile. 

Les huiles de poisson donnent par saponification avec une lessive 

alcoolique une solution dont la couleur var ie du rouge foncé au 

rouge b run , qui r end très difficile le ti trage à la pl iénolphtaléiue. 

Dans ce cas, il est préférable d 'employer c o m m e indicateur le bleu 

alcalin ole MKISTER, LUCIUS ET BRÌÌXING, proposé par G. DE NEGRI et 

G. FABRIS. Ce colorant rouge , en solution alcaline, passe au bleu en 

solution acide. Dans le ti trage par le bleu alcalin, on emploiera de 

préférence une solution alcoolique saturée à froid de l ' indicateur 

(environ 2 0 / 0 ) , dont on p rendra 2 cent imèt res cubes pour l 'essai 

témoin et 3 cent imètres cubes pour la solution de savon ; les liquides 

à. t i trer seront dilués par 5 0 cent imèt res cubes d'alcool neut ra l i sé . 

H O L D E . — Analyse des huiles. 25 
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2. La saponification à froid d'après HEXRIQUES, repose sur ce fait que 

les glycérides solides et l iquides, ainsi que les cires sont saponifiés à 

froid, en solution dans la benzine ou l 'é ther de pétrole , par la p o 

tasse alcoolique normale , en 18-20 heures . Ce procédé, très pra t ique, 

est très employé, chaque fois que l'on dispose du temps nécessa i re . 

Pour les mélanges d'huile grasse et d 'huile minéra le , ainsi que p o u r 

le suint, il faut provisoi rement n 'employer que le procédé de saponi 

fication à chaud. 

Dans une fiole d'ERLENMEYER,on dissout 3 — 4 g r a m m e s d'huile d a n s 

25 cent imètres cubes d 'éther de pétrole et on ajoute 25 cen t imèt res 

cubes de potasse alcoolique. Pour les cires d'abeilles et d 'autres i n 

sectes, on fait la dissolution dans de la benzine bouil lant vers 100°. 

La potasse alcoolique employée ne doit contenir qu 'une faible quan

tité d'eau (3 p . 100). On fait en m ê m e temps un essai avec un échan

tillon de l 'huile, dans une deux ième fiole CI'ERLEXMEYER, en ajoutant 

seu lement 2o cent imètres cubes de potasse alcoolique no rma le . Les 

deux fioles sont fermées au m o y e n de capuchons en caoutchouc. On 

abandonne au repos pendan t 18-24 heu re s , après quoi on titre l 'ex

cès d'alcali du premier essai , et l'alcali total du second, au moyen 

d'acide chlorhydrique demi-normal . Comme p r é c é d e m m e n t , on fait 

bouillir les solutions de savon, les fioles ayant été munis d'un d é -

flegmateur, afin d 'é l iminer l ' influence des traces d'acide carbonique 

qui peuven t exister. L'huile de ricin, qui est en t iè rement soluble 

dans l'alcool, est complè temen t saponifiée à froid par la lessive al

coolique normale , sans addition d'éther de pétrole . 

Le procédé de saponification à froid, exécuté dans la forme précé

dente , donne des résul tats qui concordent avec ceux du procédé de 

saponification à chaud. 

Les huiles qui possèdent un indice de saponification élevé, pa r 

exemple , l 'huile de dauphin , 216-272, l 'huile de palmiste , 248, l 'huile 

de noix de coco, 246-2G8, etc. , cont iennent des quant i tés notables 

d'acides volatils de faibles poids moléculaires , qui correspondent à 

des indices de REICHERT plus ou moins élevés, de 2,S à 6o,8 (voy. 

les tableaux XLI à XLV). 

k. P o i d s m o l é c u l a i r e m o y e n d e s a c i d e s g r a s . — Lorsque, dans un 

m é l a n g e d'huile grasse et d'huile insaponifiable, on veut rechercher 
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' Chem. Revue, 1902, p . 182 e t 204 . 

la na ture de la première , on déLermine avant tout, outre l'indice 

d'iode, le poids moléculaire moyen des acides gras separables de 

l 'échantillon d'huile par saponification, él imination de i ' insaponi-

fiable par agitat ion d'après Sr-nz et HONIG et décomposit ion de la so

lution de savon par un acide minéra l . 

Celle dé terminat ion s'oblienL géné ra l emen t en dissolvant de 0.5 à 

1 g r a m m e d'acide gras dans l'alcool neutral isé et t i trage avec de 

la soude alcoolique normale décime, jusqu ' à virage de la phéno lph ta -

léine. D'après le nombre de neutral isat ion ainsi obtenu, on calcule 

le poids moléculai re . 

De celte maniè re , on obtient, d 'après TORTF.LLI el PERGAMI des 

résul ta ts géné ra l emen t trop élevés, car les acides séparés cont ien

nent des anhydrides ou des laclones non at taqués par les alcalis é t en 

dus à froid. La quant i té de ces auhydrides augmento avec l 'ancien

neté des hui les . 

Pour obtenir le poids moléculaire exact, il est nécessaire de faire 

bouillir les acides gras avec de la potasse alcoolique demi normale , 

comme pour la détermination de l'indice de saponification. 

Le poids moléculaire moyen s 'obtient ensui te d 'après la for

mule : 

50 160 
m = , 

v 

dans laquelle v représente l'indice de saponification des acides gras 

employés et 56 100le poids moléculaire de la potasse caust ique mul

tiplié par 1000. Ces différences entre les poids moléculaires, calculés 

d 'après l'indice de neutral isat ion et d 'après l'indice de saponifica

tion, oscillent, selon TORTILLI et PERGAMI, entre 0 et 20 (32 ?). Pour 

1 huile de colza, par exemple , la différence atteint, suivant l 'ancien

ne té , de 5,7 à 9 ,1 , pour ) huile de coton 3 à 1-4,4, pour l 'huile de lin 

10,3 à 19,6. 

Le tableau suivant donne le poids moléculaire moyen des acides 

gras insolubles de quelques huiles et graisses. 
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TABLEAU XXXVII 

Poids moléculaire des acides gras 

Nature de la matière grasse Tortelli! et 
Perdami 

Offi es 
il essais 

277,5 267,4 
274,3 262,6 
280,5 -
309,1 303,6 
296,7 — 
273,2 275,3 
279,1 — 
270,8 — 
276,2 — 
262,2 — 

— 273,2 

On voit d'après ce tableau que l 'huile de colza se dis t ingue par t i 

cul ièrement par le poids moléculaire élevé de ses acides gras (acide 

érucique, etc.). 

Le tableau suivant donne le poids moléculaire et l ' indice de s apo 

nification de quelques tr iglycérides purs , dont les 6 dern iers se 

rencont ren t pr incipalement dans les huiles de gra issage . 

TABLEAU XXXVIII 

Triglycérides Formule Poids 
molôcu laire 

Indine de 
BRponiiioatioD 

C : 'HI(O.C*H'îO)3 302 557,3 

G : iH"'(O.Csil90) :' 344 489,2 
386 436,1 

C ; iH5(0.Ci°H"O)s 554 303,7 

G^H^O.C<2H"0)-i 638 263,8 
(;ÌHÌ;O.CUH'-"0)3 722 233,1 

C W C O . C i t H ^ O P 806 208,8 
C'H^O.GisH^O; 3 890 139,1 
C 3IlHO.Ci8H^O)s 884 190,4 

C3H5(C.Gi8H3iO)3 878 191 ,7 
C 3Il 5(O.C*eH :"02)3 932 180,6 
C : !II">(p.(:'"H ' .ÌOJ 3 

1052 160,0 

1. Ind ice d ' é i l i e r . — L'indice de saponification des corps gras , qui 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



GRAISSES ET HUILES VEGETALES ET ANIMALES 389 

cont iennent des acides l ibres, peut ê t re considéré comme la somme 

de 1' « indice d'acide » et de 1' « indice d 'élher ». L'indice d'acide est 

le nombre de mi l l ig rammes d 'hydrate de potasse nécessaires pour 

sa turer les acides l ibres dans 1 g r a m m e de corps gras (déterminé 

d 'après les p . 199 et 201); l'indice d 'élher est le nombre de milli

g r a m m e s de potasse nécessaire pour saponifier la graisse neu t re 

dans 1 g r a m m e du corps g ras . 

L'indice d 'élher peut s 'obtenir , soit par différence entre l 'indice 

de saponification et l'indice d 'acide, soit d i rec tement . Pour cela, on 

prend l'essai neutral isé par la potasse, qui a servi à dé le rmiuer l'in

dice d'acide, et on le traite exac tement comme pour la dé te rmina-

lion de L'indice de saponification, c 'est-à-dire à l 'ébullition avec 

25 cen t imè t res cubes de potasse alcoolique et t i t rage de l 'excès de 

potasse par l'acide sulfurique. 

La dé te rmina t ion de l'indice d 'élher ne joue pas un rôle impor tant , 

sauf exceptions, dans l ' examen des lubrifiants ; au contra i re , il est 

t rès impor tan t dans l 'analyse des cires d'abeilles, pour lesquelles, le 

rapport de l 'indice d'acide à l 'indice[d'clher est caractérist ique (p.463). 

m . I n d i c e d e I t e i c l i e i - t - X I e i s s I . — On ne dé te rmine pas habituelle

m e n t la t eneur d 'une graisse en acides gras volatils. Par contre , en 

dé terminant , d 'après REICFIERT-MEISSL, la capacité de saturat ion des 

acides gras volatils contenus dans b g r a m m e s de corps gras , on ob

tient des valeurs comparat ives pour la richesse en acides volatils. 

A l 'or igine,l ' indice de REICIIERT désignait le nombre de cent imètres 

cubes de lessive alcaline nécessaires pour neutra l iser les acides vo

latils extrai ts de 2,5 g r a m m e s de mat ière grasse . La déterminat ion de 

l'indice de REICHERT-MEISSL a lieu r a r e m e n t pour les huiles de g r a i s 

sage, par exemple , dans le cas d'indice de saponification très élevé, dû 

à la présence d'huile de palmisLe, d'huile de dauphin, ou d'huile souf

flée ; on fait principalement, cette dé terminat ion dans le cas de falsi

fication du beur re na ture l (indice de REICHERT-MEISSL ^ 2 6 à 32). 

Parmi les adul té rants du beur re , on rencont re sur tout la margar ine , 

le sa indoux et le beur re de coco. Les deux premiers con t iennen t 

très peu d'acides volatils, indice REICHERT-MEISSL de 0 à 1 ; le beurre 

de coco a un indice REICHERT-MEISSL de 7 à 7,o. Ces addit ions dimi

nuen t donc l ' indice de REICURT-MEISSL du beur re na ture l . 
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1 . Le mode opératoire de MEISSL 1, pour la dé terminat ion de l'indice 

de REICHEHT-MEISSL, es! le suivant : 

On saponifie au bain-marie , dans un ballon de 2 0 0 cent imètres 

cubes, o g r a m m e s d'huile ou de graisse clarifiée, avec environ 

2 g r a m m e s de potasse caust ique solide et 3 0 cent imètres cubes d'al

cool à 7 0 p. 1 0 0 , en agi tant . Après volatilisation complète de l'alcool, 

on dissout la pâte de savon dans 100 cent imètres cubes d'eau et on 

addit ionne de 4 0 cent imètres cubes d'acide sulfurique (1 : 10) , avec 

quelques grains de pierre ponce. On disLille avec un réfr igérant de 

LiEuiG, en évitant l ' en t ra înement d'acide sulfurique au moyen du 

dispositif de REITMAYR.OII recueille 1 1 0 cent imètres cubes du dislilla-

tum dans un vase g radué , ce qui demande environ 1/2 heure pour 

l'essai du beur re , on filtre 1 0 0 cent imèt res cubes du disl i l latum dans 

un second vase g radué , pour séparer les part icules d'acides g ras 

solides qui ont pu être ent ra înées , et on Litre avec de l'alcali normal 

décime jusqu ' à neutral isat ion en présence de tournesol ou de phé-

noiphtaléine. Le nombre obtenu est a u g m e n t é de sa dixième par t ie , 

puisqu 'on a opéré sur 1 0 0 cent imètres cubes au lieu de 1 1 0 , et on 

rappor te le résul ta t à 5 g r a m m e s de mat iè re . 

L'alcool employé pour la saponification doit être na tu re l l ement 

exempt d'acide et d 'aldéhyde. Il est bon de faire un essai de contrôle 

sans corps gras , ou d 'employer un alcool distillé sur de la potasse 

caust ique. 

D'après ScwEissiNiiBR, l 'emploi d'alcool non purifié en t ra îne une 

er reur impor tante , par suite de la formation d'acide acétique pen

dant l 'ébullition avec la potasse. Le meil leur alcool du commerce , 

dans un essai à blanc, a donné un indice de REICUKRT de 0 , 6 0 ; l'alcool 

absolu a donné 0 , 2 8 . 

Dans le procédé de REICUERT.OII n 'obtient pas la totalité des acides 

gras volatils ; d 'après R . MEYER, la distillation dans un courant de 

vapeur donnerai t une valeur de 2 5 p . 1 0 0 plus élevée ~2. 

2 . Mode opératoire de LEFFMANN et BEAU 3 . — Ces au teurs ont établi 

qu'il est difficile de chasser complè tement l'alcool de la solution de 

1 DJNKLEH, Polyt. Journal, 223 , 2 2 9 . 
8 LKWKOWITSCH, Analysis, I , 2 8 3 . 
1 Analysis of milk and m'dk products, P h i l a d e l p h i e , 1 8 2 3 , 0 3 . 
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savon , eL que pendan t la distillation subséquente avec l'acide sult'u-

r ique , il peut y avoir formation d 'es ters . En out re , la facile absorp

tion de l'acide carbonique par la lessive alcoolique donne lieu à des 

e r r e u r s . Pour éviter ces inconvénien ts , d'ailleurs peu impor t an t s , 

ils opèrent la saponification en présence de soude et de glycérine 

de la maniè re suivante : On chauffe à J e u nu dans une fiole d'ERLEN-

MEYER de 3 0 0 cent imèt res cubes environ, K g r a m m e s de corps gras 

e x e m p t d'eau, avec 20 g r a m m e s de glycérine du poids spécifique 

1,26 et 2 cent imètres cubes de soude (préparée avec 100 gr. KOH 

e t 100 g r a m m e s H 2 0) , en agi tant cont inuel lement , jusqu 'à ce que 

l 'eau soit complè tement évaporée et que le liquide soif devenu 

clair. Après refroidissement à environ 80°, on ajoute 90 g r a m m e s 

d 'eau chaude à 80--90°, on chauffe au bain-maric si s'est nécessaire , 

j u squ ' à solut ion claire, et on précipite les acides gras avec 50 cen

t imètres cubes d'acide sulfurique dilué (2a gr . S0 4 H 2 concentré 

dans un litre d'eau). On procède ensuite comme p récédemmen t 

d 'après REICIIERT-MEISSL. 

Le procédé de saponification de LEFFMANN-BEAM a donné toute 

satisfaction lors des essais de vérification effectués au Kaiserlich. 

Gesundheitsamt, de Berlin, et il est en conséquence employé en Alle

magne pour tous les essais officiels de corps gras et f romages . 

n . I n d i c e d e l l e l i n e r . — L'indice de IIEHXER indique le r e n d e m e n t 

e n acides gras insolubles dans l'eau fourni par 100 part ies de corps 

g r a s . l i a par t icul ièrement de l ' importance pour j uge r la valeur des 

mat iè res premières employées dans l ' industrie des bougies de stéa

r ine et des savons . On le dé te rmine de la man iè re suivante : 

On saponifie 3 à 4 g r a m m e s de graisse par la potasse alcoolique, on 

chasse l'alcool par évapora t ion .on dissout le savon dans l'eau chaude , 

e t on chauffe avec de l'acide sulfurique é t endu , jusqu ' à ce que les 

acides gras se séparent à la surface en une huile claire. On les verse 

su r un tillre humide et on lave à l 'eau chaude , en ayant soin que le 

filtre soit toujours plein, jusqu 'à él imination de l'acide minéra l . Si 

les acides gras ne sont pas suffisamment solides, on peu t les addi

t ionner d 'un poids connu de paraffine. Les acides lavés sont dissous 

dans l 'alcool, l 'alcool est évaporé , le résidu est séché à 100° et pesé . 

On n 'a t tend pas un poids r i gou reusemen t constant car l 'acide 
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oléique a de la tendance à s 'oxyder et à céder des mat ières volatiles 

à chaud. Des différences de poids de 1 à 2 mi l l ig rammes , après le 

p remier et le second séchage, sont sans impor tance . 

La p lupar t des corps gras ont un indice de HÜHNER de 92 à 9a, le 

plus souvent de 95 environ. L'indice de HEHNER est na tu re l l ement 

plus faible pour les corps gras qui ont un indice de REICHERT-MKISSL 

élevé. 

Ainsi, voici quelques indices de HERKER : 

Beurre de coco 82,4 — 90,5 
Beurre de vache 86 — 83 
Huile de palmiste 87,6 — 91,1 
Huile de dauphin (tête) 66,3 

o . I n d i c e d ' i o d e . — 1. Théorie de Vindice d'iode. — La déterminat ion 

de l'indice de b rome, r ecommandée par Me, ILINKY 1 et autres , est 

ma in t enan t presque toujours remplacée par la dé terminat ion de l'in

dice d'iode, qui donne des valeurs plus constantes et plus cer ta ines . 

On en tend , par indice d'iode, la quant i té d 'halogène calculé en 

g r a m m e s d'iode, absorbée par 100 g r a m m e s du corps gras dans des 

conditions dé te rminées (durée de contact, nature du dissolvant de 

l 'iode, excès de ce dernier , etc.). 

L'iode n 'agit que très faiblement sur les corps gras à la t empéra 

ture ord ina i re ; sous l'influence de la chaleur, son action est très irré-

gul ière , et on n'a pas de réactions bien ne t tes . Par contre , d'après 

HÜBL, une solution alcoolique d'iode en présence de bichlorure de 

mercu re , agit quant i ta t ivement à la t empéra tu re ordinaire sur les 

acides gras non sa turés et leurs glycérides. 

La réaction s'effectue sous l'influence du chlorure d ' i o d e 2 , q u i , 

d 'après EPHRAIM et Wus , se forme par la réaction suivante : 

1 Journ. Amer. Chem. Soc, 189i, 275; 1899, 1084. 
2 P a r m i l e s n o m b r e u x c h i m i s t e s qui se sont o c c u p é s de l ' indice d'iode 

de H Ü B L , i l faut c i t er : V. H Ü H L , Dingler. Polyt. Journ., C G L I I I , 281 ; G. I . I E -

B E R M A N N , Berichte, XXIV, 4117 ; S C H W K I S S I N U K R , Pharm. Centralh., 1887, n° 12 
147, B E N E D I K T , Chem. Industrie, 1887, Heft 8; M E H K I . L N G , ChemiJtentg, 1887, 
n ° 2 2 ; v . B R Ü C H E , Apoth. Zeitg., 1890, 493 ; H O L D E , Mitteilungen, 1891, 81 et 

1892, 163; F A H R I O N , Chemik. Ztg., 1891, 1792 et 1892, 863; (>\CLTEH, Aimai. 

Chem., 1893, 303 ; E P H R A I M , Angew. Chem., 189ô, 2,'ii ; S C H W E I T Z E R et I . Ü N G W I T Z , 

Journ. Soc. Chem., 28 fevr. et 31 d é c . 189ii ; W A L L E R , Chemik.Ug 189a, 1786 et 

1831 ; W u s , Angew CViem.,1898, 291 ; Chem. lievue, \ 899, 1 ; H A . N U S , Nahrungs u. 

Genussmittel, 1 9 0 1 , 913 ; I N C L E , Journ. Soc. Chem. Intl. 1902, 587, et 1984, 422 . 
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HgCF + 2 P = Hg P -+- 2 ICI 

La quant i té de l 'iode fixé correspond à 2 a tomes d'iode pour les 

acides à double liaison, à 4 a tomes pour l 'acide l inol ique.à 6 a tomes 

p o u r les acides l inoléiques. 

On obt ient des absorpt ions complètes d'iode pour les huiles 

siccatives ou non siccatives, avec la solution d'iode de HUBL OU de 

WALLEH, en excès d 'environ 5 0 p. 1 0 0 (calculé sur la quanLité d'iode 

de la solution), et 1 8 à 24 heures de contact . Avec un excès de 

7 5 p . 1 0 0 d'iode, deux heures de contact suffisent. 

Si l 'excès d'iode est insuffisant, les résul ta ts sont trop faibles, 

avec plusieurs huiles siccatives et demi-siccatives. Les huiles 

siccatives, qui, par suite de leur teneur en glycérides avec deux ou 

trois double liaisons, possèdent un g rand pouvoir absorbant pour 

l ' iode, nécessi tent na tu re l l emen t une beaucoup plus g rande q u a n 

tité de solution d'iode que les huiles non siccatives, qui ne possèdent 

que des acides avec une seule douille liaison, comme l'acide oléique, 

et de faibles quant i tés d'acides gras solides avec liaisons simples, 

qui n 'absorbent pas d'iode. 

2. Variations de Cindice d'iode dues au mode de préparation de 

l'huile. — Le m o d e de prépara t ion de l 'huile, sur tout de celles qui 

sont na tu re l l ement riches en glycérides solides, a une g rande i n 

fluence sur l 'indice d'iode, c'est le cas, par exemple , pour les 

huiles d'os, les huiles de pieds, l 'huile d 'arachides. Suivant l 'usage 

auque l ces corps gras sont des t inés , on expr ime plus ou moins de 

glycérides solides, lors de la fabrication ; mais plus on élimine ces 

derniers et plus l 'indice d'iode s'accroît. Les huiles d'os et de pieds 

pour les fins mécanismes , en part iculier pour les ch ronomèt res , etc. , 

doivent res te r l impides, m ê m e aux basses t empéra tu res , aussi en 

sépare- l -on , au t an t que possible, les glycérides solides. Ces huiles 

sont formées d'oléine sensiblement pure et possèdent l'indice d'iode 

le plus élevé, parmi toutes les hui les de pieds du commerce . Les 

indices d'iode, obtenus pour les huiles d'os et de pieds, var ient d e 

puis 4 i pour des huiles presque complè tement solides à la t empéra 

ture ordinaire , jusqu ' à 8 2 pour des produi ts encore l impides à — 10°. 

D'après G. DE ÏS'ÉGRI et G. FABIUS,les huiles d'olives extraites par les 

dissolvants ont un indice d'iode plus faible que les huiles ob tenues 
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par expression, par suite de la teneur plus élevée des premières en 

glycérides solides. Un grand nombre d'huiles épaissies artificielle

men t , par insufflation d 'un courant d'air, absorbent ainsi beaucoup 

d 'oxygène avec formation d'oxyacîdes, d'où une diminut ion de l 'in

dice d ' iode; les blown-oils {huiles soufflées), ainsi p répa rées avec 

l'huile de coton,ont un indice d'iode qui descend jusqu 'à 00 .Les huiles 

de lin cuites à l'abri de l'air se t ransforment en vern is ,en se po lymér i -

sanl , et absorbent alors beaucoup moins d'iode (voy.Vernis, p . 492). 

3. Variations de l'indice d'iode, sous l'influence de modifications na

turelles des huiles. — On a déjà démont ré que, pour les huiles en t re 

posées, il peut se produire des var ia t ions dans leur indice d'iode. En 

conséquence, pour ne pas tirer de fausses conclusions de l'indice 

d'iode, su r tou t pour les huiles siccatives, ou devra dé te rminer en 

m ê m e temps la densi té et la teneur en oxyacides, qui a u g m e n t e n t 

pour les vieilles hui les . On a t rouvé , par exemple , qu 'une huile d'o

l ives ,possédant au début un indice d'iode de 85,donnai t ,après 19 mois 

de séjour dans des boutei l le ; fermées , un indice d'iode de 81- Une 

huile de colza, conservée 7 mois dans une capsule découver te , a 

donné un indice d'iode de 88,4, au lieu de 98,3 au débul ; un mé lange 

d'huile d'olive de graissage et d'huile de colza, conservé dans les 

m ê m e s conditions pendan t 14 mois , a subi une modification dans l'in

dice d'iode de 9o k 76 ; pour une huile d'œilleltes,la r é t rograda t ion de 

l'indice d'iode a été de 141 à 94,2. L 'augmenta t ion de la densité à 

15° avait été : pour la p remière buile d'olives de 0,914 à 0,916; pour 

l'huile de colza.de 0,914 à 0,92o ; pour le mélange d'huiles d'olives et 

de colza de 0,915 à 0,933 ; pour l'huile d 'œilletles, de 0,924 à 963. En 

m ê m e temps que se produisent ces modifications de l'indice d'iode 

«t de la densi té , dues, d 'après MLLDER ' .HAZLRA 2 ,FAHRION 3 et autres , 

à la rup tu re des doubles liaisons par oxydat ion, polymérisat ion et 

formation d 'anhydrides , la consis tance des huiles modifiées devient 

plus épaisse *. 

' Die Ch.cmie der trocknende Oele und ihre Anuendung in der Malerei, B e r 

l i n , 1 8 6 \ 
2 Monalshefle fur Chemie, 1880, I8C et 198. 
3 Cli'mik Ztg., 1893 , 684 et 1848. 
4 D ' a p r è s l ' u n i f i c a t i o n d e s m é t h o d e s d ' a n a l y s e d e s p r o d u i t s a l i m e n t a i r e s , e n 

A l l e m a g n e (Centralblalt fur d. Deutsche-Reich, 1898 , 213) . o n d é t e r m i n e l ' i n d i c e 
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4. Détermination de. I indice d'iode d'après v. flubi et Waller. 

I'our effectuer une déterminat ion d'indice d'iode on a besoin. 

x. D'une solution d'iode. — On dissout 2o g r a m m e s d'iode et 

30 g r a m m e s de hichlorure de mercure chacun dans 800 cent imètres 

cubes d'alcool à 95°; les solutions sont filtrées, mé langées el, 

d'après WALLER, addi t ionnées de «50 cent imètres cubes d'acide chlo

rhydrique concent ré . La solution ainsi p réparée se conserve mieux 

que celle de HLÌIÌL, car l'eau est fixée par l'acide chlorhydr ique , et 

l 'on évite la formation d 'acide hypoiod ique , qui dans les solutions 

de IliinL se produi t à côté de la réaction principale (formation d": 

chlorure d'iode), d 'après l 'équation : 

ICI -t- H 2 0 = HC1 -+- 1 OH 

et donne lieu à d 'autres réact ions secondaires . 

p. D'une solution d'hyposulfUe de sodium, conLenaut24,8 g r a m m e s 

du sel par litre d'eau, el dont le titre est établi et contrôlé toutes les 

2 ou 3 semaines , d 'après le procédé suivant , dù à V 'OI.HAKTI. 

Dans un flacon, fermé à l 'omeri , con tenan t 10 cen t imèt res cu

bes d'une solution d ' iodure de potass ium à 10 p . 100 et 5 cent i 

mèt res cubes d'acide chlorhydr ique , on t'ait couler 20 cen t imèt res 

cubes d 'une solution de b ichromate (3,874 g r a m m e s de b ichromate 

de potasse par 1 litre d 'eau) , dont on a une provision. Ces 20 cen

t imètres cubes de b ichromate m e t t e n t en liberté 0,2 g r a m m e d'iode 

de la solution d ' iodure de potass ium, que l'on titre pa r la solution 

d'hyposulfUe de sodium. Dans ce but , on laisse couler celte solution 

dans le flacon,jusqu'à ce que le mélange soit encore l égè remen t co

loré en j aune , on ajoute alors une gout te d 'empois d 'amidon et on 

laisse couler la solution d'hyposulfite, j u squ ' à ce que la dernière 

gout te fasse disparaî tre la coloration bleue. 

Y. Chloroforme. — Le chloroforme, nécesssaire pour dissoudre le 

corps gras , est examiné au point de vue de sa pureté de la maniè re 

d ' i o d e avec la s o l u t i o n d e H U B L (30 c e n t i m è t r e s c u b e s ) . P o u r l e s h u i l e s n o n 

s i c c a t i v e s , o n p è s e 0 ,3 -0 ,4 g r a m m e d ' h u i l e , e t o n la i sse ï h e u r e s e n c o n t a c i . 

P o u r les h u i l e s s i c c a t i v e s , on e m p l o i e 0 , l a - 0 , 1 8 g r a m m e d ' h u i l e , e t o n l a i s s e 

a g i r 18 h e u r e s . D a n s ce d e r n i e r c a s , il es t n é c e s s a i r e de fa i re d e u x e s s a i s à 

M a n e , l ' u n au d é b u t , l ' a u t r e à l a f in. 
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su ivante . On ajoute 2 0 cent imètres cubes de chloroforme à 20 cen

t imètres cubes de la solution d'iode et on titre au bout de 2 heures 

avec la solution d'hyposulfile, en ajoutant 20 cent imètres cubes de 

solution d'iodure de potass ium à 10 p. 1 0 0 ; on fait éga lement un ti

t rage sans chloroforme. Si l'on n 'obtient pas de résul tats concor

dants , il faudra faire un essai à blanc lors des t i t rages ul tér ieurs . 

3. Solution d'iodure de potassium.— Elle cont ient 1 partie d' iodure 

de potass ium pour 1 0 part ies d 'eau. 

c . Empois d'amidon. — On dissout 1 g r a m m e d 'amidon dans 

1 0 0 cen t imèt res cubes d'eau chaude, et on filtre la soluLion. Il est 

plus commode d 'employer l 'amidon soluble. 

Mode opératoire. — Préparution préliminaire des huiles. — Les 

huiles l impides peuvent être employées d i rec tement ; les échantillons 

dont les impure tés ne sonl pas consti tuées par des matières grasses 

é t r angè re s , doivent en être dépouillées par filtraliou ; les huiles 

d'os et aut res huiles chargées de mat iè re grasses solides (stéarine, 

palmit ine , etc.) eu suspension, de m ê m e que les mat ières grasses 

solides, comme le suif, le saindoux, etc., sont purifiées des m a 

tières é t r angères non grasses , par filtration dans l 'entonnoir à fil— 

tration chaude . 

La pesée des prises d'essai s'effectue dans de petits gobelets de 

verre de 3 cent imètres de hau t et 1 , 5 cen t imèt re de la rge , mun i s 

d 'une baguet te de ve r re , ou pour les hui les très al térables à l'air 

dans de petits vases à pesées d 'après I1OLDE(P. 1 2 ) . On pèse de 0 , 1 8 

à 0 , 2 2 g r a m m e de corps gras liquide, ou 0 ,5 g r a m m e de corps gras 

solide, en procédant de la man iè re su ivante : Du vase à pesées 

taré, on fait couler l 'huile gout te à gout te en se servant de la ba

gue t te de verre (ou d 'une p ipe t le )dans un flacon de 300 cent imètres 

cubes de capacité, mun i d'un bouchon rodé , fermant h e r m é t i q u e 

men t , et on repèse ensui te le vase à p e s é e s . On dissout ensui te 

l 'huile dans 20 cent imètres cubes de chloroforme, on ajoute à la so

lution 23 cent imètres cubes (30 cen t imèt res cubes s'il s'agit d 'une 

huile siccative) de solution de bichlorure de mercure et d'iode. 

Après addit ion de la solution d'iode, on agite v igoureusemen t et on 

abandonne au repos, pendan t 2 4 heu res , dans un endroi t à t empe-
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ra tu re normale et à l'abri de la lumière solaire directe. Si, pendan t 

L E repos , la solution vient à se t roubler , on a joutera du chloroforme 

jusqu ' à clarification complète . À côté de cet essai, on fait un essai 

à blanc avec 23 cent imètres cubes de la solution D ' iode de HÌÌBL et 

20 cent imètres cubes de chloroforme. Au bout de 24 heures , on titre 

l'iode actif dans les deux essais, après addition de 20 cent imètres 

cubes de solution d'iodure de potass ium et 150 cen t imèt res cubes 

d'eau (ces derniers seu lement dans la solution qui cont ient l 'huile), 

au moyen D E la solution d'hyposulfite D E sodium. La différence des 

teneurs en iode ainsi obtenues donne la quant i té d'iode absorbé pal

la quanti té D'Miuile pesée . 11 n'y a pas à tenir compte du bleuisse 

m e n t qui se produi t après le l i l rage, lequel est dû à une séparat ion 

D ' iode des composés d 'addit ion. 

Exemple : 0,1945 g r a m m e d'huile de lin sont addi t ionnés de 

30 cent imètres cubes D E solution D ' iode . 4 cent imèt re cube de 

solution d'hyposulfite de soude correspond D ' ap rè s le titrage à 

0,011572 g r a m m e d'iode. 

Après 24 heures de contact, on emploie pour fixer l ' iode, dans 

30 cent imètres cubes de solution d'iode sans huile : 62,19 cent i 

mèt res cubes d'hyposulfite D E sodium, dans 30 cen t imèt res cubes 

D E solution D ' iode con tenan t de l'huile : 33,39 cen t imèt res cubes de 

solution d'hyposulfite. 

La différence : 28,80 cent imètres cubes de solution d'hyposulfite 

D E sodium correspond à une quant i té D ' iode de 28,8 x 0,011572 = 

0,3333 g r a m m e d'iode, absorbés par 0,1945 g r a m m e d'huile D E lin. 

L'indice d'iode est donc de 171,3. 

Dans le cas uù l'on ne peut a t tendre 24 heures , on laisse seule

men t 2 heures en contact , mais on emploie un plus g rand excès 

D ' iode pour obtenir sensiblement les mêmes résul tats ; on emploie 

alors 30 cent imètres cubes de solution D ' iode pour les huiles non 

siccatives, 40 cent imètres cubes pour les huiles demi siccatives et 

60 cent imètres cubes pour les huiles siccatives. 

5 . Détermination de Vindice, d'iode d'après Wijs. — Un inconvé

nient de la déterminat ion de l'indice d'iode, d 'après HÛBL-WALLER, 

est la longue durée de l 'opérat ion. Le procédé de WI.TS, très recom

mandé par certains auteurs , est au contraire très rapide . 
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Wus emploie une solution de monochlorure d'iode dans l'acide acé

tique cristallisable. On la prépare en dissolvant à chaud, d 'une part, 

9,3573 g r a m m e s de trichlorure d'iode, d 'au t re part , 7,1374 g r a m m e s 

d'iode dans l'acide acétique cristallisable ; on réuni t ensui te les 2 so

lutions en complétant à 1 litre. Ou peut encore dissoudre 13 gr . 

d'iode dans 1 l i tre d'acide acétique cristallisable et faire passer un 

courant de chlore jusqu 'à ce que le t i t re de la solution soit doublé. 

Wus emploie le té t rachlorure de carbone au lieu du chloroforme, 

pour dissoudre le corps gras , le chloroforme du commerce conle-

nan t souvent de l'alcool. (Le té t rachlorure de carbone doit être, 

avant l'essai, examiné au point de vue de la présence de mat ières 

ox3 rdables, au moyen du bichromate de potasse et de l'acide sulfu-

rique concentré.) Pour le reste , le mode opératoire est le m ê m e que 

celui de HÜHL, avec celte g rande différence, cependant , qu'il n 'est 

pas nécessaire d 'at tendre si iong lemps . Pour les huiles et graisses 

dont l'indice d'iode est moindre que 100, il suffit d 'une 1/2 heure de 

contact pour t e rminer la réaction ; pour les huiles demi siccatives, 

il est nécessaire d 'a t tendre de 1/2 heu re à 1 heure , et pour les huiles 

siccatives de 1 à 2 heures . 

Le procédé de Wus, qui, d 'après son au teur , donne pour les acides 

gras purs des résultais concordanls avec la théorie, s'est déjà r é 

pandu dans l ' industrie. 

D'après LEVKOVITSCH \ KREIS 2 et A . MARSHALL 3 , les résul tats o b t e 

nus avec la mé thode de Wus , concordent bien avec ceux que fournit 

le procédé de HÜUL. 

6. Indice d'iode d'après Ephraim et Uanus. — EPHRAIM emploie 

une solution de 10,23 g r a m m e s de monochlorure d'iode dans 1 litre 

d'alcool. Les indices d'iode t rouvés avec cette solution concordent 

bien avec ceux que l 'on obt ient d 'après HÜHL. L'inconvénient de ce 

procédé est l 'instabilité de la solution. HANUS utilise le m o n o b r o m u r e 

d'iode dans l 'acide acétique cristallisable, que l'on obtient plus faci

lement pur que le chlorure d'iode. Les avis sont par tagés sur la va-

1 Analyst, 1899, 2Ü9. 
1 Schweiz. Wochenschrift für Chem. u. Pharm., 1 9 0 1 , 2 1 3 . 
5 Chem, Ztg., 1900, 2G7. 
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1 Monatshefte für Chemie, VI I I , 40. 

l eur pra t ique de ce p r o c é d é ; ses avan tages snr le procédé de Wijs 

para issent peu i m p o r t a n t s . 

p . L ' i n d i c e d ' a c é t y l e . — L'indice d'acélyle donne le nombre de 

mi l l igrammes d 'hydrate de potass ium nécessaires pour neutra l i ser 

l'acide acétique p rovenan t de la saponification de 1 g r a m m e d'acides 

gras acétylés. 

L'indice d'acélyle permet la dé terminat ion quant i ta t ive des h y -

droxyles d 'une substance et donne par conséquent une mesu re de 

la t eneur en oxyacides ou alcools gras , d 'un corps gras , d 'un m é 

lange de corps gras ou d'un é lément de corps gras . Dans l ' examen 

des huiles de gra issage , la dé te rmina t ion de l'indice d'acétyle entre 

eu jeu lorsqu'i l s'agit de dé te rminer le degré d 'oxydation d 'une 

huile, éventue l lement aussi la teneur en huile de ricin, const i tuée 

pr incipalement par des glycérides d'oxyacides ( re la t ivement aux 

oxyacides insolubles dans l 'é ther de pétrole, voy. p . 402). 

1. Indice d'acétyle d'après Bencdikt-Uher ' . — 20 à 40 g r a m m e s des 

acides gras non volatils, séparés d'après la p. 33o, sont chauffés pen

dant deux heures au réfr igérant à reflux avec un vo lume égal 

d 'anhydride acét ique.Le mélange placé dans un gobelet de verre de 

1 l i t re ,avec 300 — 600cent imètres cubes d 'eau,es t porté à l 'ébullition 

à 3 repr ises , pendan t 1/2 heure chaque fois, pour él iminer toute 

trace d'acide acét ique. Pour é v i l e r l e s soubresauts du liquide, on 

amène , au moyen d'un tube capillaire débouchant à la part ie infé

r ieure du gobelet de ver re , un courant lent d'acide carbonique . 

Après chaque ébullition, on décante l'eau au moyen d'un s iphon. 

Ainsi qu 'on peut s'en assurer avec un papier de tournesol , l'acide 

acétique est éliminé après trois ébulli t ions. Les acides acétylés sont 

filtrés à l 'étuve sur un filtre sec et on dé te rmine l'indice d'acides 

acétylés et l'indice d'acétyle des acides g ras . Dans ce bu t , on procède 

comme pour la déterminaLion de l'indice d'acide et de l'indice 

d 'é ther d 'un corps gras , ma i s en employant au lieu d'une lessive 

alcoolique une lessive aqueuse- On dissout 3 à 5 g r a m m e s des acides 

acétylés dans l 'esprit de vin exempt d'acide et de fousel, on ajoute 
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de la phénolphtaléine et on titre avec une lessive demi normale j u s 

qu'à coloration rouge , on ajoute alors un excès de la lessive, on 

porte au ba in-mar ie jusqu 'à faible ébulli t ion, et on titre à nouveau 

avec l'acide chlorhydrique. 

La somme de l'indice d'acides acétylés et de l'indice d'acétyle es t 

appelée indice de saponification acétyle. On peut donc, pour obteni r 

l 'indice d'acétyle, dé te rminer l 'indice de saponification et l ' indice 

d'acide des acides gras acétylés et la différence représen te l'indice 

d'acétyle. L'indice d'acétyle est égal à zéro,si la pr ise d'essai ne con

tient pas d'oxyacides gras . 

Exemple : 3,379 g r a m m e s d'acides gras acétylés de l 'huile de ricin 

nécessi tent pour leur neutral isat ion 17 cen t imèt res cubes de p o 

tasse demi normale ou 17,2 x 0,02805 g r a m m e s = 0 , 4 8 2 3 g r a m m e s 

d'hydrate de potassium ; d'où l'indice d'acide acétyle: 482,5 : 3,379 = 

142,8. Au liquide neutra l isé , on a encore ajouté 32,8 cent imètres 

cubes,soit en tout 50 cent imètres cubes d é p o t a s s e . Après ébullition, 

on a employé 14,3 cent imètres cubes d'acide chlorhydrique demi 

no rma l pour le t i l rage. Pour la saturat ion de l'acide acétique séparé , 

il reste donc 32,8—14,3 = 18,5 cent imètres cubes de potasse demi 

normale ou 18,5 x 0,02805 = 0,5189 g r a m m e s d 'hydrate de potas

sium, d'où l'indice d'acétyle : 518,9 : 3,379 = 153,6. 

La dé terminat ion de l'indice d'acétyle est d 'une exécution déli

cate et dans des essais répétés avec la m ê m e huile, ou obtient sou

vent des résul ta ts contradictoires . En fait, lorsqu 'on opère sur les 

acides gras acétylés provenant d'une m ê m e huile, divisés en deux 

port ions, on obtient pour l'indice d'acides acétylés et pour l'indice 

d'acétyle des valeurs concordantes ; par contre, les acides obtenus 

dans des acétylations différentes conduisent souvent à des résul ta is 

discordants . L 'hypothèse que l 'acétylation des acides gras , d'après le 

procédé BËNEMKT, s'effectue i r régul iè rement dans des essais diffé

ren t s , n 'es t pas suffisante pour expl iquer les divergences observées . 

D'après les expériences de HENFUQUES, il est possible que ces diffé

rences soient dues aux modifications qui se produisen t sous l'in

fluence d 'un séchage plus ou moins prolongé, et ces modifications 

sont impor tan tes pour les oxyacides, ma i s faibles pour les acides acé

tylés. D'après LEWKOVITS:ÏI, des réact ions secondaires , comme la for

mat ion d 'anhydr ides , e l c , peuven t se produire pendan t l 'acétylation 
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2. Indice d'acêtyle d'après Leickowitsch et Henriques. — Pour se 

rendre indépendant des réactions secondaires,LEWKOWITSCH 1 et H E N -

IIIQUES 5 dé te rminen t l'indice d'acétylo de la man iè r e suivante : Les 

acides acétylés sont saponifiés pa r la soude, et l 'acide acétique s é 

paré par l'acide sulfurique est t i tré dans le dist i l latum comme dans 

la méthode de RÊICHERT-MEISSL, Ce procédé, qui donne des valeurs 

no lab lement infé r ieures à celles du procédé de BENEDIKT, fournit éga

l emen t des résul tats peu concordants , que les prises d'essai por t en t 

sur des acides p rovenan t d 'une m ê m e acétylalion ou d'acétylations 

différentes, après un court séchage à 100° environ, avant la pesée 

(Voy. le tableau X X X I X . ) 

3. Indice d'acêtyle vrai (?), d'après Lewkowitsch. — Suivant L E W -

KOWITSCH 3 , on doit dé te rmine r non pas l'indice d'acêtyle des acides 

gras , mais celui du corps g ras lu i -même. On fait donc bouillir direc

tement ce dernier avec de l 'anhydride acé t ique , après saponifica

tion et acidification par l'acide sulfurique, on titre l'acide acétique 

dans le produi t acétylô en procédant par distillation comme il a 

déjà été indiqué. On obt ient ainsi 1' « indice d'acêtyle apparen t » du 

corps gras . Pour obtenir 1' « indice d'acêtyle vrai », on dé te rmine de 

la m ê m e manière la quant i té de potasse caust ique nécessaire pour 

sa turer les acides gras volatils non acétylés de la graisse pr imit ive, 

et on re t ranche la va leur ainsi t rouvée de l 'indice d'acétjde appa

ren t . 

LEWKOWII'SCII fait l u i - m ê m e r emarque r que cet indice d'acêtyle des 

acides gras , outre les oxyacides et les alcools g ras , indique tou te 

une série d 'autres corps, par exemple , les monoglycér ides , les di-

glycérides et la glycérine. Or, les propor t ions de ces de rn i e r s com

posés peuven t varier dans une m ê m e huile, su ivant que l 'hydrolyse 

spontanée des triglycérides est plus ou moins avancée . L'indice 

d'acêtyle des corps gras n'est donc pas une cons tan te , mais une v a 

riable comme l'indice d'acide. 

1 Analysis, I, 2 9 3 . 
1 Chcm. Ztg. 1893, 637. 
3 .Town. Soc. ehem. ind. 1897, 5 0 3 . 

H O L D E . — Analyse des hui les . 26 
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TABLEAU XXXIX 

Indices cFacétyle 

Nature de l'huile 

Mode de travail 

Huile de chènevi* 

Benedikt 

Indices d'acétyle 
obtenus au Material-

prüf ungsamt 

47 
33 
S3 
m 
47 

nulle de coton 

Benedikt 

24 
21 
if, 

17 

34 
31 
29 
26 
37 
37 

HenriquL-s 

16 
18 
15 
14 
14 

Huile âs ricin 

Benedikt ! Henriques 

154 
155 
155 
154 
156 
151 
154 

129 
122 

(99) 

Indices i Benedikt . 7,5 
trouvés par l Henriques . — 

17 153 
133 

q . D é t e r m i n a t i o n p o n d é r a l e d e s o x y a c i d e s . — La t eneur (1 une 

huile en oxyacides peut aussi être ob tenue approximat ivement , 

d 'après FAHRION \ en dé t e rminan t les acides insolubles dans l 'é ther 

de pétrole . Tous les oxyacides ne sont pas insolubles dans l ' é ther 

de pétrole . Le procédé est utilisé no t ammen t pour comparer le degré 

d 'oxydation des huiles de lin cuites, ainsi que pour les dégras (voy. 

p . 508); il est appliqué de la maniè re suivante : 

On saponifie de 3 à 5 g r a m m e s de corps gras avec la soude alcoo

l ique, après avoir chassé l'alcool, on reprend par l 'eau, on dissout 

dans 30-70 cent imètres euhes d'eau chaude et on traite par l 'acide 

chlorhydrique é tendu dans un en tonnoi r à séparat ion. Après refroi

d issement , on agite avec 100 cent imètres cubes d 'éther de pét ro le . 

Au bout d 'une heu re de repos , la couche d'éther est l impide, les 

oxyacides res tent sur la paroi de l 'entonnoir et se séparent facilement 

de l 'éther et de l 'eau. On lave à l 'éther de pétrole , on dissout e n 

suite dans l'alcool chaud, on évapore , on sèche à 100-103° et on pèse. 

X I . l t c s u u i é d e l a m a r c h e d e l ' e x a m e n d e s h u i l e s g r a s s e s e x e m p t e s 

d ' h u i l e s m i n é r a l e s 

P o u r toutes les hui les , on dé te rmine d'abord l 'indice d'iode et l'in 

dice de saponification. Si on obtient des différences dépassant 1,0, 
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pour l'indice d ' iode, ou dépassant 2, pour l 'indice de saponification, 

on fait un t rois ième essai, qui devient décisif. La valeur t rouvée 

pour l 'indice d'iode et pour l'indice de saponification pe rme t déjà 

de classer l 'huile dans l 'un des groupes des tableaux XL à XLV. Le 

tableau XLV, a, qui indique le mode de recherche des huiles é t r a n 

gères dans l 'huile d'olive, au moyen de l'indice d'iode, ne peut s e r 

vir toutefois pour caractér iser une addition d'huile d'arachide ; cette 

huile, en effet, c o m m e l ' indique le tableau XL, a un indice d'iode 

très voisin de celui de l 'huile d'olive ; des addit ions supér ieures à 

10, p . 100 peuven t ê tre reconnues avec une cert i tude suffisante par 

la recherche des acides arachidique et l ignocérique bouil lant à une 

haute t e m p é r a t u r e . Un indice d'iode dépassant les limites habi tuel les 

de cette va leur pour l 'huile d'olive, l 'huile de pieds et l 'huile de colza, 

et qui n 'es t pas voisin de l'indice d'iode des huiles siccatives, fait 

supposer une falsification sans cependant la caractériser d 'une façon 

plus précise. On n'y a r r ivera qu'en dé te rminan t d 'autres propr ié tés ; 

par exemple , un indice d'iode supér ieur à 85, avec un indice de sa

ponification moindre dé 188, indiquent la présence d'huile de colza. 

L'indice de saponification caractérise pr inc ipalement l'huile de colza 

et les hui les de crucifères par rappor t aux au t res huiles, si l 'on fait 

except ion p o u r l 'huile do ricin, dont l 'addition est rare dans les 

huiles de graissage végéta les et, pour les huiles de poissons et les 

cires dites l iquides. 

Si, après obtent ion d'un indice de saponification peu élevé, s'il 

reste un doute sur la na ture des corps gras é t r ange r s , on épuise par 

l 'éther de pétrole la solution de savon(les cires liquides con t iennen t 

une impor tan te quanti té d'alcools supér ieurs d'aspect vasel ineux) , 

l 'odeur indique les huiles de poissons ; la solubilité dans l'alcool à 

90° et dans l 'é ther de pétrole , et la viscocité caractér isent l 'huile de 

ricin. En théor ie , on peut p répare r des m é l a n g e s , dont l 'analyse se

rait douteuse . Si, par exemple , on a t rouvé pour une huile d'olive 

un indice de saponification no rma l , c'est-à-dire supér ieur à 188, et 

un indice d'iode supér ieur à 80, on fera les essais de BAUDOUIN et de 

HALPHEN, pour me t t r e l 'huile de coton ou l 'huile de sésame en év i 

dence, Si les résul ta ts sont douteux, on examine encore la solubi

lité du savon potassique dans l'alcool, d 'après les indications du t a 

bleau XL, à 1 8 ° ; si au bout d 'un quar t d 'heure , en agi lanl avec u n e 

(Voy. la suite p. iii.) 
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NB. Les va leurs except ionnel les sont en t re pa ren thèses . 

N a t u r e de l'huile. 

V i s c o s i t é 
à 2 0 o 
d'après 
E n g l e r 

Coeff ic ient 
de 

réfract ion 
à 20» 

P o i d s 
spécif ique 

4 15» 

P o i n t de 
solidification 

d e g r é s C 

Indice de 
saponif ica

t ion 

Ind ico 

de l 'huile 

d'iode 

dea acidBB 
gras 

Indice de 
Reioliert-

Meissl 

Huile d'olive 
OUvenôl ou 

Baumôl 
Bari-, Provence-, 
Galipoliol, etc.) 

Olive Oit 

11-13 1,467-
1,471 

0,9140-
0,9190 

pour les 
qualités 

in l'érieures 
0,9200-
0,9250 i 

Certaines 
encore 

liquides 
à — S 

et solides 
— 9 

d'autres 
solides à 0° 

189-196 
(185) 

en 
général 
vers 190 

79-85 
(88,7) 

80-88 
(90) 

0,3 
(0,6) 

Huile 
de noyau d'olives 

Olivenkernôl 
Olive Kernel OU 

— 
25° 

1,4682-
1,4688 

0,9190 — 188,5 87-88 — — 

Huile d'archide 
Erdnu*sol 

Arachis OU 3 
10-12 1,4642 

0,9163-
0,9200 

Le plus 
souvent 

solides à 0° 
189-197 86-105 96-103 0,4 

Huile de ricin 
Rieinusol 
Castor OU 

139-140 
15° 

1,4795-
1,4803 

0,9613-
0,9736 

— 10 à 
— 18 

176-183 
(186,6) 

82-85 87-88 1,1 

Huile iif raisins 
Traubenkerniil 
Grape seed OU 

— — 0,9202-
0,9561 

— 11 à 
— 17 178-179 94-96 99 0,46 

Huile 
de Piyjiinu d'Inde 

Kurkasôl 
Curcas OU 

— 
25° 

l ,«i81 
1,4870 

0,9192-
0,9210 — 8 

193,2 
à 

200,4 

98,3 
à 110 105 0,55 

1 IIK^KDIKT-ULZE», 1 9 0 3 . 6 8 6 . HAGEH, Knmmnrdar zum Aurzneibuch, 189<i, II, 3 0 0 . 
2 7 he anal'/st, 1 8 9 6 , 3 2 8 . L e s auteurs séparent l 'acide s téariqnn à 0*, au m o y e n d'une solut ion alcoolique d é c i d e 

teur sur- lr"s a c i d e s de l 'hu i l e d'ol ive , n'est pas pans object ions ( p . 320) 
3 l.'huiii! de no ix du P a r a [Beriholetia cxceha) se comporte d'une m a n i è r e analoguB, po ids spécifique 0 , 9 1 8 , points 

fusion il s a c i d e s g r a s 2 8 - 3 0 ° . 
4 D';ip"-* HEHNKR et, MITCHELL 1 0 j g d'acide atèarique ; d'après HAZL'RA ( Wienet* JMonatshefte X" ,2 i2 | l e s aciJes- non, 
5 Corn tes rendus L X M I I , 1 3 3 0 . Voyez en outre TOKTKLH et RUOCKKI, Che.m-Ztq. 18HS, fi 0 . ARCHBUTT, Journ. 

r. G é n é r a l i t é s s u r l e s p rop r i é t é s 

TABLEAU 

Huiles et graisses végétales 
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Indice 
d'acétyle 

Indice 
do Hehner 

P o i n t de 
fusion des 

acides gras 
en d e g r . 
e e n t i g 1 - . 

Po in t de 
so l id i f ica

tion des 
ac ides gras 

en i legr . 
c en t igr . 

Mbd. dont se 
comporte la so lut ion 

de savon 
préparée d'après 

la p. 3 7 1 

E l é m e n t s 
principaux de l 'huile 

R é a c t i o n s et autres 
proprié tés part icu l i ères 

04-96 

22-28,5 
19-211 

(huile de 
Cali

fornie) 

17-24,0 

A 1 8 — 20" 
généralement 

claire ; 
les huiles avec 

un peu d'acide 
arachidique 

laissent déposer 
un précipité 

floconneux au 
h o u t d e l 5 à 3 0 m . 

de repos 

Glycêrides mixtes 
contenant de l'oléine, 

peu de linoléine 
et beaucoup d'acide 

palmitique. 
D'après H E H N E R et 

M l T C H E L L 

pas d'acide stéarique-

Petite quantité 
d'acide arachidique. 

Insaponiliable, 
jusqu'à 1,4 p. 100. 

Réaction 
de l'élaïdine : 

blanc jaunà're et 
dur 

22,5 — — — — 

Oléine, peu de 
palmitine 

et de stéarine 
pas d'acide 

arachidique (?) 

Plus so'.uble 
dans l'alcool et l'acide 
acétique crisfallisable 

que l'huile d'olive, 
probablement k cause 

de la plus grande 
teneur en acides gras 

3,4 95,9 27,7-33 

13 

22-29,5 
Masse solidifiée 

gélatineuse 
à 18-20° 

Oléine, 
palmitine, stéarine 4 

arachina cor
respondant à 5 p. 100 
d'acide arachidique. 
Point de fusion 75" 

Caractérisation 
d'apras R E N A R D 3 , 

par séparation 
de 1 acide arachidique 

brut 
(mélange des acides 

arachidique 
et l ignocérique 

150 -

27,7-33 

13 3 

("laire à 0° 
10 o/c d'huile de 

colza, d'huile 
d'arachides ou 

de coton, 
donnent un 

dépôtfloconneux 

Glycêrides de l'acide 
ricinol éique (oxya-

cide) et ses isomères, 
ainsi qu'un peu de 

stéarine 

Miscible avec l'alcool 
à 95° en quantité 

quelconque, insoluble 
dans l'éther de 

pétrole, 
presque insoluble 

dans l'éther 
sulfurique. 0,3 à 0,37 

d'insaponifiable 

144,5 
00 92 23-25 18-20 — 

Oxyacides 
en grandes quantités, 

d'après F i t z 
acide érncique 

Couleur de l'huile 
variant du jaune d'or 

au verdâtre 

17,6 
à 

34,7 
95,5 24-26 28,6 — 

Plamitine 80 p. 100, 
stéarine 20 p. 100, (O 

K L E I N ) . Jusqu'à 0,6 
p. 100 d'insaponifïable 

Odeur désagréable 

s'.èariquB sa turée k 0% dans laquelle, l'acide s téarique es t insoluble (p . .337). Ge résu l ta t , d'après les recherches de l 'au-

de sol idif ication 0", indice iIh saponif ication 1 9 3 , 4 , ini i lce d'iode 1 0 6 , 2 , indice d'iodB lies acides gras 10f),0, point de 

saturés cont iendra ient aussi lie l'acide liypnjréique, G 1 Q H 3 0 O 2 . 

Son. Chem. /ml. ISiW. 1124 . 

des huiles grasses 

XL 
non siccatives 
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TABLEAU 

NB. Les valeurs exceptionnelles sont entre parenthèses. 

NATURE DE L'HUILE 

CONSISTA I1(!B 
à la 

TEMPÉRA
TURE 

ORDINAIRE 

COEFFICIENT 
DE 

RÉFRACTION 

POIDS 
SPÉCIFIQUE 

À 15° 

PAINT DE 
«OLUIIFTEATION 

INDICE DA 
SAPONIFICA

TION 

Indice 

DE L'HUILE 

D'IODE 

DES ACIDES 
GRAS 

INDICE DE 
REICLIERT-

MEISTL 

Huile d'amandes 
Mandelöl 

Almond OU 1 

— 15,5° 
1,4728 

0,9170-
0,9200 

— 10 à 
— 21,5 

190-196 
(183) 

générale
ment 

voisin de 
191 

93-102 93-93 — 

Beurre de coco 
Kokosnussöl 

Cocoa Nut OU 
Solide 

60» 
1,441 

0,9250-
0,0383 

Solide à 
14-23,1 
fond à 
20,3-28 

246-268 8,6-9,4 

8,3-10 
acides 

gras 
liquide 

54 

5,6-7,4 

(8,4) 

Huile de palme 
Palmijl 

Palm OU 
idem 

60° 
1,451 

0,9210. 
0,948 

Food, 
suivaat 

l'arici enne-
té et l'ori

gine entre 
27 et 42,5 

195-205 53-56 

53,3 
acides 

gras 
liquides 

95-99 

0,5 

Huile de palmiste 
Palmkernöl 

Palm Nut OU 
idem 

60» 
1,4431 

0,941-
0,95a 

Fond entre 
23 et 28 

242-250 10 18 12,1 5-6 

(1) LES HUILES DE NOYAUX D'ABRICOT» ET DE PÉEBEA PRÉSENTENT DOS «MATANTS* ANALOGUE. 
{2) RÉACTIF DE B I E B E R (VOLUMES ÉGAUX D'AEIDE NITRIQUE FUMANT, D'ACIDE SULFURIQUE CONCENTRA ET D'EAU) 1 PARTIS -F-

OU DE PÈCHES UJJD COLORATION VARIANT DU ROSE FLEUR» DE PÈCHE À L'ORANGÉ ; DÔA COLORATIONS ANALOGUE» S R PRODUISENT AVEC 

Graisses et huilas végétales 
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XLI (suite) 

non siccatives 

Indice 
d'acîétyle 

Indice de 
Hebner 

Point de 
fusion 
des 

acides f * r a p 
en tiegr. 

Point de 
solidification 

des 
acides gras 

en detT. 
ne i l li^r. 

Eléments principaux 
de l'haile 

Réa«lioas et anlreB 
propriétés particulières 

5,8 9 6 12-14 

9,5 10,1 
(amandes 
douces) 

1 1 , 3 - 1 1 , 8 
(amandes 

arriéres i 

Riche en oléine, d'après 
H E H N E R et MlTCHELL, 
ainsi que G U B S E R O W , 

absence de stearine 

Avec l'acide nitrique 
à 1 , 4 de dens. ,coloration 

jaunâtre, taudis que 
les huiles de noyaux 

d'abricots et de pêches 
donnent une 

coloration orange 2 

0,9 — 
12,3 

82,4-90,5 24-27 
15,7-20,4 

Titre 
21,2-25,2 

Gomme l'huile de palmiste 
grande quantité de 

rnyristine et de laurine; 
faibles quantités 

de palmitine, d'oléine, de 
caprine, capryline et 

caproïne 

Facilement soluble 
dans l'alcool : 

1 volume d'huile 
se dissout dans 

2 volumes d'alcool à 90° 

1,8 04,2-97,0 47,8-50 35,8-45,6 

Palmitine, oléine, 
très peu d'acide l inolique, 
1 p. 100 d'acide stéarique 

et d'acides à poids 
moléculaires élevés 

Couleur entre le jaune 
orange et le rouge 

sombre, teneur élevée 
en acides gras 

libres jusqu'à 100 p. 100 

19-4,8 87,6-91,1 25-28,5 20 25,5 

26,6 p. 100 d'oléine, 
33 p 100 de stéarine, 

palmitine et rnyristine, 
44,4 p. 100 de laurine, 
caprine, capryline et 

caproïne 

Couleur blanche, 
odeur et saveur agréables 

(de noix) 

r> parties d'iiuiltî, donnent avec l'iinilc d'amandas une coloration blanc jajnàtrs, pt avec l'huile do noyaux d'abrinot3 
l'étber idiloroglucique et l'acida nilriqua à 1,42; voy. GHWOM.K«, Pharm. Zig.,.t 1903, 109. 
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408 GRAISSES SAPONIFIABLES ET CIRES 

T A B L E A U 

NB. Les valeurs rares sont entre parenthèses. 

Nature de l'huile 

Consistance 
à la 

tempéra
ture 

ordinaire 

CoBfficis n t 

de 
réfraction 

Poids spé
cifique à 15° 

Point de 
solidilication 

Indice de 
saponifica

tion 

Indice 

de l'huila 

d'iode 

des acides 
gi as 

Indice de 
Reichert-

Meissl 

Suif végétal de la 
Chine 

des graines du 
Stillingia sebifera 

Chin. Talg 
Vegetable Tallow 

idem 

Au 
butyro-

réira oto-
mètre 

de Zeiss 
à 50° 

38 

0,9182-
0,9217 

Echan
tillons du 
commerce 

24-29 
échan

tillons ex
traits par 

lesdissolv u 

34 

199-200 
179 ? 

32 38 
19? 

34-40 
54,8 

0,7 

Beurre de cacao 
Kakaobutter 

idem 
60° 

1,4220 

0,9450 
0,9760 

23-26 
fond entre 

30-33 
192-202 

30-37 
graisse 

de Bahia 
38-41,7 

32,6-
39,1 

0,3-1,6 

Graisse Dika des 
graines 

de l'Irvingia 
gabonensis 
Dika fett 
Dika OU 

idem 
0,820 

Schiidler 

34,8 
fond 
29-31 

173 (?) 
30,9-
31,3 - — 

Beurre 
de muscade 

Mushatbuttir 
Mace-Buttar 

d. i 
40» 

1,4704 
0,945-
0,966 

41-42 
fond entre 

31 ,5-51 

153,5 
à 161 
(191.4J 

40,1-59 — 1,0-4,2 

Beurre de Laurier 
Lorbeer fett 
Laurel Oil 

Butyreux — 0,9322 
24-25 
fond 
32-36 

197 198 68 80 
81,6-
82,0 

1,6 

< Zetisch. f. anahjt. Chemie, 3. 233. 

Graisses et huiles végétales 
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XLI (suite) 

non siccatives 

Indice 
d'acétvlo 

Indice de 
Hühner 

93,45 

94,6 

Point de fu
sion des 

aüides gras 
en dfigr. 
ccnligr. 

l'oint de soli
dification dee 
acides gras 

en degr. 
cenliçr. 

Echantillons du 
commerce 

47-57 [ 42-52 
extraits par les 

dissolvants 

39-40 34-35 

48-52 45-47 

— — 

42,5 S 40,0 

— 14,3 15,1 

Eléments principaux 
de l'huile 

Palmitine et oléine, 
40,3 p. 100 

stéarine d'après 
H E H N E R et M I T C H E L L 

Acides palmitique et 
stéarique, acide oléique, 

acide arachidique, 
glycérides mixtes 

D'après O U D K M A N N S 

laurine et myristine 

Trimyristine 
10 p. 100 d'huile éthérée 

Trilaurine, oléine 

Réactions et autres propriété: 
particulières 

Point de fusion de la 
matière, échantillons du 

commerce 
44-45 

extraite par 

les dissolvants 
37-38 

Essai de Björklund 

Se comporte comme 
le beurre de cacao 

à l'essai de Bjôklund 

Couleur jaunâtre 

Couleur brune, 
odeur et saveur 
caractéristiques 
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TABLEAU 

Huiles végétales 

N. B. — Les valeurs rare3 sont entre parenthèses. 

Nature de l'huile 
Viscoiité 

à 20-
(Englar) 

Coefficient 
do réfraction 

Poids spé
cifique a 15' 

Point de 
eoliilifieation 

CD 

ilesrés cent. 

Indica 
ile 

saponi Ges
tion 

Indice 

de l'huile 

d'iode 

des acides 
Erras 

Tndiue de 
Reichert-

Meissl 

Huile de pépins 
Je citrouille 

Kûrbisriernol 
Pumkin Seed Oit 

-
Butyro 
réfract. 

Zeiss à 25 u , 
70-72,5 
( P O D A ) 

j 
0,9197 i 

à 0,9250 ^ 3 188-195 
121 

Hiibl — 

Huile de fai«res 
Bucheckernol 
Beech Nut Oil 

— 

\ 

Oléoréfr. 
Zeiss. 

16,5 à 1S 

0,9205 
à 0,9225 — 191-196 104 à 120 114 — 

liviile de colza 
Rùbiil 

Rape Oil 
{Colza OU) 

11-15 
souvent 
vers 13 

1,472-1,476 
0,9132 

à 0,9175 

A 0' 
analoju" 
au sui f, 

il est 
nécessaire 

de 
refroidir 
5 à 10 li, 

m ayilant 

171-179 
(180) 

souvent 
vers 175 

97-105 
(108) 

96-106 
a cides 

gras 
liquides 
121 à 126' 

0,25 
à 0,4 

Huile de moutarde 
noire 

Schwarzsenf-
saatol 

Black mustard 
OU 

— 15-.5 
1,4672 

0,9160 
a 0,9200 

— 5 174-175 90-107 110 — 

Huile de moutarde 
blanche 

Weissenfsaatôl 
White mustard 

OU 

— 15 ,5 
1,4750 

0,9125 
à 0,9160 

— 8 à — 1 6 
SCHADLER 

170-171 92 98 95 96 — 

1 Voy. plus haut 2. — 2 Dans la itéarina da coton (exprimée de l'huile), on trouverait 3,3 p. 100 d'acide 
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X L 1 I 

DEMI-SICCATIVES 

Judies 
d'acetyls 

(ndiee 
de Hehner 

Point 
de fusion 

des 
acides gras 

en 
den;, cent. 

Point de 
soliditica-

tioa 
des fteides 

gra» 
en 

dec;, cent. 

Aspect 
de 

la solution 
de 

sarons 
prêparéB 
d'après 

la p. T,0 

Eléments principaux 
de 1 huile 

Reactions et autres propriétés 
particulières 

— 96,2 
26,5 

à 29,8 
24,5 

SCHAIDER — Encore peu étudiée. 

Couleur du vert au rouge, 
suivant le degré de la 
pression. 

— 95,2 23 24 17 — Encore peu étudiée. Couleur jaune clair. 

6,3 95 16-21 
Titre 

11,7-13,6 

Mass e so 
lide 

rayon née 
du blanc 
au blanc 
jaunâtre 

Glycérides des acide cé -
ruoique et rapique, 
acide stéarique. 0,4 à 
1,43 p. 100 d'acide ara-
chidique. 

L'huile brute a une odeur 
particulière, donne une 
coloration verte avec 
l'acide sulfurique à 
1,53. 

- 95 16 17 15-17 

Sa composition ressem
ble à celle de l'huile 
de colza; d'après A H -
C H B U T T 1,18 p. 100 d'a

cides arachidique et 
lignocérique. 

L'huile brute contient 
souvent du soufre. 

— 96,7 15 16 17 — 
Propriétés voisines de 

celles de la inoutarde 
noire. 

Pas de soufre dansl'huile 
pressée à froid. 

Etéarique, d'après HEIIMER ot MITCHELL. 
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T A B L E A U 

Huiles végétales 

N. B. — Les valeurs rares sont entre parenthèses. 

Nature de l'huile 
Viscosité 

a 20 degrés 
(Engler) 

Coefficient 
de réfraction 

Poids spé
cifia à 15* 

Point (1b 
solidification 

en 
degré» cent. 

Indicea 
du 

saponiSca-
tion 

Indice 

do l'huile 

d'iode 

des acides 
gras 

Indice de 
Ileiclip.rt 
Meissl 

Huile de coton 
Haumvoo l Isaatol 
Cotton See.d OU 

9-10 1,474-1,475 
0,9220 

à 0,91100 
Le plus 

souvent à 0 

191-198 
habituel
lement 

vers 195 

102 à 111 
(117) 

111-116 
acides 
gras 

liquides 
147-148 

0,4 

Huile de kapok 
Kapokol1 

Kapok OU 
— 

Olëoré-
fract. 

Zeiss, 51,3 

0,9164 
à 0,9237 

29,6 (?) 
191-197 

(205) 
118 à 119 

108 
(122,5 ?) 

3,3 

1,2 

0,33 
à 2,5 3 

Huile de sésame 
Sesamôl 

Sésame OU 
10-10,5 1,475-1,470 

0,9220 
à 0,9237 
(0,9210) 

Entre 
— 3 et — 5 

188-195 
103 à 112 

(117) 
109-112 

3,3 

1,2 

0,33 
à 2,5 3 

Huile de maïs 
Maisiil 

Maize OU 
- 15,5. 

1,4768 

0,9215 
à 0,9239 
(0,9262) 

— 10 bis 
— 20 188-193 

119 à 123 
(117) 

125 
acides 

gras 
liquides 
1 4 1 à l 4 4 2 

3,3 

1,2 

0,33 
à 2,5 3 

Huile de cameline 
LeindoUeriil 

(Dtsch. SesamBl) 
Camelina OU 

— 
Oléoré-
fract. 

Zeiss, 32 

0,9228 
à 0,9270 
(0,9329) 

— 18 188 133 à 135 137 -

t Hrnr[quk3,' Chem. z/g., 1891 ; Phi l ippe, Monit. Scientif., 1902, *728. — 2 W a l l e n s t k i x et Fimk, Chem. Ztg.t 

jusqu'à U/J, d'après W i î j f i k l d . 
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XL1I 

demi-siccatives (suite) 

Ind icé 

il' a cé ty l e 

Ini i ice 

de H e i m e r 

P o i n t 
tía fus ión 

ilea 
ac ides gras 

eu 

d e g . cBnt. 

P o i n t de 
solidifica

t i o n 
des a c i d e i 

g r a s 
en 

de;*, c e n t . 

A s p e c t 
de 

la so lut ion 
drl 

pavon 
préparée 

d'après 

la p . 373 

E l é m e n t s pr inc ipaux 
de l 'hui le 

R é a c t i o n s et a u t r e s p r o p r i é t é s 
p a r t i c u l i è r e s 

16,6 95,9-96,2 34-38,5 
Titre 

32,2-37,6 

23-24 

Dépôt 
flocon

neux 
abondant 

I.inoléine, oléint , stéa
rine 5 , palmitine. 

Réactions de B E C H I , de 
M l L L I A N e t d e H A L P I I E N . 

Présence d'une huile 
insapomfiable, jaune 
d'or(l,64p.l00). L'huile 
brute varie du rouge 
rubis au noir brun. 

— 95 29 (36) 

Titre 
32,2-37,6 

23-24 

Dépôt 
floconn* 
abondant 

Idem 
Couleur verdàtre, donne 

la r é a c t i o n d ' H A L P H K N . 

11,5 95,6-95,9 21-31,5 
21-24 
Titre 

21-23,8 

Dépôt 
floconn* 
abondant 

Idem Réaction de B A U D O U I N . 

7,8 

à 8,75 
8S,2-95,7 18-20 

18-20 

14-16 — 

4,5-7,5 p.lOOd'acidesgias 
s o l i d e s (d'après H O P -

K I N S et autres) ; pas 
de s t é a r i n e (d'après 
H R I I N E R et M I T C H F . L L ) . 

1,85-1,55 d'insapnni-
fiable. 

Huile de première pres-
sionjaune pâ leà jaune 
d'or, II. de seconde 
pression brun rouge, 
la seconde est souvent 
plus riche en acides 
gras libres. 

— 

18-20 

18-20 13-14 Acide é r u c i q u e . 

Couleur jaune d'or. Cette 
huile exprimée à froid 
est exempte de soufre, 
comme toutes les hui
les de crucifères ob
tenues à froid. 

1891, 1191. — 3 Indice de "RKICHKUT-MEISSL é l e v é (4,"2-4,4) pnur 1RS huiles ob tenues par f e r m e n t a t i o n , a t la i t rnant 
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4 L I GRAISSES S A P 0 N 1 F 1 A B L E S ET CIRES 

TABLEAU 

Huiles végétales 

NB. Les valeurs exceptionnelles sont entre parenthèses. 

Nature de l'huile 
Viscosità 

à 20' d'après 
F.ngler 

Coefficient 
de réfraction 

Poids spéci
fique à 153 

Point de 
solidification 

en degrés centig. 

Indice 
de taponifi-

cation 

Indice 

de l'huile 

d'iode 

des acides 
gras 

Huile d'œilleLte 
MohnCl 

Poppy seed OU 
8,0-8,1 

15" 
1,478 

0,9240 
à 0,9270 

Le plus souvent 
e n co re 

liquide à — 15 
solide à — 18 

190-198 
134-143 
(157,5) 

139 
acides 
gras 

liquides 
150 

Huile de soleil 
Sonnenblu-

m en id 
Sunflower OU 

8,2 60° 
1,4611 

0,9240 
à 0,9260 
(0,9325) 

Encore liquide 
à — 12 

partiellement 
solidifié à — 17 

188-194 122-135 133 134 
(124) 

Huile de noix 
Nussbl 

Walnul OU 
— 

22° 
1,4804 

0,9250 
à 0,9265 

A — 15 liquide 
A — 27,5 solide 189-197 

143-148 
(152) 

151 
acides 
gras 

liquides 
67 

Huile 
de chénevis 

Hanful 
Hemp sed OU 

8,3 
Oléoréfrac-

tomètre 
Zeiss à 22° 

34 37 

0,9250 
à 0,9280 
(0,9310; 

A — 15 liquide 
A — 27,5 solide 

190-194 157-166 122-125,2 

Huile de lin 
Leinal 

Linseed OU 
6,8-7,4 15° 

1,484 

0,9305 
à 0,9352 
(0,9370) 

A — 15 liquide 
A — 27,5 solide 

190-195 
(187,6) 

(200-221) 

171-190 
le plus 
souvent 

vers 
182 i 

179 182 

Huile de bois 
Holziil 2 

Tuntjnl 
Wood OU 

39 1,503 
0,9413 

à 0,9440 
(0,9360) 

L'huile fraîche 
se solidifie 

à + 2 H 3, 
l'huile vieille 

est 
épaisse à — 18 

solide à — 21 

190 196 
155,6 (?) 
211 (?, 

des acides 
gras 
188,8 

159-163 
171 (?) 

159,4 

1 L'huile de lin do la Baltique, très estimée pour la fabrication du vernis et du linoléum, a l'indice d'iode le plus 
2 DAVID et HOLHBB, Pharm. Jûurn., 1 8 8 5 , 63-1, 6 3 5 . — Cr.om, Bull. Soc Chim., 2 6 , 2 8 6 . — Q. DE Niasi 
3 BACH, /Asc.hr. f. âffentl. Chem., 1 8 9 8 , 1 6 3 . De plus, H. Tuoics B t G. FBIDLBB, Chem. Zlg, 1904,XXVIII, n- 7 2 . 
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X U 1 1 

siccatives 

Indice 
d'acétyle 

Point 
de fusion 

des aciiies 
irras Bn 

degrés eent. 

Point de 
solidification 
des acides 

g r a s en 
d e g r é s cent 

Principaux éléments de l'huil» RÉaetinn* et antres propriétés 

13,1 20,2-21 15,4 16,5 

Stéarine et, palmiti ne. Les acides 
pras liquides sont formés de 
65 p . 100 d'acide linolique, 
30 p. 100 d'acide oléique ôl 
5 p. 100 d'acide l inoléïque et 
isoîinoléique. 

Très employée pour la prépa
ration des couleurs à l'huile 
en tubes. 

— 22-23 
117 ; 17-18 

Les acides gras liquides cons i s 
tent principalement en acidr 
l inolique et peu d'acide nléi-
que. 

0,3-0,7 p. 100 d'insaponifïable 

4,6 16-20 16 

Glycérides des acides myris 
tiques et laurique. Acides li
quides formés principalement 
d'aride Iinnlique avec un peu 
d'acides oléique, l inoléïque et 
isolinoléïque. 

Très estimée des peintres pour 
les couleurs à l'huile, car 
elle donne un bon vernis en 
séchant, taudis que l'huile 
de lin a de la tendance a se 
fendiller sur les toiles. 

7,5-20 17-10 15,6-16,6 

Stéarine et palmitine. Glycé-
rides de l'acide linolique et 
de faibles quantités d'acides 
oléique, l inoléïque et isoli-
noléique. 

5 parties d'huile (non raffinée) 
agitées avec 1 partie de réac
tif de B I E B E R S , coloration 
verte, puis noire. 

8,5 17-21 19-20,6 

10 à 15 p . lOOdeglycèrides solides 
(palmitine, stéarine, myris-
tine).85-90 p.iQOdeglycérides, 
d'acides gras liquides (envi
ron 5 p . 100 d'acide oléique, 15 
p.lOOd'acide linolique, 15 p.100 
d'acide l inoléïque et 65 p. 100 
d'acide isolinoléique). 

La proportion d'insaponifïable 
est de 0,42 p.100 pour l'huile 
obtenueà froid;0,32 0,92pi00 
pour l'huile obtenueà chaud ; 
0,61 à 0,92 p . 100 pour l'huile 
d'extraction; 0,43à 0,74p. 100 
pour l'huile cuite ; 0,95 à 
1/71 p. 100 pour le vernis 
préparé à froid 3 . 

- 43,8 31,2 

Serai [ Formé d'ioéineet de75p.i00 
d'éleomarganne (glycéridsde 
l'acide Sous l'in
fluence de la lumière, l'acide 
élieomargarique (p. de fus. 
48° i, se transforme en acide 
élaéostëarique ( K R O N S T E I N ) . 

Réactions M I L I I A N et de B E C H I 

positives. 
La solution dans le sulfure de 

carbone, évaporée, laisse une 
masse cristalline qui fond 
à. 34°. Devient gélatineuse 
par l'ébullitrion, Odeur I 

èlevé, dépassant 1 8 0 ; l'Iiuile indienne, moin* esticnée »4 m o i n t weeatire, a HH indice d'iodp piar farblc (170 k 180). 
et G. SBL-RLÌTI, Società Ligustica di Scienze Naturali e Geografiche, vai. Vii , fase. Ili, 1896. — Analgst, 1898, 113. 
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TABLEAU 

Graisses et huiles 

N. B. — Les valeurs rares sont entre parenthèses. 

Naturi de l'huile 
Consistance 

kla température 
de l'appartemeot 

Coefficient 
de réfraction 

Poids 
spécifique 

à 15" 

Point de 
solidification 

en dBgr . ccntigr. In
di

ce
 

de
 

sa
po

ni
fic

at
io

n Indice 

de l'huile 

d'iode 

des acides 
grai 

Huile de pieds de 
bœul et suifs d'os 
Klauenfette und 

Knochenôle 
Neat's Foot Oil 

Done Fat 

Huiles 
riches en 
stéarine, 

demi-solides 
Viscosité à 
20° = 12,0 

Vers 18° 
1,4672 

a 1,4707 

0,914-
0.91G 

Suivant 
la préparation 
ou la teneur 
en stéarine 
au-dessus 

ou au-dessous 
de 0 

191-
203 

Oscille 
entre 

44 ot 75 (82) 
suivant 

la teneur 
en stéarine 

Graisse d'os 
brute 
44-75 

Graisse de cheval 
Pferdefett ' 

Horse Fat 

Abondants 
dépôts de 

stéarine ou 
entièrement 

solide 

Butyroré-
fractom, de 
Z E I S S à 40 э 

53,7 

0,9189-
9320 

Très variable, 
d'après 

A M T H O R et 

ZlNK 
entre 20 et 30 
point de fusion 

33-33 

195-
197 

71-86 74-87 

Suif de bœuf 
Iiindstalg 

Beef Tallow 
Solide 

60» 
1,4510 

0,943-
0,952 
100» 

0,860-
0,861 

Point de fusion 
42,5-46 

193-
200 

35-44 
Suif 

d'Australie 
45 

41,3 
Acides gras 

liquides 
92 

Suif de mouton 
JIammeltalg 

Mutton Tallow 
id. 

60° 
1,4510 

0,937-
0,940 
100" 

0,858-
0,860 

Point de fusion 
46,5-51 

de 
solidification 

39,2-41,0 

192-
195 

33-46 

34,8 
Acides gras 

liquides 
92,7 

(i) Антноп et Zr\'K, FHÌÌHUKQ-, Zeitsclw. f. angew. Ckp.m. 1 8 9 6 , 352. — NUISDKBGSH, Zeitschr. f. analyt. Chem,t 

La graisse de la poitrine et des cu i s se s ne contient pas d'acido atéarique. 
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XLIV 

de 
tteiebert-
Mcissi 

d'aiïéLyle rie 
lieh ner 

Point de fusion 
îles aciiles aras 
m dpgr.centigr. 

Point de 
solidification 

des acides trras 
en degr. centigr. 

Eléments princinaux Autres propriété? et réactions 

0 
( D U Y K ) 

11,3 — 

Variable 
suivant 

l'origi ne ou 
la teneur 

en stéarine 
b. aruér. 

29,8 à 30,8 

Variable 
suivant 

la teneur 
en stéarine 
26,1 a 26,5 

Oléine, stéarine. Acides 
oléique et stéarique 
libres. 

Odeur souvent caraclé 
ristique. 

1,6-2,1 
( K A L -

M A N N ) 

0,4-0,8 
( A M -

T H O R et 

Z I N K ) 

0,25-
0,5 

1,8-2,4 
(6-14) 

96-97,8 36-42 
Titertest 

30-38,6 
33,6 33,7 

Oléine, stéarine. Acides 
oléique et stéarique 
libres. 

Coloré en jaune 

1,6-2,1 
( K A L -

M A N N ) 

0,4-0,8 
( A M -

T H O R et 

Z I N K ) 

0,25-
0,5 ,7-8,0 95,5 43-47 Titertest 

37,946,3 

Palmititie, stéarine et 
oléine, g l y c é r i d e s 
mixtes comme palmi-
todistéarine, d'après 
H E H N E R et M I T C H E L L 

50,6 p. 100 d'acide sté
arique. 

Par expression (égale
ment du suif de mou
ton) on obtient de 
l'oléomargarine. Pre
mier jus , suif de jeu
nes bœufs. Emploi 
dans la fabrication 
de la margarine. 

— — 95,5 46-54 
Titertest 

des 
acides gras 

43-46 

Oléine, stéarine, palmi-
tine, glycérides mix 
tes, par ex. palmito-
disléarine ; d'après 
H E I I N E R et M I T C H E L L 

16,4-27,7p. lOOd'acide 
stéarique 2 . 

— 

Rancit plus facilement 
que le suif de bneuf. 

1897, 209. Les données des tableaux sont valables pour la graisse du dos, du cœur et des reins. 

H O L D E . — Analyse des hui les . 2 2 

de mammifères terrestres 
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N. B. — Les valeurs rares sont entre parenthèses. 

TABLEAU 

NATURE DE L'HUILE 

Huila de suif 
1 al g 51 

Tallow OU 

Saindoux 
Schweineschmalz 

Lard 

Huile de lard 
Schmalzfil 

Lard OU 

Beurre de vache 
Bu Hit (Ht 

Butter Fat (3) 

CONSISTANCE 
A LA TEMPÉRATURE 
DE L'APPARTEMENT 

Liquide à 
demi-solide 

ilutvreux 

Liquide à 
demi-solide 

Butyreuse 

COEFFICIENT DE 
RÉFRACTION 

Butyro 
refractom. 

de Z E I S S , 

à 40" 
49,0-51,2 

(45) 

Butyro 
refractom. 
à beurre 

Z E I S S 40° 

41 

POIDS 
IPÔCIFIQU; 

À 15" 

100» 
0,794 

0,931-
0,938 
100° 

0,8610-
0,8614 

D'après 
Z K I S S -

Wot.LNY à 0,936-
40° 0,946 

41,6-44 2 100° 
(46) 0,865-

Margarine 0,868 
58,6-66,4 
Skal . -T. 

0,915 

POINT DE 
SOLIDIFICATION 

AN DEÇR. CECTIGR 

34,5-37,5 

Solidification 
27,1-29,9 

en fins cristaux 
surface iné 

gale 
fusion 33-48 
souvent 36-40 

10 

19-20 
fond a 

29,5-34,7 

195-
197 

191-
196 

222-
232 

INDICE D'IODE 

dB L'HUILE 

54,6-57 

53-64 
de pieds 

77,3 
de tête 

85,0 
americ. 

60,4-68,4 

67-82 
(88) 

26-38,9 

des acides 
g r a s 

64 
acides gras 

liquides 
graisses 
europ. 
93-96 

américaine 
103-105 

Acides gras 
liquides 

94,0-95,8 

S-31 

(!) 1.O BEURRA RIE BAFFLE DE MACÉDOINE RESSEMBLE AU LEURRE DO VACHE AU DOINL DFJ -VUE DE !A COMPOSITION 
(2) 2'2,1-^IA.'I FARNSTEIKRW ET KAH<I:H (COMME EXCEPTION). ADDITION DE BEURRE DE COCO PAR DÉTERMINATION Lies ACIIIIE» 

DÉTERMINATION DU POIDI MOLÉCULAIRE DEA ACIDES GRAS VOLATILS ET NON VOLATILS. JUCKBWACS ET PASTSUSACK (IBID., P . 193)-. 

(^) J . BELL [The Chem'stry of Foods, 4 1 ) ADMET L'EXISTENCE, dan3 LE BEURRE, D'UN OLEOPALMILOBULYRATE 

Graisses et huiles 
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Keicli ert-
Meiss l 

Ifl (H l'B 

d'acétvle 
rte 

I l e h n e r 

P o i n t du fusion 
des ac ides gras 
en d e g r . e e n t i g . 

P o i n t d e 
sol idif ication 

des ac ides gra* 
en d e g r . c e n t i g . 

E l é m e n t s principaux A u t r e s propriétés et r é a c t i o n s 

— — — -

P o i n t d e 
sol idif ication 

des ac ides gra* 
en d e g r . c e n t i g . 

Acide oléique 
Obtenue par expression 

du suif. 

0,3-0,9 2,6 93-98 35-4Î .34-42 

P a l m i t i n e , stéarine, 
62 » / 0 (?) oléine, gly-
cérides mixtes. 

Se solidifie en masses 
finement cristallines, 
avec surface plissée. 
Se dislingue du suit 
sous Te microscope. 

0 - — — — Acide oléique 

Obtenue par expression 
du lard. Se comporte 
comme l'huile d'oli
ve, dans ia réaction 
de l'élaïdine avec l'a
cide nitrique. 

26-33 ( 2 ) 1,9-8,6 86 88 33-45 35,8-88 

Butyrine, caproïne, ca-
pryline, laurine, pal
mitine, stéarine, etc. 
3 . Le beurre rance 
et particulièrement 
le beurre de crèine 
sûre,contien t, d'à près 
A U T H O R du bntyrate 
d'éthyle et d'autres 
e B t o i ' 8 volatils. 

Les relations qui ser
vent à caractériser 
les corps gras du 
beurre peuvent ser
vir également pour 
ceux des fromages. 

d'après J o u i s s e (Client. Ztitg., 1898, 165) . D e n s i t é , 0 , 8 8 6 à 100". R e f r a e t . Z e i s s 4 5 . I n d i r e R N ' H U T - M M U » 2 9 , 6 . 
irras ro latr ls i n s o l u b l e ? , 7. POLENSKE, Zlsckr. f. Untcrs. d. Nahrungs u. (ieiiussniiltel, 1 9 0 1 , 27, i ; dB p l u s , par 

, O H ' 0 
C 3 H 5 0 3 ^ - C l f i H 3 1 O 

\ H 1 8 H 3 S O 

XLIY (suite) 

de mammifères terrestres 
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TABLEAU 

Graisses et huiles 

N. B. — Les valeurs rares sont entre parenthèses. 

NATURE DE L'HUILE 

Huile de phoque 
Robbentrane 

Seal OU 

Huile de baleine 
Walfisch tran 

Whale Oil 

Huile 
do 

dauphin 
Delphintran 

Dolphin OU 

du corps entier 
du 

dauphin noir 

de la graisse 
molle de la tête 

et 
de la mâchoire 

du corps entier 
Huile | du dauphin 

de 
marsouin 

Meersnhwein 

tran 1 ^ ^ mâchoire 
Porpoise OUI 

• et de la tete 

POIDS SPÉCI-
LIQUE À 15" 

POINT DE 
solidification 

EN 
DEGRÔS CENT. 

INDIES 
de saponification 

INDICE 

de rimilo 

d'IODE 

des ACIDES GRAS 

0,9249 
à 0,9263 — 2 à — 3 

189-196 
(178-179) 127-152 

Des acides 
gras isolés 

par B U I . L 

307 

0,9170 
à 0,9272 

Le dépôt 
cristallin 

se forme dès 
+ 10 

LI'APRÈSSCIUDR.F.N 

De la Galle 
du Sud 
188-193 

GalleduNord 
188 224 

110 128 
136 

de la Galle 
du Sud 

130-132 
acides gras 

liquides 
145 

0,9266 
(0,9180) 

Dépose 
des cristaux 

de 
+ 5 à — 3 

197,3-203,4 99,5-126,9 — 

— — 290 32,8 — 

0,9258 
à 0,9370 

— 16 
( S C H A D L E H ) 

216 218,8 
(195) 

119,4 — 

Débarrassée des parties solides 

0,9258 | — | 253-272 | 40-50 | — | 

non pressée 

- I - I 144 I 77 | - I 

1 SIIBÎFBTICN. — Zeil sehr. f. un g aw. Chcm., 1 8 S 9 , 6 1 . 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



G R A I S S E S ET HUILES V E G E T A L E S ET A N I M A L E S 4 2 1 

XLV 

Indice 

Reichert 

0,07-0,22 

0,7-2,4 

5,6 

65.9 

11-23 i 

Indice 
de 

Hehiier 

92,8-95,5 

93,5 

93,1 

66,3 

Point de 
fu? ion 

des acides 

22-23 

14-27 

Point lie 
solidifica 

tino 
des acides 

gras 

15,5-15,9 

22,9-23,9 

pat' filtration et expression 

1 48-66 1 68-72 I — 

ni clarifié 

I 2,08 I 96,5 I — 

Eléments principaux 

Contient d'après 2 essais : 
83 à S9 p. 100 d'acides 
gras liquides et 9,8 à 17 
p. 100 d'acides gras so
lides Giycérides principa
lement. D'après L J C B A R S K Y 

acides physetoléique et 
oléique. 

Giycérides d'acides gras li
quides. Les cristaux so l i 
des sont formés de palmi-
tine et probablement d'un 
peu de spermaceti. 

Giycérides d'acides gras li
quides et solides et d'acide 
val érianique,quantités im
portantes de spermaceti. 

Idem, mais encore plus de 
triglycéride valérianique. 

Glycéride de l'acide oléique. 
Acide stéarique. Acide 
palmitique. Acide valé
rianique. 

Comme précédemment, mais 
teneur plus élevée en 
E c i d e valérianique. 

Autres propriétés et réactions 

Couleur variant du jaunâtre 
au brun foncé. L'huile de 
phoque donne une réfrac
tion de 32-32,5, l'huile de 
foie de 43,5-45 dans le ré-
fractomètre J E A N - A M A -

G A T , d'après D O U Z A B D . 

La couleur est le plus sou
vent brune ;insaponifiable 
0 , 7 à l , 4 p . l 0 0 , d a n s l ' h u i l e 
claire raffinée de 0,9 à 3,7 
p. 100. 

Couleur jaune pâle, par re
pos dépose du palmilate 
de cétyle. 

Couleur jaune paille. 

Couleur variant du jaune 
pale au fcrun. Par l'alcool, 
on extrait une huile fa
cilement soluble. 

Facilement soluble dans l'al

cool à + 70°. 

d animaux marins 
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T A B L E A U 

N. B. — Les valeurs rarts sont entre parenthèses. 

Nature de l'huile Poids spéci-
fìriue à 15-

0,9311 

Point de 
solidification 

en 
degrés cent. 

Indice 
de 

saponification 

Indice 

de l'huile 

d'ioda 

des acides gras 

Huile île rn-enhaden 
Menhad^ntran — .Menhaden OU 

Poids spéci-
fìriue à 15-

0,9311 
— 4 

( JEAN) 
189-192 148-160 — 

Huile de sardine 
Sardinenol — Sardine OU 

0,9330 

0,916 
à 0,934 

- -

189 192 

fluii 

193 

Hai 

100-164 

; de sardine 

le japonaise 

Huile de foie de morue 
Vorschlebertran — Cad Liver Oïl 

0,9220 
à 0,9410 

Très 
variable 
suivant 

l'origine, 
tantôt solide 

à 0°. 
tantôt encore 

liquide 
â — 10» 

171-193 
135-168 

(181) 

164,9 170 
(130) 

i FAERIOJ» n'a pai rencontré d'acide jécoricpe dam l'Uuile japonaise, par contre il a trouvé l'acide aselliqao comme 
aussi WK.SB, Der Gerber, 1 8 9 3 , 137). 

2 FAHRIOS (Chem. Ztg.t 1S93} admet la présence d'acide aselli'iue C 7 H 3 2 0 3 dans les acides liquides, l'indice d'iode 
3 L'haile de poisson japonaise donne à la zone de contact une coloration bien foncé, brune après agitation, jauno 

Graisses et huiles 
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XLV (suite) 

d'animaux marins 

Indice 
de 

Reichert 

Indice 
de 

Ile h ri er 

Point dB 
fusion 

dea acides 
gras en 

deg.centig. 

Point de 
Solidifica

tion 
des acides 

gras un 
d e g . cent ig". 

Eléments principaux Autres propriétés et réactions 

1,2 - — — 
Principalement glycérides 

d'acides gras liquides. 

Couleur brune, absorbe faci
lement l'oxygène. Insapo-
nifiable 0,6 à 1,6 p. 100. 

ordinair 

-
préparai 

94,5 

specialer 

95,5-97 

-
uent 

-

27,6 
à 28,2 

Triglycérides solides d'après 
F A H E I O N , principalement 
palmitine, peu de stéa
rine, acide liquide (acide 
jécorique) 85,7 p. 100 
de trijécorine, 14,3 p. 100 
de tripalmitine. 

Provient da Japon. Insapo-
nifiable jusqu'à 0,6 p. 100, 
habituellement 0,5 à 1,4 
p. 100. 

— 95,3-96,5 

Des 
acides 

gras 
solides 
21-25 

13,3 
à 24,3 

Mélange compliqué. de 
87-92,7 p. 100 d'acides li
quides et 5,3 à 12,8 p. 100 
d'acides gras solides Fai 
ble proportion de palmi
tine, do stéarine, acides l i 
quides pas suffisamment 
étudiés 2 . D'après H E Y E R 

D A H L 20 p. 100 d'acide jé
corique et 20 p 100 d'acide 
thérapique. B D L L [Chem. 
7Ag , 1899, 996) propose 
de séparer par fraction
nement les acides volatils 
des sels alcalins. 

! 
i 

1 
Blonde ou brune 0,02 0,03 

p. 100 d'iode et 0,3-1,3 
p. 100Cholesterine. En tout 
jusqu'à 2 p. 100 d'insa-
ponifiable (habituellement 
moins de 1,5 p. 100). Aci
des libres3,8-28 p.lOO.Avec 
AzO^Hàl^ de densité,zone 
de contact rouge, après 
agitation coloration rose 
passant au jaune c i t r o n 3 . 

acide liquide non raturé. La qaestimt de la composition de cette huile, d'après LE<YXO,WIT9CH, reste à résoudre (roy. 

des acide* lkruideE s'élève à l7n,5. 
après 2 au 3 heures de repos, pour l'huile de phoque la couleur n'est pas tout d'abord modifiée, m a i s elle derlent brune 
dans la suite. 
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baguet te de ve r re , il ne s'est produi t aucun dépôt, il n 'y a Vraisem

blablement pas d'huile d'arachide (au-dessus de la p . 1 0 0 ) . Un faible 

trouble sans précipité distinct peut aussi se produire dans l 'huile 

d'olive pure . S'il se produi t un précipité, on dosera l'acide arachi-

dique par le procédé de RENARD ; si l'on t rouve plus de 0 , 2 p . 1 0 0 

d'acide arachidique, il faut soupçonner l 'addition d'huile d 'arachide. 

Pour les au t res huiles, comme l'huile de pieds, l 'huile de colza,etc. , 

on procède comme pour l 'huile d'olive, en dé te rminan t d'abord les 

acides l ibres, l 'indice d'iode et l'indice de saponification, etc. Pour 

dé te rminer sû r emen t les huiles végétales dans les huiles animales 

on fait l 'essai de BÔMER par l 'acélale de phylos té r ine (p. 3 8 2 ) . 

Pour les huiles très riches en acidité, il convient de ne dé te rminer 

les indices d'iode et de saponification que sur les acides gras . On peut 

éga lement produire les réactions de BAUDOUIN et d'IlALniEN. Un 

indice de saponification trop bas dans le cas d'huile d'olive, d'huile de 

pieds ou d 'os ,accompagné d 'une densité •< 0,910, fait supposer la p ré 

sence de cires l iquides, que l 'on caractérisera, ainsi qu'il est dil plus 

hau t par les alcools supér ieurs insaponifiables. Un indice d'iode trop 

faible, pour les huiles d'olive, de colza, de pieds, avec une densité 

trop élevée, fera supposer l 'épaississement de l 'huile. Dans ces cas, 

on dé te rminera la fluidité et la teneur en oxyacides. L 'augmenta

tion de ces derniers ne nécessi te pas une diminution paral lèle de 

l'indice d'iode, car pendant l 'épaississement de l 'huile, paral lè lement 

à l 'oxydation, il peu t so produire une polymérisat ion. 

V I I . E x e m p l e s d e f a l s i f i c a t i o n s 

Le Lableau XLV1 contient les résultats d ' examens d'huiles variées, 

avec l ' indication de la falsification d 'après la variation des constantes 

des huiles pures données dans les tableaux XL à XI.V. Parmi les 

huiles de graissage non minéra les , c'est su r tou t les huiles de pieds 

et d'os, d 'un prix élevé, que l 'on fraude, le cas est moins fréquent 

pour les huiles d'olive et plus rare encore pour l 'huile de colza. 

On les compare ra avec les propr ié tés des huiles pures données 

dans les tableaux XL-XLV. 
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N. B — Las valeurs entre crochets donnent la limite susceptible d'être reconnue. 

Nature rie l'huile ajoutée 
Indice d'iode 

de 
l'huile ajoutée 

Quantité de 
l'huile 

ajoutée p. 100 

Indie 
du niélaiiL, 

ayant u 

e diodo calculé 
e pour huile i] olipe 
i indice diodo de : 

S!) M 88 

Huile de lin d'indice d'iode 
moyen 

180 
180 
180 
180 
ISO 
1?0 

20 
10 

[3] 
6 
4 
1 

100,0 
90,0 

8 8 , 0 
86 
84 
81 

89,8 
87,8 

88,7 

Huile de lin d'indice d'iode plus 
faible 

170 
170 
170 
170 
170 

20 
10 

[91 
6 
5 

98,0 
89,0 

8 8 , 1 
85,4 
84,5 

89,2 
88,3 

— 

Huile d'œillette 

140 
140 
140 
140 
140 

20 

[îs; 
13 
10 
8 

92,0 
8 9 , 0 
87.8 
86,0 
84,8 

89,6 
88,5 

— 

Huile de coton d'indice d'iode 
élevé 

115 
115 
115 
115 
115 
115 

30 
25 
24 

[23] 
20 
15 

90,5 
88,8 
8 V 

8 8 , 1 
87 
85,3 

90,2 
88,7 

Huile de colon à faible indice 
d'iode 

110 
110 
110 
110 
110 

30 
28 
[27] 
20 
16 

89,0 
88,4 

8 8 , 1 
86 
84,8 

89,2 
88,2 

— 

Huile de colza à indice d'iode 
élevé 

108 
108 
108 

30 
[29] 
25 

88,4 
8 8 , 1 
85,2 88,2 

— 

Huile de colza à faible indice 
d'iode 

i 

100 
100 
100 
100 

50 
[4(1] 
30 
27 

90 
8 8 

88,8 

88 
— 

TABLEAU XLV a. 

Influence des additions étrangères sur l'indice d'iode de l'huile d'olive 
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NB. Les chiffres qui ont servi à montrer la falsification sont en caractères gras. 

D 

â 
3 

D
én

om
in

at
io

n 
do

nn
ée

 p
ar

 
l'e

xp
éd

it
eu

r 

S „ T 

a ° ~u 

> 

Point de solidification 
en degr. centigr. 

Poids spéci
fique à 1 5 ° 

Coefficient 
do réfraction 

à environ 
18" 

A
ri

di
té

 e
n 

ac
id

e 
ol

éi
qu

a 
p.

 1
00

 

Indice d'iode 

H
u

il
es

 
a

n
im

a
le

s 

1 Huile 
d'os — 

— 5° faible trouble, 
l iquide ; 

— 10° solidifiée en partie 
0,9109 - 0,86 9 5 

H
u

il
es

 
a

n
im

a
le

s 

2 
Huile 
d'os 13,1 

— 10° liquide avec 
faible trouble 0,9125 — 0,85 74,6 

H
u

il
es

 
a

n
im

a
le

s 3 
Huile 

de pieds 7 , 7 — 0 , 8 9 1 4 — 0,12 75 

H
u

il
es

 
a

n
im

a
le

s 

4 
Huile 

de 
baleine 

— 
0 trouble, 
liquide ; 

— 12 trouble coule 
difficilement 

0 , 9 4 8 4 

De l'huile 
initiale 

1,51 ; 
de l'huile 

extraite 
parl'alcool 

1,532 

— 78 

H
u

il
es

 
a

n
im

a
le

s 

5 Huile de 
spermaceti 7,6 

— 15 trouble, 
fluide 0 , 9 2 8 1 — 1,41 5 5 , 2 

H
u

il
es

 
a

n
im

a
le

s 

6 Huile de 
lard — - 0,9187 — 21,2 67,8 

H
u

il
es

 
vé

gé
ta

le
s 

7 Huile de 
coton — 

— 3 faible trouble, 
l iquide 

—5 consistance butyreuse 
0 , 9 1 9 3 0 , 4 7 3 2 0,29 1 0 6 

H
u

il
es

 
vé

gé
ta

le
s 

8 Huile de 
coton — — 9 faible trouble, 

l iquide 0,9111 1 , 4 7 2 0 1,72 9 4 

H
u

il
es

 
vé

gé
ta

le
s 

9 
Huile de 

colza 1 0 , 8 — — — 1,72 1 2 0 

H
u

il
es

 
vé

gé
ta

le
s 

10 
Huile de 

colza — — 0 , 9 0 2 1 — 2,43 -

H
u

il
es

 
vé

gé
ta

le
s 

11 
Huile de 

colza — — 0/9152 — 0,94 103,1 

H
u

il
es

 
vé

gé
ta

le
s 

12 
Huile de 

l in — — 0 , 9 2 8 2 — 0,44 
Acides gras 

1 6 8 . 2 

TABLEAU 

Huiles saponifiables, reconnues 
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In
d

ic
e 

d
e 

sa
po

ni
fi

ca
ti

on
 

Observations particulières Conclusions 

1 8 2 
Avec la potasse alcoolique complètement saponifiable. La s o 

lubilité du savon de potasse dans l'alcool abs. indique la 
présence d'huile de colza. 

Contient plus de la 
moitié d'huile de colza 

t i e n raffinée 

1 9 0 Les alcools supérieurs séparés cristallisent dans la forme de 
la phytoBtériue ; point de fusion 135°, des acétates 12-4°. 

Addition 
d'huile végétait; 

1 5 8 

Parait saponifiable par la potasse alcoolique, l'addition d'eau 
ne donne pas de précipité. Absence d'huile minérale. La so
lution alcoolique de savon épuisée par l'éther de pétrole 
abandonne 11,4 p. iOO de matières molles facilement fusibles, 
facilement aolubles dans l'anhydride acétique, dans l'alcool 
à 70 p. 100, dans l'acide suifurique conc. et qui est par con
séquent un mélange d'alcools supérieurs. Chauffée avec la chaux 
sodée, elle dégage de l'hydrogène, le point de fusion est de 
20 22°. Son éther acétique a l'indice de saponification de 183. 
Pas d'huile essentielle entraînable par la vapeur d'eau. 

Présence de quantités 
importantes de cires 

dites l iquides , par ex-
huile de =permaceti, 
contenant des alcools 
supérieurs en grande 

quantité 

9 4 

Incomplètement saponifiable par la potasse alcoolique. Colora
tion rouge sang par agitation avec l'acide suifurique de den
sité 1,62. Par saponification avec la potasse alcoolique, colo 
ration rouge. Présence de nitronaphtaline (par réduction) 
L'huile insaponifiable est très épaisse, se dissont, à raison de 
1 p. dans un mélange de 10 p. d'alcool à 9n p. 100 et 1 p. de 
chloroforme. Insaponifiable : 48 p. 100 environ, insoluhle 
dans l'anhydride acétique. 

Kst composée 
d'hnile de poisson 
et d'huile de résine 

2 5 5 
La saponification par la potasse alcool, paraît complète. Pas 

d'huile minérale. Indice de H K I C H K R T - M K I S S L 99,4 . Alcools su
périeurs 6,8 p. 100. 

En majeure partie : 
huile de marsouin 

189,9 
Incomplètement saponifiable par la potasse alcool. Absence 

d'huiles de résine et d'huiles de goudron. 

Propriétés de l'huile 
de lard avec environ 

A p .lOOd'huile minérale 

193 
Réaction de M I I . L I A N brun foncé. Réaction H A U C I I E C O R N E brun 

rousre. 
Huile de coton 

pauvre en stéarine 

1 8 2 
Réaction de l'huile de Bé?arae négative, complètement saponi

fiable. 
Importante quantité 

d'huile de colza 

1 8 2 
Réaction de l'huile de sésame et réaction de M I L L I A N négatives, 

complètement saponifiables. 
Importante quantité 

d'huile siccative 

1 1 9 Incomplètement saponifiable, fluorescence bieue. 
Environ i/u d'hnile 

minéiale 

1 7 6 
Réaction de l'huile de sésame négative. Réaction de B A U D O U I N 

coloration rou^e intense. Complètement saponifiable. 
Huile de colza mélan
gée d'huile de coton 

1 7 8 , 2 
Insaponifiable, environ 4,5 p 100; incomplètement soluble dans 

l'alcool chaud à 9 p 100. Indice d'iode 22,4. 
4 p. 100 d'huile miné

rale environ 

XLVI 

FALSIFIÉES PAR L'ANALYSE 
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X I I I . P r o c é d é s s u i v i s e n F r a n c e p a r l e s l a b o r a t o i r e s 

o f f i c i e l s p o u r l ' a n a l y s e d e s m a t i è r e s g r a s s e s . 

P R O C É D É S E T R É A C T I F S G É N É R A U X 

1 . D o s a g e d e s a c i d e s l i b r e s d a n s l e s c o r p s g r a s . — Réactif: So lu 

tion alcoolique de potasse 1/5 normale . Mesurer 200 cen t imèt res cubes 

de la l iqueur de potasse employée pour la dé te rmina t ion de l ' indice 

de saponificati on^voy. 2) et y a jouter assez d'alcool à 90-93° centési

m a u x pour compléter 1 litre ; agi ter pour r e n d r e h o m o g è n e et con 

server dans un flacon Lien bouché. Il p e u t ar r iver qu 'avec le t e m p s 

il se forme, au sein du liquide alcalin, un précipité hlanc de ca rbo 

na te de potasse . Il est alors de toute nécessi té de j e t e r la l iqueur su r 

un grand fillre à plis qu'on couvre d'une plaque de ver re . On util ise 

seulement le liquide l impide ainsi obtenu. 

Pratique de l'essai. — Introduire dans un vase en ver re 20 cen t i 

mèt res cubes d'alcool amyiique ou d 'éther sulfurique, S à 10 gou t tes 

d 'une solution de phtaléine du phénol , puis gout te à gout te une so

lution alcoolique 1/5 normale de potasse ou de soude, j u squ ' à v i 

rage au rouge . Habituel lement une seule gout te de l iqueur alcaline 

produi t ce résul tat . Verser alors ce liquide dans un aut re vase en 

ve r re , dans lequel on a préalablement placé 20 g r a m m e s du corps 

à essayer, et, la lessive alcoolique de potasse étant versée dans une 

bure t te g raduée , la laisser couler gout te à gout te dans le corps g r a s , 

en agitant cons tamment , jusqu 'à ce que la coloration rose produi te 

persiste au moins une dizaine de secondes ; no te r alors le vo lume 

de solution alcaline employée et en déduire l 'acidité de l 'huile, qu 'on 

exprime ord ina i rement en acide oléique, bien qu'elle puisse ê t re 

produite par d 'autres acides . Comme le poids moléculaire de l 'acide 

oléique est de 282, u n l i t re de l iqueur alcaline normale sa turerai t 

exac tement 282 g r a m m e s d'acide oléique, dont 1 cent imètre cube de 

l iqueur I/o normale sa ture 282/5000 d'acide oléique. L'essai, é t an t 

effectué sur 20 g rammes ,ex ige n cent imètres cubes de cette l i q u e u r ; 

pour 100 g r a m m e s il en aura i t fallu 5 n, e t , comme 1 cent imèt re cube 

r ep résen te 282/5000 d'acide oléique, il en résul te que l'acidité de 
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100 g r a m m e s du produit essayé est expr imé, en acide oléique, pa r 

l 'équation : 

' ;82 282 
5 " X ~ m o u n X r [ ) T o = 0,282 n. 

Les solutions alcooliques d'alcali variant facilement de titre, on ne 

cherche pas habi tuel lement à avoir des l iqueurs qui soient exac te

men t 1/5 normales ; on se contente d'en dé terminer la t eneur en 

alcali en les ti trant avec une solution decinormale d'acide sulfu-

r ique . 

Il est indispensable de rep rendre le titre des l iqueurs alcooliques 

chaque fois qu 'on procède à des essais effectués à u n ou deux j ou r s 

d'intervalle et, a fortiori, lorsque le temps écoulé est plus long . 

D é t e r m i n a t i o n d e 1 i n d i c e d e s a p o n i f i c a t i o n o n d e I i o ? . t t s t o r f e r . — 

L'indice de saponification est, comme on le sait, le nombre qu 'ex

pr ime la quanti té de potasse KOH qui peut s 'unir aux acides g ras 

éthérifiés contenus dans 1 g r a m m e de la substance essayée. 

Réactifs: 1° Solution alcoolique de potasse , ob tenue en agi tant 

80 g r a m m e s de potasse à l'alcool dans un litre d'alcool à 95°; 

abandonner au repos pour pe rme t t r e au carbonate de p o t a s 

sium de se déposer , puis filtrer sur un g rand filtre à plis ; le 

liquide clair est titré, puis étendu d'alcool, de façon à conteni r 

environ 56 g r a m m e s de KOH par litre ; conserver en flacon pa r 

faitement clos ; — 2° Solution aqueuse d'acide chlorhydr ique dé-

cinormal ou à t i tre connu, préparée de la façon suivante : Dissoudre 

45 cent imètres cubes d'HCl p u r à 20-21° R. dans un litre d'eau ; r end re 

parfai tement homogène et dé te rminer le titre au moyen d'une solu

tion aqueuse normale de soude ou de potasse ; à cet effet, p ré lever 

25 cent imètres cubes de soude ou de potasse no rmale ; les placer 

dans un vase en verre avec quelques gou t tes de phtaléiue du phénol , 

puis la l iqueur chlorhydrique é tant versée dans une bure t t e g raduée , 

la laisser couler gout te à gout te , en ag i tan t j u squ ' à décolorat ion ; 

noter le nombre n de cen t imèt res cubes employés à cet effet-, comme 

chaque cen t imèt re cube d'alcali r ep ré sen t e 0 g r . 06 de KOH, 1 cent i" 

1 4 
mè t r e cube de la solution acide — - KOH. 

n 
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Pratique de l'essai. — La mat iè re grasse é tant amenée à l 'état de 

fusion ou étant na tu re l l ement fluide, l 'aspirer dans un tube effilé et 

la laisser tomber clans une fiole d ' E R L E N M E Y E R d 'une contenance de 

230 cent imètres cubes et tarée à l 'avance ; en peser exac tement 

5 g rammes .ee gui s 'obtient a i sément par l 'emploi du U b e effilé et, au 

besoin, par l 'usage d 'une bande de papier à filtrer qu 'on m a n œ u v r e 

de façon à a b s o r b e r l e produit employé en excès. On doit s 'at tacher 

à ne pas souiller les parois du vase. Verser sur cette mat ière grasse 

üo cent imètres cubes de la solution alcoolique de potasse ; en m ô m e 

temps , placer dans une aut re fiole, exac tement semblable à celle qui 

cont ien t la mat ière grasse , 23 cent imètres cubes de la m ê m e solution 

alcoolique de potasse ; l'alcali doit, dans les deux cas, être m e s u r é 

avec la plus grande exacti tude ; chauffer chacun de ces vases pen 

dant un quar t d 'heure au réfr igérant à re f lux; si, par le refroidisse

men t , la mat iè re ainsi saponifiée se prenai t en masse , il suffirait de 

la réchauffer pour la faire repasser à l 'état liquide et pe rme t t r e ainsi 

le t i t rage ; à cet effet, l ' addi t ionner d 'une dizaine de gou t tes d 'une 

solution de phtaléine du phénol et, l 'acide chlorhydrique ti tré é tant 

contenu dans une bure t t e g raduée , le laisser tomber gout te à gou t t e 

dans le liquide, en ayant soin d 'agiter cont inuel lement , et cela 

jusqu 'à ce que la colorat ion rouge disparaisse ; le virage est n e t ; n o 

ter le nombre m de cent imètres cubes d'acide employé. D'autre par t , 

répé ter exac tement la m ê m e opérat ion avec le flacon témoin, qui ne 

renferme que de la potasse ; comme p récédemmen t , les addit ions 

d'acide ne se font qu 'après avoir ajouté de la phtaléine du phénol et 

elles sont poursuivies j u squ ' à décolorat ion, ce qui exige un vo lume 

v d 'acide. On en conclut que les 23 cent imètres cubes de l iqueur 

alcaline employée à la saponification pour ra ien t sa turer v cent i 

mè t r e s cubes de la l iqueur t i trée d'acide chlorhydrique et que , 

d 'au t re part , après la saponification, il res te une quant i té d'alcali 

l ibre qui sa ture m cent imètres cubes d'acide chlorhydr ique . 

La potasse employée à sa tu re r les acides gras mis en l iberté par la 

•saponification est donc capable de sa turer v — m cent imètres cubes 

d'HGl, et, comme l cen t imèt re cube de celui-ci équivaut , d 'après ce 

1 4 

qui a été dit p r écédemmen t , à ~ de potasse , la quant i té de potasse 

s a t u r é e par les acides gras est : 

H O I . D E . — Analysa dea hui les . ¡¿8 
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1 4 
(n — m) X —^ • 

Mais on a opéré sur ;> g r a m m e s de corps g ra s . Pour expr i 

m e r la quanti té d'alcali qui aurait é té employée p o u r i g r a m m e de-

cette mat iè re , il faut diviser le n o m b r e précédent par 5 ; on a alors,, 

pour l 'indice de saponification ou de K C E T T S T O R F E R , la valeur en 

g r a m m e s : 

on doit l 'exprimer en p r enan t le mi l l i g ramme comme un i té . 

Remarques : 1° L'essai témoin doit ê t re effectué pour chaque sér ie 

d'essais ; mais il est bien en t endu qu ' un seul témoin suffit pour un 

n o m b r e quelconque de dé te rmina t ions p ra t iquées en série ; 

2° La saponification n 'a lieu n o r m a l e m e n t que si la potasse e m 

ployée est en excès notable ; tout essai dans lequel la neut ra l i sa t ion 

sera ob tenue par une addition d'HGl titré inférieure à 2 cent imètres 

cubes devra être r ecommencé . 

3 . D o s a g e d e s a c i d e s s o l u l d e s . — Pour effectuer le dosage des 

acides solubles, on procède exac temen t c o m m e pour la dé te rmina

tion de l'indice de K C E T T S T O R F E R , de telle façon que, comme l'a in

diqué M. P L A N C U O N , les deux expér iences peuven t être faites sur la 

m ê m e prise d'essai ; mais il faut employer un flacon d'ERLENMEYEii de 

200 à 250 cent imèt res cubes , j a u g é spécia lement en y in t roduisant 

150 cen t imèt res cubes d'eau alcoolisée à 15 p . 100, chauffant à 50" et 

m a r q u a n t soit à la pointe de d iamant , soit pa r un trait de vernis , le 

niveau du l iquide. 

Pratique de l'essai. — Dans un vase ainsi j a u g é et sec, in t rodui re 

exac tement 5 g r a m m e s du corps gras , 2o cent imètres cubes de la 

solution alcoolique de potasse et effectuer la saponification comme 

il a été dit p r é c é d e m m e n t ; d é t e r m i n e r ensui te la quant i té m d'HCl 

nécessaire pour faire disparaî t re la colorat ion rouge due à la phla-

léine ; on connaî t , d 'autre par t , le vo lume v d'HGl qui doit être em

ployé pour sa tu re r exac tement 2n cen t imè t res cubes de la soluLion 

de potasse chauffée dans les m ê m e s condi t ions ; après avoir noté le 
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n o m b r e m, qui servira un iquemen t au calcul de l'indice de K O E T T S -

T O R F E U , cont inuer les affusions d'acide jusqu ' à ce qu 'on en ait e m 

ployé exac tement un volume v ; par suite, la potasse est en t iè rement 

neutra l isée , et les acides gras sont mis en l i be r t é ; les por te r à la 

t empéra tu re de 50°, en y ajoutant assez d'eau bouil lante pour affleu

rer au trait de j auge le niveau supér ieur du liquide a q u e u x ; placer 

alors sur l'orifice du ballon une petite lame de caoutchouc, qu 'on 

presse avec la paume de la main, et agi ter v ivement une centaine 

de fois ; les acides solubles se dissolvent dans l 'eau, à l 'exception 

d'une petite quant i té , qui reste en solution dans les acides in so 

lubles ; placer la fiole dans un couran t d'eau froide jusqu ' à solidifi

cation des acides sous forme de gâteau adhéran t au vase dont on 

le détache en donnant avec le doigt un coup un peu sec sur les p a 

rois ex t é r i eu r e s ; le liquide aqueux peut alors être décanté sur u n 

grand filtre à plis ; pré lever exac tement 50 cent imètres cubes du li

quide filtré, clair ; les addi t ionner de phfaléine du phénol et en d é 

te rminer l'acidité au moyen d 'une liqueur aqueuse decinormale da 

soude ou de potasse, dont ou emploie a cent ime tic s cubes. Pour e x 

pr imer l'acidité en acide butyr ique , mult ipl ier par 0,528 le n o m b r e « 

ainsi obtenu. 

4 L D é t e r m i n a t i o n d e l ' i n d i c e d ' i o d e . — Réactifs : l °Solut ion d ' iode: 

agiter f réquemment à froid 50 g r a m m e s d'iode bisublimé dans envi

ron 700 à 800 cent imètres cubes d'alcool à 95° ; la dissolution t e rminée , 

complé ter à un litre avec de l'alcool à 95° ; j e t e r sur un g rand filtre 

à plis, afin d'en séparer les impure tés insolubles et conserver en un 

lieu obscur et en flacon bien c los ; — 2° Solution de bichlorure de 

mercure : dissoudre 60 g r a m m e s de ce corps dans un litre d'alcool 

à 95° ; — 3 ° Solution d'hyposulfite de sodium à 21,8 g r a m m e s par 

l i t re ; J 'hyposulfi te employé doit ê t re absolument neu t re (dans le cas 

contra i re , neutral iser exac tement la solution p r é p a r é e ) ; — 4° Solu

tion aqueuse contenant par litre de 9 à 10 g r a m m e s d'iodate de potas

sium ; — 5° Solution à 200 g r a m m e s par litre environ d ' iodure de po

t a s s ium; — 6" Solution d 'empois d'amidon obtenue en versant , sur 

2 g r a m m e s d 'amidon, 100 cent imèt res cubes d'eau distillée bouillante 

agitant et filtrant ; celte solution s 'al térant assez p r o m p t e m e n t , il 

est, bon d'y ajouter quelques mi l l igrammes d'iodure de mercu re , qui 
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prolonge la durée de la conservat ion . — Toutes ces l iqueurs doivent 

être conservées en flacons bien clos et à l 'abri de la lumière . Seule, 

la solution d 'amidon peut r e s t e r à la lumière . 

Pour l'essai, p rendre exac temen t 0,3 g r a m m e d'huile ou d'acide 

gras pour les produi ts siccatifs, et 0,5 g r a m m e pour les subs tances 

non siccatives (ainsi que pour le s a indoux ; on p rendra seulement 

0,4 g r a m m e pour les acides liquides du saindoux) . La pesée s'effec

tue, soit dans u n verre de mon t re taré , soit dans une petite nacelle 

en verre , qu 'on t rouve aujourd 'hui chez les ver r ie rs et qu 'on peut 

aussi fabriquer so i -même en coupant une canne de verre su ivant 

deux génératr ices opposées et divisant les deux demi-cylindres ainsi 

obtenus en par t ies égales dont on relève les bords à la lampe 

d'émailleur ; la mat ière g rasse liquide ou fondue est prélevée avec 

un tube effilé et placée dans le verre de mont re ou la nacelle p réa la 

blement tarés ; en s 'aidant d 'une bande de papier à filtrer pour a b 

sorber l 'excès de mat ière introduit , on arr ive très a isément à peser 

au mil l igramme près avec rapidité ; lorsque la pesée a été effectuée 

dans une nacel le , on introdui t celle-ci et son contenu dans un flacon 

d'environ 500cent imèt res cubes , pouvant se boucher à l 'émeri, dans 

lequel on ajoute 15 cent imètres cubes de chloroforme destiné à d i s 

soudre le corps gras (pour les mat ières solides, il faut agiter quelque 

temps) ; si, au c o n t r a i r 3 , la mat ière a été placée dans un verre de 

montre , on la chauffe lorsqu'elle n'est pas na tu re l l ement liquide et, 

au moyen de 15 à 20 cent imètres cubes de chloroforme, on la fait 

passer in tégra lement dans le flacon de 500 cent imètres cubes. Dans 

tous les cas, placer en m ê m e temps une m ô m e quanti té de chloro

forme dans un aut re flacon éga lement de 500 cent imètres cubes, puis, 

dans chacun d 'eux, verser exactement 20 cent imètres cubes de li

queur d'iode et 20 cent imètres cubes de la l iqueur de bichlorure de 

mercure ; agiter , boucher les flacons, no te r l 'heure et abandqnner 

pendant deux heu re s au repos ; au bout de ce temps, verser dans 

chacun de ces flacons 25 cent imètres cubes de la l iqueur d ' iodure de 

potassium et agiter pendan t une ou deux minutes ; cette agitat ion 

est indispensable, si l 'on veut éviter, lors de l 'addition ul tér ieure 

d'eau, la formation d ' iodure rouge de mercu re , qu 'on ne peut faire 

rentrer en dissolution ; verser d'un seul coup 100 cent imèt res cubes 

d'eau distillée et agi ter pour rendre h o m o g è n e ; il ne reste plus qu'à 
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t i trer l 'iode res té libre ; à cet effet, la l iqueur d'hyposulfile de sodium 

étant contenue dans une bure t te g raduée , la laisser couler gout te à 

gout te dans l 'essai à ti trer, en agi tant sans cesse, et cont inuer les 

al lusions jusqu ' à ce que l'essai ne soit plus que légèrement coloré en 

j a u n e ; à ce m o m e n t , ajouter o à 10 cen t imèt res cubes d 'empois 

d 'amidon, qui colorent la masse en vert, et cont inuer très soigneuse

m e n t les affusions d'hyposulfile, jusqu ' à ce qu 'une gout te de cette l i 

queur produise la décoloration de l ' essa i ; cette décolorat ion doit 

pers is ter m ê m e par agitation ; noter , d 'une par t , le n o m b r e n de cen

t imètres cubes employés pour l'essai et, d 'autre par t , le volume v de 

la l iqueur employée pour le témoin, v — n r ep ré sen te , en c e n t i m è 

t res cubes d'hyposulfite de sodium, l'iode fixé par le corps gras . 

Pour t i trer l 'hyposulfite de sodium, placer 4 à o cent imètres cubes 

de la solution d'iodure de potass ium e tS cen t imèt res cubes de la so

lution d'iodate de potass ium dans un vase en ver re con tenan t 10 cen

t imèt res cubes d'eau ; y ajouter exac tement 10 cent imètres cubes 

d 'une solution decinormale de S0*H 2 et quelques cent imèt res cubes 

d 'empois d 'amidon ; dans la l iqueur ainsi ob tenue , verser gout te à 

gou t t e rhyposulf i te , en agitant cons t amment jusqu 'à décolorat ion, 

et no te r le volume a nécessaire pour produire ce résultat ; on en 

conclut que a = 10 cent imèt res cubes de l iqueur dec inor 

male = 0,127 d'iode ; donc 1 cen t imèt re cube d'hyposulfite = 

0,127 ... , 
— d iode. 
a 

La mat ière grasse en essai, dont le poids est p (0,3 g r a m m e ou 

0,5 g r a m m e suivant le cas), a donc absorbé : 

0,127 ... , 
iv — n) x d iode ; 

100 g r a m m e s de ce m ê m e corps gras aura ient absorbé : 

, 0,127 100 , „ _ v — n ... , 
[v — n) x - — X = 12,7 d iode. ; J a p a y. p 

Pour chaque série d'essais, il faut p répare r un témoin, comme il 

vient d'être d i t ; il est bon, en out re , de vérifier de temps à autre le 

litre de la l iqueur d'hyposulfite de sodium. 

Remarque. — Le mélange des corps gras , de chloroforme, d'iode 

e t de bichlorure doit res ter homogène pendant toute la durée du 
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contact (deux heures) . S'il en était au t r emen t , il faudrait a u g m e n 

te r la quanti té de chloroforme, jusqu ' à ce que ce résul tat soit a t 

teint. 

5 . D o s a g e d e l ' a c i d e a r a c h i d i q i i e e t d e s a c i d e s non s u t u r é s ( a c i d e s 

l i q u i d e s e t a c i d e s fluides). — Procédé Renard, modifié par Tortelli 

et Ruggieri. — Saponifier 20 g r a m m e s d'huile par 30 cent imètres 

cubes d 'une solution alcoolique de potasse à 120 g r a m m e s par l i tre, 

en chauffant au réfr igérant ascendant ; a jouter au liquide quelques 

gou t tes de phtalé ine du phénol , puis gout te à gout te jus te assez 

d ' acide acétique à 10 p . 100 pour faire disparaî tre la coloration 

rouge ; chauffer, d 'autre par t , dans une fiole conique de 500 centi

m è t r e s cubes 200 cent imètres cubes d 'acétate de plomb à 10 p. 100 

e t 100 cen t imè t res cubes d'eau ; lorsque LA masse est à l 'ébullition, y 

verser en mince filet la totalité de LA solution alcoolique de savon 

p répa rée p r é c é d e m m e n t et agiter sans cesse ; por te r imméd ia t emen t 

l a fiole conique sous un couran t d'eau froide et l'y main ten i r p e n 

dant dix m i n u t e s , en impr iman t cons t ammen t au vase un m o u v e 

m e n t de r o t a t i o n ; laisser reposer et verser tout le liquide clair ; 

l aver le savon trois fois de suite avec chaque fois 200 cent imèt res 

cubes d'eau à 60-70" et laisser refroidir ; égouLter so igneusemen t ; 

dessécher au besoin le savon et le vase en les touchant avec du 

papier à filtrer, et verser , sur le savon de p lomb ainsi lavé et adhé

r e n t aux parois du vase, 200 cent imèt res cubes d 'éther f ra îchement 

redistillé ; agi ter ; fixer à un réfrigérant ascendant et chauffer au 

ba in -mar ie , en m a i n t e n a n t l 'éther à une douce ébullil ion pendan t 

v ing t minu tes et en agi tant de temps à an t re pour détacher le savon 

des parois du vase . 

Ret i rer la fiole et la met t re dans l 'eau froide pendan t une demi-

l ieure ; fihrer a lors LA solution é thérée , en ayant soin d 'entraîner 

aussi peu que possible de précipité ; r eprendre par 100 cent imètres 

cubes de nouve l é ther et r épé te r le chauffage au réfr igérant ascen

dant , puis le ref roidissement dans l 'eau ; décanter à nouveau l 'éther 

su r le filtre qui A déjà servi à cet usage ; conserver ces liquides 

é lhérés pour y doser les acides non sa turés , en opérant comme il 

es t dit plus loin, et, au moyen de nouvel éther, faire tomber le p ré 

cipité sur le filtre ; laver à l 'é ther le flacon et le filtre, jusqu 'à ce que 
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quelques gout tes du liquide filtré ne laissent pour ainsi dire plus de 

résidu par cvaporat ion, et , lorsque ce résul ta t est at teint , plaeer 

l ' en tonnoi r et son filtre sur une boule à séparat ion ; c rever le 

filtre et, avec de l 'éther, en chasser le contenu dans la boule ; e m 

ployer à cet effet 200 cent imèt res cubes d'éLher ; enlever le filtre et 

verser sur l 'éther 150 cen t imè t res cubes d'HCl à 20 p . 100; agi ter 

p o u r décomposer le savon et dissoudre dans l'éLher les acides ainsi 

mis en liberté, puis laisser la couche êthérée devenir claire et éva

cuer la couche aqueuse sous-jacente, qui entra îne la plus g rande 

partie du chlorure de plomb fo rmé ; laver à nouveau avec 100 cen

t imèt res cubes d'HCl à 20 p . 100 et effectuer au besoin un au t re la

vage , de façon à enlever tout le chlorure de plomb ; laver ensui te 

-lieux fois avec 100 cent imètres cubes d'eau distillée ; sout i rer l 'eau 

-et j e te r sur un petit filtre la l iqueur é thérêe , qu'on recueil le dans 

nue fiole conique ; laver le vase et l 'entonnoir avec un peu d 'éther , 

qu 'on ajoute à la port ion principale, et soumet t re à la distillation 

pour chasser tout l 'éther ; le résidu est composé d'acides gras so 

lides ; verser dans le vase qui le renferme 100 cent imètres cubes 

d'alcool à 90° et une gouLte-d'HCl ; fermer le flacon avec un bouchon 

traversé par un t he rmomè t r e et chauffer, en agi tant , j u squ ' à 60° ; 

la dissolution é tant ainsi ob tenue , laisser refroidir pendan t quatre 

heu re s ; j e te r sur un filtre le précipité et l'y laver avec 30 centi

mè t res cubes d'alcool à 90° employés en trois fois (10 cent imètres 

cubes chaque fois), puis à plusieurs repr ises avec l'alcool à 70° ; 

placer sous l 'entonnoir un petit ballon de 250 cent imètres cubes et 

ve r se r sur le filtre de l 'alcool absolu bouillant, qui dissout le préci

pi té ; en chasser l'alcool par distillation et r ep rendre le résidu par 

100 cent imètres cubes d'alcool à 90° (sauf dans le cas où ce rés idu 

est très faible ; on se con ten te alors de 50 cen t imèt res cubes d 'al

cool à 90°) ; chauffer au bain-mar ie à 00", après avoir ajouté une 

g o u t t e d'HCl pour éclaircir la l iqueur ; laisser refroidir p e n d a n t 

qua t r e heures ; filtrer ; égout te r et laver trois fois avec 10 cen t i 

mè t r e s cubes d'alcool à 90°, puis avec de l'alcool à 70" ; le l avage 

es t te rminé dès que les liquides filtrés n ' abandonnen t p lus r ien 

lorsqu 'on en évapore quelques gout tes sur un verre de m o n t r e . 

Grâce à ces deux cristall isations, les acides res tés sur le filtre sont 

pu r s . Ils consis tent en un mélange d'acide arachidique, C 2 0 H i C O s , et 
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d'acide ligtiocérique, C 3 i H i 8 0 3 . Pour les doser, j e t e r sur le filtre de 

l'alcool absolu boui l lant et recueillir les l iquides dans une capsule 

tarée ; chauffer au ba in-mar ie pour en él iminer tout l'alcool ; d e s 

sécher le résidu dans l 'étuve à 100° et peser . 

Prendre , au tube capillaire, le point de fusion de ces acides . 

Celui-ci doit ê t re supér ieur à 70° et géné ra l emen t voisin de 74°. 

Il faut, en plus , ajouter au poids t rouvé celui des acides restés en 

solution dans l'alcool à 90° (il n 'y a pas lieu de s'occuper de l'alcool 

à70° dans lequel ils sont insolubles). À cet effet, il suffit d 'évaluer 

le volume d'alcool à 90° employé ; 100 cent imèt res cubes de cet 

alcool dissolvent des quant i tés d'acides variables avec la t empéra 

ture et leur proport ion : 

1° Si l'on a t rouvé un poids var iant de 0,07 g r a m m e à 0,5 g r a m m e 

il faut ajouter, pour 100 cent imèlres cubes d'alcool à 90° : 

0,07 gr . à 15°, 

0,08 gr . à 17°,5, 

0,09 gr . à 20°. 

2° Pour un poids var iant de 0,47 g r a m m e à 0,17 g r a m m e il faut 

ajouter, pour 100 cent imèt res cubes d'alcool à 90° : 

0,05 gr . à 15°, 

0,06 gr . à 17°,5, 

0,07 gr . à 20°. 

3° Pour un poids inférieur à 0,05 g r a m m e , il faudra ajouter» 

pour 100 cent imèlres cubes d'alcool à 90° : 

0,031 gr . à 15°. 

0,04 gr . à 17°,5. 

0,04o gr . à 30». 

<; D o s a g e d e s a c i d e s n o n s a t u r é s ( a c i d e s l i q u i d e s o u a c i d e s l l i m l e s ) . 

— Abandonner au repos pendan t toute la nuit , dans un vase 

bien bouché et dans un couran t d'eau froide, les liquides é thé-

rés renfermant les sels de plomb solubles p réparés dans l 'opéra

tion précédente ; le l endemain , décanter sur un grand filtre à pl is 

la plus grande part ie de la l iqueur é thérée l impide et la recevoir 

dans un entonnoir à décantat ion ; y ajouter 100 cent imètres cubes 
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d'HCl obtenu en mé langean t à une part ie d'acide du commerce qua t re 

par t ies d 'eau ; boucher l ' en tonnoir et agiter pendan t plusieurs m i 

n u t e s ; abandonne r au repos pour pe rme t t r e la séparat ion de la 

couche é thérée , qui renferme les acides gras non sa turés et qui se 

r éun i t à la part ie supér ieure ; sout i rer alors la couche aqueuse infé

r ieure ; agi ter encore deux fois la l iqueur é thérée avec de l 'eau 

aiguisée d'HCl ; laisser reposer ; sout i rer chaque fois la couche 

aqueuse ; f inalement, j e t e r sur un filtre sec la solution é thérée , 

qu 'on recueille dans une fiole conique ; relier celle-ci, d 'une part , 

à un apparei l p roduc teur d'acide carbonique et, d 'autre par t , à un 

réfr igérant descendant , puis chauffer au ba in-mar ie ; on é l imine 

ainsi, à l 'abri de l'air, tout l 'élher, et il reste les acides l iquides, 

qu 'on laisse refroidir dans un couran t d'acide carbonique ; il ne 

res te plus qu'à les aspirer dans un tube effilé et à en peser 0,03-

g r a m m e pour dé te rminer l 'indice d'iode E, comme il v ient d 'être dit. 

Si l'on connaît l'indice d'iode D des acides gras to taux de la ma

tière essayée, le rappor t p indique la quanti té d'acides l iquides ou 

non sa turés contenus dans 1 g r a m m e des acides totaux ; pour 

l 'exprimer, par rappor t à la graisse et non par r appor t aux acides 

gras , il suffira de le mult ipl ier par l ' indice de H E H N E R des corps con

sidérés et de le diviser par 100. Toutefois, la plupart des corps gras 

ayant un indice de H E H N E R voisin de 9o,S, il suffit de mul t ip l ier par 

0,9o5 pour avoir la teneur de la graisse en acides l iquides. Bien e n 

tendu, on ne peu t pas employer ce facteur pour les beur res de 

vache ou de coco, qui ont des indices de H E H N E R différents. 

7 . K e c l i e r o l i e d e l ' h u i l e d e c o t o n . — Procédé Halphen. — Réactif : 

Pulvériser du soufre en canon et en dissoudre 1 g r a m m e dans 

100 cent imèt res cubes de sulfure de carbone ; mé lange r avec 

100 cent imèt res cubes d'alcool amyl ique . 

Dans un tube à essais, verser 1 cent imèt re cube de l 'huile à es

sayer et 2 cent imètres cubes du réactif c i -dessus; l ' immerger aux 

deux tiers dans un bain d'eau salée et chauffer à l 'ébullition pen 

dant une heure ; au bout de ce t emps , ajouter à nouveau 2 cent i 

mè t r e s cubes de réactif et chauffer encore pendant 30 à 40 minutes,-

s'il s'est développé plus ou moins vite une colorat ion orangée ou 
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r o u g e , la présence de l 'huile de colon est démont rée ; seules les 

huiles de capok et de baobab se compor ten t comme l'huile de ' co 

ton. Leur présence dans l 'huile d'olive comestible constitue une 

fraude au m ê m e ti tre qu 'une addition d'huile de coton. 

IL arr ive, pour quelques mé langes con tenan t des huiles de coton 

auxquel les on a réservé un certain t ra i tement , qu'il se développe 

n o n pas une colorat ion rouge franche, mais une teinte b rune à fond 

o rangé qui s 'aperçoit encore bien en regardan t le tube, placé sur 

un fond blanc, selon son axe ; ce cas est rare ; lorsqu'i l se produit , 

s i la teinte o rangée existe, elle p e r m e t encore de conclure à la p ré 

sence de l 'huile de coton. 

Procédé Becchi-Millau. — Réactif : solution d'azotate d 'a rgent à 

3 p. 100. 

Dans une capsule de porcelaine de 250 cent imètres cubes , chauf

fer 15 cen t imèt res cubes de mat iè re g rasse jusqu ' à ce qu 'un ther

m o m è t r e , employé comme agi ta teur , m a r q u e 110°; re t i re r le ther

m o m è t r e ; le remplacer pa r un agi ta teur ; verser l en t emen t un m é 

lange (rendu homogène par agitat ion préalable) de 10 cent imèt res 

cubes de soude caust ique à 36° B. et de 10 cent imèt res cubes d'alcool 

à 90°, et cont inuer à chauffer doucement , en agi tant cons tamment , 

j u s q u ' à obtent ion d'un liquide l impide et homogène ; ajouter alors 

150 cen t imèt res cubes d'eau distillée chaude et chauffer encore en 

ag i t an t cons tamment , j u squ ' à ce que la masse soit amenée à occu

per la moit ié du volume qu'elle avait avant l 'addition d'eau, ret i rer 

du feu ; addi t ionner peu à peu de SO l IP au dixième jusqu 'à réaction 

l égè remen t acide, et, au moyen d 'une cuiller en plat ine, en argent , 

e n c o r n e ou en celluloïd, recueill ir 6 à 7 cen t imè t re s cubes de gru

m e a u x pâ teux , que l 'addition d'acide a séparés ; placer ces acides 

g r a s dans u n tube à essais de 2,5 cen t imèt res de d iamètre sur 

9 cen t imèt res de longueur et laver trois fois de suite avec 10 cent i 

m è t r e s cubes d'eau froide, qu 'on décante chaque fois en r e t enan t 

les acides dans le tube avec la cuiller ; a jouter alors 15 cent imètres 

cubes d'alcool à 92° et agi ter j u s q u ' à dissolution ; addi t ionner le li

quide de 2 cent imètres cubes du réactif argenl ique et chauffer le 

tube à essais au bain-inarie, à l 'abri de la lumière et à la tempéra

ture de 90°, jusqu 'à ce que le t iers de son contenu ait distillé ; r a -
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m e n e r au volume primitif par addit ion d'eau chaude et con t inuer 

à chauffer pendan t quelques insLanls ; lorsque l'huile de coton est 

p résen te , elle fournit f r équemment , dans cet essai, des acides gras 

su rnagean t , qui présente la part iculari té d'être colorés en noir pa r 

i 'argent métal l ique ; en l 'absence d'huile de coton, ces m ê m e s 

acides ne sont pas colorés. 

Remarque. — 11 est essentiel d 'éviter la fusion des acides gras 

hydra tés , qui doivent ê t re dissous dans l'alcool pour subir l 'action 

•du réactif a rgen t ique . 

8 . R e c h e r c h e d e l ' h u i l e d e s é s a m e . — Procédé Villavecchia et Fa-

bris. — Réactifs : Solution de 2 cent imètres cubes de furfurol inco

lore et f ra îchement distillé dans 100 cent imèt res cubes d'alcool à 

90-95 ; cette solution est stable. 

Acide chlorhydrique pur à 20-21° B. 

Dans un tube à essais, verser 0,1 cent imèt re cube de la solution de 

furfurol, 10 cent imèt res cubes d'HCl et 10 cen t imèt res cubes de 

l 'huile à essayer ; boucher le tube et l 'agiter v ivement pendan t une 

minu te au m o i n s ; si l 'huile prend une colorat ion rouge , ou si, pa r 

le r epos , l 'acide séparé prend une coloration f ranchement rouge , 

cela indique la présence de l 'huile de sésame. 

9 . D é t e r m i n a t i o n d e l a d é v i a t i o n à l ' o l é o r é f r a c t o u i è t r e . — Voy. 

,p. 359. 

A N A L Y S E S S P É C I A L E S 

B e u r r e d e v a c h e . — Dosage de Veau. — Dans un peti t vase cylin

drique à fond plat, de m ê m e n a t u r e que ceux qui servent à doser 

dans le vide l 'extrait des vins, ayant environ 5 cent imètres de dia

m è t r e sur 2 cent imètres de hau teur , peser 5 g r a m m e s de beur re 

non fondu et les chauffer pendant 12 à 14 heures à l 'étuve à 100°; 

•s'assurer que deux pesées faites à une heure de distance n 'accusent 

p lus de variat ion sensible de poids et mult ipl ier par 20 la per te de 

.poids, pour la rappor ter à 100 g r a m m e s de mat iè re . 

Remarque. — Il n 'es t pas indispensable que la dessiccation soit 

faite sans discontinui té . 
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Recherche des antiseptiques. — Les pr incipaux ant isept iques e m 

ployés sont les produi ts du bore et ceux du fluor ; on les recherche-

d'après les procédés suivants : 

Pour rechercher Vacide borique, on fait fondre le beu r r e et on 

l 'épuisé par de l 'eau tiède contenant 1 ou 2 cen t ig rammes de c a r 

bonate de sodium ; l 'eau est ensui te évaporée et le résidu calciné 

l égè rement . Les cendres obtenues sont humec tées avec de l'acide 

sulfuiïque et de l'alcool méthyl ique . On égout te dans un peti t bal lon 

le liquide qui peut en être séparé , on lave le fond du vase avec 

3 cent imètres cubes d'alcool méthyl ique , ajoutés en deux ou trois-

fois, en réunissant dans le ballon ces porl ions successives. On 

bouche aussitôt le ballon et on l 'adapte à un réfr igérant ; on chauffe 

le mé lange jusqu ' à appari t ion de vapeurs blanches d'acide sulfu-

rique et l 'on enflamme immédia t emen t le l iquide distillé recueil l i , 

en évitant une évaporat ion partielle, après l 'avoir t ransvasé dans-

une peti te soucoupe. La flamme, su r tou t lorsqu 'on l 'observe en 

se plaçant devant un fond noir et en évi tant une lumière t r o p 

intense , est déjà très ne t t emen t colorée en vert , sur tout au débu t , 

par une quantité d'acide borique ne dépassant pas un dixième de-

mi l l ig ramme. 

Pour la recherche des fluorures, on fait fondre le beur re d o u c e 

ment , puis on prélève avec un tube étiré le l iquide a q u e u x , t r o u b l e , 

séparé à la partie inférieure, et, après l 'avoir évaporé à siccité avec, 

un peu de chaux, on calcine le résidu. On traite ensui te les cendres , 

en les chauffant pendan t dix minu te s au ba in-mar ie , avec un peu 

d'eau acidulée par l 'acide acétique (o p. 100 environ) , par laquelle 

est dissous le borate de calcium qui peu t s'y t rouver (si c'est un d u o -

borate qui a été employé comme ant isept ique) . La solution acétiqu& 

est ensuite évaporée à siccité, après neutra l isa t ion, et l 'acide bo 

rique est recherché dans le résidu comme il est dit plus haut . Le r é 

sidu insoluble est desséché par calcination et in t rodui t avec un peu 

de silice précipi tée, ou mieux de silicate de calcium, dans un petit 

creuset ; on humec te avec un peu d'acide sulfurique concent ré , puis 

on recouvre le creuset avec une plaque de ver re sur la face infé

r ieure de laquelle on a préa lab lement déposé, au moyen d'une ba

guet te de ver re , une gout te le t te d'eau. Dans le cas où la cendre 

renferme un composé du fluor, on voit apparaîLre au bout d e 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



GRAISSES ET HUILES VEGETALES ET ANIMALES 445 

que lques ins tants une auréole de silice sur les bords de la g o u t t e 

lette d 'eau. La réact ion se produi t sans qu'il soit nécessaire de 

chauffer. 

M A R C H E A N A L Y T I Q U E . — 1. Préparation préalable de Véchantillon. 

— La dé te rmina t ion des constantes physiques et chimiques ne doit 

pas être effectuée sur le beur re en na tu re , mais sur la mat iè re grasse 

pr ivée, par fusion et filtration, des impure tés qui l ' accompagnent 

(eau , caséine, etc.). C'est donc sur la mat iè re ainsi purifiée que 

por teront les dé terminat ions suivantes : indice de C R I S M E R , indice de 

saponifisation, acides volatils solubles et insolubles, acides solubles 

to taux. 

Purification. — Placer le beurre dans un gobelet de ver re et le 

main ten i r à l 'étuve entre 4 3 et 00° jusqu'à séparat ion de la mat ière 

g ras se , qui se réuni t sous forme d'huile à la part ie supér ieure ; cette 

huile est parfois claire et l impide, parfois t rouble, n o t a m m e n t lors

qu'il existe de l 'o léomargar ine clans le mé lange ; décanter cotte 

huile sur un petit filtre à plis placé dans l 'étuve m ê m e et recueillir 

le l iquide clair et l impide, qui sert à effectuer toutes les dé te rmina

t ions. 

2 . Détermination de l'indice de Crismer ou température critique 

de dissolution. — Sur un petit tube de ver re ayant environ 8 cen t i 

m è t r e s de longueur et d cen t imèt re de d iamètre , t racer à l 'acide 

fluoi'hydrique, au d iaman t ou au vernis , deux traits cor respondant 

respec t ivement aux hau teur s occupées par 1 et 3 cent imèt res cubes 

d e liquide ; ce tube é tant bien sec et p ropre , y verser du beur re 

fondu et l impide jusqu 'au trait cor respondant à i cent imètre cube, 

puis de l'alcool absolu du commerce de densi té connue et voisine 

de 0 , 7 9 6 7 jusqu 'au second traiL ; fermer le tube par un bouchon lais

sant passer en son centre un t he rmomèt re g radué en 1/5 de degrés 

e t à réservoir aussi peti t que possible ; s 'assurer que le t h e r m o 

m è t r e ne touche en aucun point les parois et que son réservoir est 

e n t i è r e m e n t immergé dans le liquide ; chauffer ce tube à la flamme 

d 'une veilleuse de bec de B U N S E N , en l 'agi tant doucement de h a u t en 

bas et de bas en hau t j u squ ' à ce que son contenu soit devenu h o m o 

g è n e et l i m p i d e ; écar ter alors le tube de la source de chaleur e t 
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cont inuer à l 'agiter jusqu ' à ce que son con tenu se trouble ; no te r la 

t empéra tu re cor respondante ; réchauffer à nouveau le tube p o u r 

observer une seconde fois le trouble et vérifier le premier n o m b r e 

obtenu, qui indique la t empéra tu re de t rouble T ; au moyen d'une 

pipette étroi te , pré lever 2 cent imèt res cubes du m ê m e beur re fondu 

et clair ; y ajouter 2 0 cent imètres cubes d'alcool absolu, quelques 

gout tes de phtaléine du phénol et t i trer l'acidité avec la potasse 

alcoolique au v ingt ième normale j u squ ' à coloration rouge ; si n est 

le nombre de cent imètres cubes d'alcali employé, la t empéra tu re 

critique de dissolution du beur re sera : T -+- n. 

L'expérience a mon t r é à C R I S M È R que , pour les beu r r e s purs , ce 

n o m b r e pe rme t de calculer l'indice de R E I C I I E R T ; il suffit, pour y 

parveni r , de re t rancher , du nombre 83,5, la s o m m e T -+- n, d'où : 

Indice de R E I C I I E R T — 83,5 (T -t- n). 

Si l'alcool employé était à une densité voisine, mais différente de 

0,7967,on pourra i t passer du nombre observé à celui qu 'aurai t fourni 

l'alcool de densité 0,7907, en tenant compte que chaque accroisse

ment de 0,0001 de la densité de l'alcool augmen te de 0°,186 la t em

péra tu re de trouble, tandis que tout aba issement de 0 , 0 0 0 1 de d e n 

sité d iminue la t empéra tu re de trouble de 0°,186. 

Si, par exemple , un alcool de densi té 0,791 fournit à l 'observation 

directe une t empéra tu re de trouble de 40°, l'alcool à 0,7967, qui pré

sente u n excès de densi té de 0,0027, aura i t fourni une t empéra ture 

de trouble plus élevé de 2 7 X 0,186 — 5°. L'indice de trouble aura 

donc été de 46-1 5 = 51°. 

Nota. — La dé terminat ion de la densi té de l'alcool se fait c o m m o 

dément en prenant la t empéra tu re crit ique en fonction d'un pétrole 

préa lab lement étalonné au moyen d'alcool éthylique anhydre et 

pour lequel une courbe de cor respondance doit être établie. 

3. Détermination des acides volatils. —Réactifs: Glycérine pure à 

30° B A U M E . — Lessive de soude ob tenue en dissolvant 5 0 g r a m m e s 

de soude caust ique à l 'alcool, non carbona tée , dans 50 g r a m m e s 

d'eau ; 2 cent imètres cubes de cette l iqueur doivent sa turer de 30 à 

35 cent imètres cubes de l'acide suivant . — Solution aqueuse de 

S 0 4 H 2 , contenant 2 3 cent imètres cubes d'acide à 66° B A U M E par litre. 
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— Pierre ponce pulvér isée . — Solution aqueuse décinormale do-

sourie ou de polasse . 

P R A T I Q U E D E L ' E S S A I . — • {.Dosage des acides volatils solubl.es. — Dans 

une fiole conique dite d ' E L E . N M E Y E R , d 'une con tenance de 300 cen t i 

mè t res cubes environ, in t roduire , au moyen d'un tube effilé, le 

beur re fondu et en peser exac tement S g r a m m e s ; verser dessus 

20 cent imètres cubes de glycérine à 30° B . , 2 cent imètres cubes de 

lessive de soude ou la quant i té voisine de 2 cen t imèt res cubes qui 

est capable de sa turer 30 cent imètres cubes de SO'H 2 ; placer sur une 

toile métal l ique chauffée par un bec B U K S L N ouver t de telle façon 

que sa flamme trace sur la toile méta l l ique un cercle rouge ayant 

approx imat ivement la moitié du d iamèt re du fond de la fiole ; 

chauffer en agitant, j u squ ' à ce que la masse qui, au début , mousse 

au point de déborder (ce qu 'on évite en éloignant l 'essai de la flamme) 

soit devenue tranquille et parfai tement homogène , résul ta t obtenu 

en S à 7 minu te s environ ; s 'assurer qu'il n'y a bien qu 'une couche 

de liquide homogène ; laisser refroidir pendant 4 à 5 minu te s sur u n 

papier (pour isoler de la table) ; a jouter avec précaut ion et, d 'abord 

gout te à gout te , pour prévenir tout débordement , 90 cent imèt res 

cubes d'eau bouil lante, dans laquelle le savon se dissout (en four

nissant un liquide limpide), 50 cent imètres cubes de SO'IP à 25 cen 

t imètres cubes par litre et environ 0,1 g r a m m e de pier re ponce pul

vér i sée ; boucher la fiole avec un tube de 10 cent imètres de longueur 

environ, por tan t en son milieu une petite boule préa lab lement 

remplie d 'amiante ou de laine de v e r r e ; rel ier à un réfr igérant des

cendant et distiller en chauffant v i v e m e n t ; la flamme du bec B U N S E N 

doit s 'étaler sur presque toute la surface inférieure de la fiole co

nique ; de cette façon, on distille facilement, en 30 à 35 minutes , les 

110 cent imètres cubes de liquide nécessaires pour le t i t r age ; il est 

indispensable de distiller en 30 à 3S minutes environ et de recueillir 

110 cent imèt res cubes ; faire tomber , dans le ballon con tenan t le l i 

quide distillé, gros c o m m e un poids de talc; boucher au liège et r e 

tourner doucement et complè tement le ballon sur lu i -même , de fa

çon que le Laïc reste à la surface du liquide ; agiter alors 

éne rg iquement pendant une deini-minute, en impr imant au ballon 

des secousses laLérales très précipitées ; r e tourner h nouveau lo 
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ba l lon ; filtrer le liquide sans per le , sur un filtre sec et sans plis de 

4 à S cent imètres de diamètre ; recueillir exac tement 1 0 0 cent imètres 

cubes et mesu re r leur acidité au moyen d'alcali décinormal en pré

sence de la phtaléine du p h é n o l ; le nombre de cen t imèt res cubes V 

utilisés doit être multiplié par 1,1 pour donner la mesure de l'acidité 

contenue dans les 1 1 0 cent imètres cubes ; il faudrait le mult iplier à 

nouveau par 1,1 pour le t ransformer en indice de R E I C I I E R T . M O U G N A U D 

a en effet constaté qu 'on peu t avec assez d'exactitude passer de l ' in

dice de L E F F M A N N - B Ë A M à l 'indice de R E I C I I E R T , en a joutant un dixième 

à la valeur t rouvée . 

2 . Dosage des acides volatils insolubles. — Les acides volatils inso

lubles , r e t enus en majeure part ie p a r l e talc, se t rouven t répar t i s 

dans trois récipients différents : 

1° Dans le tube du réfrigérant de l ' apparei l de distillation ; 

2 ° Dans le ballon de 1 1 0 cen t imèt res cubes ; 

3° Sur le filtre, avec le talc. 

Pour les réunir , enlever la fiole et son tube à boule et les rempla

ce r par une aut re fiole con tenan t de l'alcool à 9 0 ° et fermée par un 

bouchon donnan t passage à un tube de verre qu 'un caoutchouc pe r 

m e t de relier au réfr igérant descendant ; chauffer l'alcool de façon à 

•en distiller 5 0 cent imètres cubes , qui suffisent parfa i tement pour 

d i ssoudre les acides re tenus dans le réfr igérant . 

Le filtre (contenant le talc) étant placé sur le ballon de 1 1 0 centi

mè t r e s cubes qui renferme le dist i l lalum inemployé , le c rever avec 

un fil de plat ine, puis le laver complè temen t avec les ¿50 cent imètres 

cubes d'alcool distillés p r écédemmen t ; a jouter au liquide le filtre lui-

m ô m e et quelques gout tes de phta lé ine du phénol , afin de doser 

l 'acidité avec une l iqueur alcaline décinormale ; le nombre a de cen . 

t imè t res cubes employés doit subir deux correct ions : il faut d'abord 

en re t rancher l 'acidité des 10 cent imètres cubes de liquide aqueux, 

laquelle 1 est puis l 'acidité due à l 'alcool et qu 'on dé te rmine par 

un tiLrage direct effectué su r 30 cen t imè t res cubes d'alcool, acidité 

co r respondan t à c cen t imèt res cubes d'alcali déc inormal . Dès lors , 

on a, pour les acides volatils insolubles : 

1 D'après le t i trage p r é c é d e n t d e s a c i d e s vo la t i l s s o l u b l e s . 
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a ~ (lO + c } 

i. Détermination de l'indice de saponification. — Opérer comme il 

est dit p récédemment (p. 427). 

5. Détermination des acides solubles totaux. — Opérer comme il esL 

dit p récédemment (p. 429) et mult ipl ier le nombre de cent imètres 

cubes d'alcali employé par 3, pour le r a m e n e r à 5 g r a m m e s de 

beur re . 

H u i l e d ' o l i v e . —Réactifs spéciaux. — Essai à l'acide azotique. —• 

Réactif : acide azotique à 1,38 de densi té . 

Dans un tube à essais, verser 10 à 15 cent imètres cubes d'huile et 

un égal volume d'acide azotique ; obturer le tube avec une lame de 

caoutchouc et agiLer,sans produire d 'émulsion et seu lement pendant 

quelques i n s t an t s ; placer le tube ver t icalement et l ' examiner ; s'il 

s'agit d 'une huile d'olive pure , celle-ci verdit ou se décolore par ce 

t ra i tement pour brunir ensuite ; au contraire, elle bruni t p rogress ive

ment , si elle renferme des huiles de graines ; de plus, la présence de 

l'huile de sésame est décelée par la coloration j aunâ t r e que p rend 

l'acide ; celui-ci se sépare avec une couleur blanche en l 'absence de 

l 'huile do sésame. 

Remarque. — Les huiles d 'arachide eL d'oeillette virent peu au b run 

par ce réacLif. 

Procédé Bellier. — Réactifs : 1° Acide azotiqne de densi té 1,38 par

fai tement incolore, c 'es t -à-dire complè temen t dépourvu de vapeurs 

ni t reuses et qu'on peut p répare r avec un acide j a u n e en faisant pas

ser dans celui-ci un couran t d'air jusqu 'à décoloration complète ou 

plus s implement en y projetant quelques cristaux d'urée et agitant 

jusqu ' à décoloration. 

2° Benzine saturée de résorcine à froid. 

Essai. — Dans un tube à essais, verser 2 cent imètres cubes d'huile, 

2 cent imètres cubes de benzine sa turée de résorcine et 2 cent imètres 

c u b o S de l'acide ni t r ique dont il vient d 'être parlé ; agi ter el obser

ver d'abord l 'aspect du mélange et ensuiLe celui de l'acide inférieur 

qui se sépare . 

H O L D E . — Analyse des huiles. 29 
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Toutes les huiles v i rent au violet foncé, à l 'exception de l 'huile 

d'olive pure , qui donne une teinte grise, parfois violacée. 

L'acide qui se sépare, j a u n e au début , fonce peu à peu et devient 

j aune orangé , mais quand l 'huile de sésame existe , l 'acide séparé est 

vert et la coloration persiste pendan t quelques minu te s ; l 'obtention 

de celte teinte verte caractérise l 'huile de sésame, aucune autre ma

tière grasse liquide ne la produisan t dans les m ê m e s circonstances. 

Recherche de l'huile d'arachide. — Procédé Blarez. — Réactif: 

Solution con tenan t 4 à 5 g r a m m e s de potasse pure pour 1 0 0 centi

mèt res cubes d'alcool à 9 0 ° . 

Essai. — Dans un tube à essais de 15 à 18 cent imèt res cubes , verser 

i cent imètre cube de l 'huile à essayer et 15 cen t imèt res cubes de la 

solution alcoolique de potasse ; chauffer au réfr igérant ascendant , 

de façon à main ten i r une douce ébullition pendan t un quar t d 'heure ; 

laisser refroidir ; re t i rer Je tube à essais ; le boucher et l ' abandonner 

à l u i -même dans u n endroit frais ou dans un couran t d'eau entre 1 2 

et 1M°; en présence de l 'huile d 'arachide, il se forme un précipité 

dont l ' importance est propor t ionnel le à la quanti té d'huile d 'arachide, 

tandis que les huiles d'olive pv re s res ten t l impides ; après un repos 

de 2 4 heures , le précipité pe rme t toujours de reconna î t re 10 p. 1 0 0 

d'huile d 'arachide. 

En opéran t exactemeut dans les m ê m e s condit ions, mais en pre

nant 1 cent imètre cube et demi d'huile au lieu de 1 cent imèt re cube, 

on obtient , après 2 4 heures de repos , la format ion d 'un précipité 

d 'arachidate de potasse, m ê m e lorsqu'i l n'y a que 5 p . 1 0 0 d'huile 

d 'arachide dans le mé lange . Dans tous les cas, le précipité flocon

neux , examiné à la loupe, doit p résen te r des cr is taux très nets 

d 'arachidate de potasse . 

JSota. — La présence de l 'huile de coton et de celle de sésame peu

vent p rovoquer une réaction du m ê m e ordre que celle qui résulte 

de la présence de l 'huile d 'arachide, de sorte que la fraude est tou

jours a t tes tée, et il ne peut y avoir de doute que sur sa na ture . 

En cas de doute, appl iquer le procédé suivant , dû à B J Ï H I E H : 

Verser dans un gros tube à essais en verre mince 1 centimètre 

cube de l 'huile à essayer, puis 5 cenl imèlres cubes de potasse aLcoo-
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l igue à 85 g r a m m e s de KOH par l i tre et chauffer j u squ ' à dissolution 

complète , en faisant bouillir pendant 1 ou 2 minu tes au réfr igérant 

a scendan t ; ajouter 1 cen t imè t r e cube et demi d'acide acét ique 

aqueux saturanL jus t e les a cen t imèt res cubes de potasse employés ; 

a g i t e r ; on obtient ainsi une solution d 'acétate d é p o t a s s e et des 

acides gras de l 'huile dans l'alcool à 70° ; faire refroidir r ap idement , 

en agitant le tube dans l 'eau à une t empéra tu re infér ieure à 20° : en 

très peu de temps, grâce à l 'acétate de potasse, l 'acide arachidique 

et les aut res acides solides de l 'huile se p réc ip i t en t ; lorsque ce 

précipité n ' augmen te plus, a jouter 50 cen t imèt res cubes d'alcool à 

70°, contenant 1 p. 100 en volume d'HGl ; r e t o u r n e r p lus i eu r s fois le 

tube pour opérer le mélange et placer dans l 'eau à 17-11)3 ; lorsque 

l 'huile contient plus de 10 p. 100 d'huile d 'arachide, il res te un p ré 

cipité d'acide arachidique plus ou moins abondant , mais toujours 

visible. 

Au-dessous de 10 p. 100, le liquide est l impide ou à peu près, mais, 

si on le place pendan t une demi-heure dans l 'eau froide et si l'on re

garde dans l 'axe du tube, on observe un nuage qui en masque le 

fond ; avec des huiles pures , au contra i re , le fond du tube est par

fai tement visible à t ravers le liquide très l impide. Quelques huiles 

de Tunisie et les huiles de coton et de sésame donnen t un liquide 

louche, mais si on laisse la t empéra tu re r e m o n t e r j u squ ' à éclaircis

s emen t complet et qu 'on place ensui te dans l'eau ent re 17 et 19°, le 

t rouble dû à l 'huile d'arachide persiste seul. 

Marche analytique. — Appliquer le procédé de R E L L I E R ; 4 cas : 

a. Mélange violet et acide ver t ; 

b. Mélange ver t et acide v e r t ; 

c. Mélange violet et acide j aune b run ; 

d. Mélange gris ou à peine violet et acide j a u n e . 

Dans les cas a et b, la coloration verte de l'acide indique la p ré 

sence de l'huile de sésame. 

Evaluer par comparaison à peu près le quan tum, ce procédé s e n 

sible dévoilant jusqu 'à 1 p. 100 d'huile de sésame . 

Dans les cas c et d, appliquer l'essai à l'acide azotique ; si l 'acide qui 

se sépare est j a u n e , il y a beaucoup de chances pour que l'huile du 

sésame soit présente ; le constater par le réactif de V I L L A V E C C H I A et 
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F A B H I S (p. 4 3 8 ) , c a r d a n s certains cas, l 'huile de sésame peut échap 

per au réactif de B E L L I E R . 

Rechercher l 'huile de coton par le réactif d ' H A L P H E N (p. 4 3 6 ) , e t , 

en cas de négat ive , p a r i e procédé de B E C C I I I - M I L L A U (p. 4 0 7 ) . 

Rechercher l 'huile d 'arachide par le procédé de B L A R E Z O U le p r o 

cédé de B E L L I E R . 

Si aucune huile é t r angère n 'a été caractér isée, procéder à l 'essai 

de C M L L E T E T (voy. plus bas).] 

Déte rminer ensui te éventue l lement l 'indice d'iode et la déviat ion 

à l 'oléoréfractoinètre (p. 3 5 9 ) , qui révè len t la présence des au t r e s 

hui les é t r angè res , à l 'exception des huiles d 'amande , d 'arachide et 

de noise t te . 

Essai Cailletet. — Dans un tube à essais de 1 0 cent imètres de lon

gueu r sur 2 5 mil l imètres de d iamèt re , verser 2 0 g r a m m e s de l 'huile 

a analyser et 6 gout tes 1 d'acide sulfurique pur à 66° B . ; agi ter en 

secouant v ivement pendan t une minu te ; ajouter ensui te 9 gouttes. 

d'AzO'H pur à 4 0 " B . et agi ter encore une fois pendant une m i n u t e ; 

p longer le tube dans un ba in -mar ie dont l'eau est p réa lab lement 

por t ée à l 'ébulli t ion, en évitant toute r e n t r é e d'eau ; J'y laisser sé 

j o u r n e r pendan t ^ m i n u t e s exac tement (lorsque les huiles sont pures , , 

elles sont alors colorées en j a u n e , var iant de la teinte b e u r r e 

fondu au j aune foncé, tandis qu 'en présence d'huile do g r a ine s , 

la masse vire au b run r o u g e â t r e ) ; le placer ensui te dans de 

l 'eau dont la t empéra tu re est ma in t enue ent re 8° et 10" , grâce à 

quelques fragments de glace, et, après un séjour de deux h e u r e s , 

l 'observer. A l 'exception d'un petit nombre de produi ts , tels que les 

huiles du Maroc, la p lupar t des huiles comest ibles sont ainsi solidi

fiées complè tement , sur tout lorsqu'elles sont de fabrication récen te . 

La présence de 1 5 à 2 0 p. 1 0 0 d'huiles é t rangères empêche en g é n é 

ral la solidification et, sous ce rapport , l 'huile d' iri l lelte a une action; 

par t icul ièrement sensible. Les produi ts qui, dans cet essai, aura ien t 

donné une nuance rouge b run et une solidification incomplète, s e 

ron t considérés comme suspects et, par suite, soumis à une é tude 

plus approfondie. 

1 Les g o u t t e s d ' a c i d e s u l f u r i q u e et n i t r i q u e s o n t v e r s é e s avec un f l a c o n 

c o m p t e - g o u t t e s 
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H u i l e de noix. — Marche systématique de F analyse. — La r e 

cherche des huiles demi siccatives se fait ici c o m m e il a été dit pour 

Thuile d'olive. Toutefois, les acides b run issan t for tement , il est uti le, 

pour l 'application des procédés de B E L U E R , de V I L L A V E C I I I A et de 

F A B H I S et aussi du procédé d ' H A L P i i E N , d 'opérer sur l 'huile e l l e -même 

-et sur l 'huile p réa lab lement décolorée , au moins en g rande par t ie , 

par ba t tage avec du bon noir de G I R A R D . La décolorat ion doit ê t re 

assez poussée pour que la teinte fournie par l 'agitation avec HC1 ne 

soi t p r e sque plus sensible . 

Recherche de l'huile de lin. —Procédé d'Halphen, — Réactif : p ré 

parer , au m o m e n t de l 'emploi, une solution de b rome dans le té t ra

ch lo ru re de carbone , en ajoutant à ce dissolvant assez de brome p u r 

pour que le volume soit a u g m e n t é de moit ié , 10 cent imèt res cubes 

d e dissolvant seront ainsi a m e n é s à 15 cent imèt res cubes . 

Mode opératoire:— Au m o y e u d'un tube effilé dont ou connaî t le 

débi t en gout tes d'huile de noix par cen t imèt re cube, faire tomber , 

d a n s u n l u b e à essais, 1/â cent imètre cube d 'hui le ; y ajouter 10 centi

m è t r e s cubes d 'éther sulfurique à 66° ; boucher le tube et agiter pour 

dissoudre l 'huile ; b romer ensuite le mélange en y versan t , au moyen 

d 'une bure t te g raduée et à robinet (et par peti tes por t ions ajoutées 

successivement , en agi tant chaque fois le tube pendant 2 ou S se

condes) , 1 cen t imèt re cube de la solution de b rome ; boucher à n o u 

veau ; r enve r se r une fois le tube pour en rendre le contenu h o m o 

gène et l ' abandonner dans un bain d'eau à 23°. 

La présence de l 'huile de lin est caractér isée pa r ce fait qu 'en 

moins de deux minu tes , l 'essai qui en renferme se trouble et d e 

vient opaque. Ce n'est que bien plus tard que l'huile de noix p u r e 

-se t rouble . La présence de l'huile d'œillette ne contrarie pas la 

réaction, Voici les temps nécessaires à la product ion d 'un t rouble 

appréciable à une distance de quelques cent imèt res . 

Huile de noix : 

De l r e pression et anc ienne 7 minu tes 
De 2° » » 11 » 
De 2" pression + 6 p . 100 d 'hui le de l in Immédia t emen t 

+ 12 p . 100 d 'huile d 'œil let te 9 minutes 
— 12 p . 100 d 'hui le d 'œil le t te + 6 p. 100 d 'hui le de l in . . Moins de 2 minu tes 

+ 20 p . 100 d 'hui le d 'œi l le t te H minu te s 
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Déterminat ion de la densi té . 

Déterminat ion de la déviation à l 'oléoréfractomètre. 

Si ces derniers caractères sont n o r m a u x , effectuer l 'essai de 

B E L L I E R . 

Recherche de l'huile d'œillette et des autres huiles. — Procédé 

Bellier.—Réactifs : Solution de potasse préparée avec 1 6 g r a m m e s d e 

potasse pure à l'alcool et 100 cent imètres cubes d'alcool à 91-93°. 

Solution acétique composée de 25 g r a m m e s d'acide acétique cris-

lallisable et de 75 cent imèt res cubes d'eau distillée. 

Essai préliminaire. — Dans un gobele t de ver re placer 5 cent i 

mè t r e s cubes de la solution de potasse , puis quelques gout tes de 

phLaléine du phénol , e t dé te rminer exac tement le volumeV de la so

lution d'acide acétique qu'il faut employer pour produire la décolo

rat ion. Ce volume doit être voisin de 2,5 cent imètres cubes . 

Pratique de l'essai. — Dans un tube à essais de 2 cent imètres de 

d iamètre sur 18 cent imètres de longueur , verser 1 cent imètre cube 

de l 'huile à essayer, en la laissant s 'écouler l en tement ; a jouter 

5 cen t imèt res cubes de la solution alcoolique de potasse et p répa re r 

exac tement dans les mêmes conditions un essai témoin avec de 

l'huile de noix pure 1 ; élever p rogress ivement la t empéra tu re , ma i s 

sans faire bouillir (pour préveni r toute évaporal ion) , j u squ ' à ce que 

les huiles soient dissoutes ; fermer h e r m é t i q u e m e n t avec de b o n s 

bouchons ; main ten i r p e n d a n t une d e m i - h e u r e au ha in-mar ie à 70° 

environ ; laisser un peu refroidir ; déboucher ies tubes ; ajouter d a n s 

chacun d 'eux le vo lume V d'acide reconnu nécessaire dans l'essai 

pré l iminaire pour sa tu re r exac tement les 5 cent imètres cubes de so

lution alcoolique de potasse ; reboucher les tubes et les placer dans 

l ' eau à 25° environ, lorsqu' i ls se sont équilibrés avec cette t e m p é r a 

ture , les placer ensemble dans l 'eau à 17-19°, en ayant soin d'agiter 

f r équemment . La présence de l 'huile d'œillette active la sépara t ion 

d'acides g ras insolubles sous forme d'un t rouble . Ce trouble se r é 

sout en un précipité qui , avec l 'huile de noix pure , occupe à pe ine 

1 Q u ' o n p r é p a r e f a c i l e m e n t s o i - m ê m e p a r e x p r e s s i o n d i r e c t e ou p a r e x t r a c 

t i o n à la b e n z i n e . 
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Il uiles Temps nécessaire 
Numéros d'ordre 

de noix d'œillette 

pour 
l'apparition d'an 
preeipiLé visible 

100 0 32 minutes 
2 10 10 28 » 
3 80 20 24 > 

eo 40 16 » 
40 60 9 » 

6 . 20 80 7 » 
0 100 6 » 

Les tubes 1 et 2, examinés à la loupe, se t roublent presque en 

m ê m e temps, mais le précipité devient rap idement plus abondant 

dans le n° 2 que dans le n° 1. 

S a i n d o u x . — Marche analytique. — Maintenir à 40-45° le saindoux, 

afin d'obtenir une masse l impide, qu 'on filtre de façon à obtenir une 

graisse fondue claire ; rechercher, d'abord, l 'huile de coton par le 

réactif C I ' H A L P U E N ' , l 'huile de sésame par le réactif de B E L L I E R et par 

celui de V I L L A V E C C I I I A et F A B R I S . 

Pour cette dernière , opérer sur la gra issefondue, mais prise à une 

t empéra tu re aussi basse que possible, D'autre par t , faire fondre 

l 'échantillon à une douce t empéra tu re ; en p rendre envi ron 

60 g r a m m e s ; les agiter d'abord avec de Peau chargée de carbonate 

de soude ; celle-ci é tant soutirée, laver à l 'eau chargée d'Àz0 3H à 

2 p. 100, s 'assurer qu 'après lavage et bat tage, que l 'eau de lavage est 

1 Lorsque l a c o l o r a t i o n rouge est in fér i eure , c o m m e i n t e n s i t é , à ce l l e que 

d o n n e u n m é l a n g e à 2 p. 100 d'huile de co ton , on ne doit conc lure à la pré 

s e n c e d e c e t t e h u i l e que si l e s autres c a r a c t è r e s la c o n f i r m e n t . 

le fond concave du tube ; il esL beaucoup plus impor tan t avec l 'huile 

d 'œillette. 

Noter le t emps pendant lequel il faut laisser sé journer l 'essai à la 

t empéra tu re de 17-19" pour consta ter la présence d'un trouble ; ce

lui-ci se produi t p resque imméd ia t emen t avec les hui les d'olive, 

de sésame, de coton, d 'arachide, de lin, de colza et de n a v e t t e ; il est 

plus lent avec l 'huile d'œillette. Voici, à titre d'indication, les obser

vat ions faites dans une série d 'expér iences : 
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acide ; la décanter et laver à l 'eau bouil lante, jusqu 'à ce que celle-ci 

soit tout à fait neu t re ; la mat iè re grasse ainsi purifiée est ma in t enue 

eu un lieu chaud (40 à 30°) j u squ ' à éclaircissement complet , puis 

filtrée sur un filtre à plis ; elle sert à rechercher l 'huile de coton par 

le réactif de B E C C H I - M I L L A U . 

En l 'absence de réact ions caractér is t iques d'huiles, m e s u r e r la d é 

viation à l 'o léorérraclomètre ; celle-ci est normale , dé te rminer l 'in

dice d'iode. 

Lorsque l'indice d'iode ne dépasse pas de quelques unités le maxi

m u m de 60, il faut procéder à la déterminat ion de l'indice d'iode des 

acides liquides séparés , comme il a été dit p r é c é d e m m e n t ; pour 

cela, en peser 0,4 g r a m m e et opérer conformément aux indications 

données . 

B e u r r e î l e c a c a o . — Marche analytique. — Si le produi t ne se r é 

sout pas à la fiitration en un liquide parfa i tement l impide, il faut le 

dissoudre dans la benzine et filtrer le liquide en le je tan t dans une 

allonge munie d 'un tampon d'ouate sur lequel sera disposé : 

1° Une couche de 2 cent imèt res d'un mélange à part ies égales de 

talc et d 'amidon bien sec ; 

2° Une colonne de 4 cent imètres de sable fin; 

3° Un t ampon d 'ouate . 

Dist i l ler ie filtralum parfai tement l impide ; verser le résidu dans 

une capsule plate ayant un d iamèt re d'au moins 1 cent imèt re pa r 

g r a m m e de matière grasse qu'elle doit renfermer et chauffer pendan t 

une demi-heure à une heu re au ba in -mar ie ; vérifier l ' invariabili té 

du poids en cont inuant à chauffer encore p e n d a n t une demi -heure . 

Sur le produit ainsi ob tenu , dé te rminer : 

1° L'indice de C N I S M E N ; 

2° L'indice de saponification ; 

3° L'indice d'iode ; 

4° Les acides volatils insolubles.] 

B . CIRES 

I . C o m p o s i t i o n d e s c i r e s s o l i d e s e t l i q u i d e s 

Contrairement à ce qui a lieu pour les huiles et graisses p ropre 

men t dites, qui consis tent essent ie l lement en esters g lycér iques 
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d'acides gras supér ieurs , lus cires ne cont iennent pas de glycérine, 

elles sont formées d'esters d'acides gras supér ieurs et d'alcools mo

novalents de la série grasse ou a romat ique ; en ou t re , elles renfer

m e n t des acides libres, des alcools l ibres et des hydrocarbures . La cire 

d'abeilles, par exemple , cont ient des quant i tés impor tan tes d'acide 

cérot ique libre, C 2 6 H = 2 0 2 , du palmitate de myricyle , C i 6 H u 0 2 . C : i l R 6 3 , 

connue mat ière principale, et de plus, des hydrocarbures à points 

de fusion élevés. La cire d ' insectes de Chine contient comme ma

tière principale du cérotate de céryle C^rF'O. G 2 3!! 3 3 , qui est un 

es ter de l'acide cérot ique, et de l'alcool cérylique C 2 6 H u O . 

Les acides que l'on rencont re dans les cires doivent êlre seu lemen t 

à nombre pair d 'a tomes de carbone . M A R I E et au t res avaient donne 

les formules C 2 =H 5 0 O 2 ou C^fl^O 2 pour l'acide cérot ique, et H E N H I Q U E S 1 

a démont ré l 'exacti tude de la formule C 5 6 r T 2 0 2 . Le blanc de baleine 

consiste principalement en palmita te de cétyle qui est l 'ester de 

l 'acide palmi t ique et de l'alcool cétylique (éthal), C 1 6 r P 4 0 . 

A l 'exception des cires liquides ^huiles de spermaceti et de cacha

lot), toutes les aut res cires donnen t par ébullition avec la potasse 

alcoolique et addit ion d'eau subséquen te , un trouble ou un préci 

pi té , parce que les alcools supér ieurs sont difficilement solubles 

dans la solution de savon ainsi ob tenue . 

Par chauffage, les cires par suite de l 'absence de glycérine ne 

d o n n e n t pas l 'odeur d'acroléine (voy. cependant l 'huile de sperma

ceti). Les indices de saponification des cires, par suite de leur t eneur 

élevée en alcools insaponifiables, sont bien inférieurs à ceux des 

glycérides (voy. le tableau XLVIII). 

La durée de 1 / 4 d 'heure , suffisante pour la saponification des 

graisses , ne suffit plus pour 2 g r a m m e s de cire ; le plus souvent u n 

chauffage de 1 heure au moins est nécessaire . On divise les cires en 

solides et l iquides. 

I I . P r o p r i é t é s s p é c i a l e s d e s c i r e s l i q u i d e s 

L'odeur, la saveur et quelques réact ions colorées des cires l iquides 

p résen ten t beaucoup d'analogie avec les propr ié tés cor respondantes 

d e s huiles de poissons, qui ont d'ailleurs la m ê m e origine, de sorte 

1 Angew. Chemie, 1898, 368. 
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I I I . R é s u m é d e s c a r a c t è r e s d e s c i r e s v é g é t a l e s s o l i d e s 

TABLEAU XLIX 

Natura 
do la cire 

Poids .spé
cifique à 

15' 

Point de 
solidification 
degr. centig. In

di
en

 d
e 

sa
po


ni

fic
at

io
n 3 3 

.1 • »• 
"= .s 

Constituants 
principaux Propriétés particulières 

Cire 
de Carnauba 

Carniubawachs 
Carnaube Wax 

0,900-
0,999 

Fraîche8Û-81 
viei l le 86-87 

tond suivant. 
l 'ancienneté 
entre 83-91 

79-86,5 10,1-13,5 

Alcool myricique 
cêrotate 

de myricvle 
peu d'acide 

cérotique 

Verte à l'état.brut, blan
che à l'iHat raffiné. 
Odeur caractéristique 
pendant la combus
tion. Se saponifie fai

blement par la po
tasse alcoolique. 

I V . I f i é s u m é d e s c a r a c t è r e s d e s c i r e s s o l i d e s a n i m a l e s 

T A B L E A U X U X a 

Nature 
de la cire 

a. 3 

O ^ 
3. =J 

Point de 
•oliilitication 
degr. cenLigr. 

s Iii 
"sie-

- « 

Constituants 
principaux 

i 
Propriétés partinulièrca 

1 
i 

Spermaceti 
Walrat 

Cet ine 

0,'JfiO 
bis 

0,945 

42-47 
f. 

42-45 
(49) 

123 à 
135 3,8 

Acide palmi tique, 
éther eétylique, 
en outre faible 

quantité de irlycé-
rides laurique, 

myrUtique et pal-
m i t q u e ; ten. en 

ac.gras53,45 p 100 

Facilement soluble dans ! 
l'alcool chaud. Faci-' 
le nient saponifîable 
dans la potasse al
coolique. 

Structure cristalline. 
il 

Suint 
Wollfett 

Wool Fat 

0.941-
0,970 

Des 
acides gras 

40 
fond entre 

31 et 42 

82-130 

15 29 
Indice 
d'iode 

des acides 
gras 

17 

Acides {rras libres, 
Es (ers 

d'acides gras 
et d'alcools élevés 

monovalents. 
Matière 

insaponifiable 
A'cool cérylique, 
cholestérine^etc 

Du jaune brun au bruni 
foncé, odei-r de bouc. 
Par des agents appro
priés on ['obtient jau 
ne clair et presque 
inodore Se mélange 
à l'eau dans une cer
taine proportion. Sa 
haute teneur en al
cools iosapouifîahles, 
cbolestéri ne et iso-
cholesAerine, est ca
ractéristique, et per
met delareconnaître 

Cires des abeilles 
Bienenwaciis 

Bees Wax 

0,958 
0.967 

(0,975) 

Fond entre 
63 64 
(70) 

91 95 
(103) 10-11 

Mélang-e d'acide 
cérotique, 

palmitate de 
myricyle 

et hydrocarbures 
solides. 

Indice d'acide 19 ¡¿1, 
» d'éther72 7fï(81), 
» de Hiibl 3,6-3,8. 

Alcools élevas et hy
drates de carbone 52-
55 p. 100. Hydrocar
bures a v e c i n d i c e 
d'iode 22, d'après 
Ahrens et Hett, 12,7-
17,5 p. 100. 

Cire d'insectes 
Chinesisches 

Wachs 
In sehtenwachs 

Insecte Wax 

0,323 
0,970 

80,5-81,0 
p. f. 

80-83 
78-93 L4 

Cêrotate de céryle 
et autres esters. 

Teneur 
en acides gras 

5,5 p. 100. 

Peu solub ! e dans l'al
cool, l'éther. l'éther 
de pétrole, de couleur 
blanc jaunâtre, et de 
structure cristalline. 
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que les p remières sont quelquefois confondues avec les dernières . 

Le caractère distinclif est la hau te teneur des p remières en m a -

Lières insaponifiables, 3 5 à 4 0 p . 1 0 0 , et de plus leur faible densité 

0 , 8 7 5 — 0 , 8 8 3 , contre 0 , 9 1 5 — 0 , 9 3 7 pour les huiles de poissons. 

Comparées avec les cires solides, qui à l 'exception du suint sont 

pr incipalement formées de combinaisons sa turées , les cires liquides 

sont, d 'après des recherches anciennes , des combinaisons d'alcools 

non sa turés de la série G"H 2 n O, avec des acides g ras non sa turés ; 

cependant , F E N D L E R 1 a t rouvé r é c e m m e n t dans l'huile de spermacet i 

1 , 3 2 p . 1 0 0 de glycér ine, cor respondant à 1 3 , 2 p . 1 0 0 de glycér ide . 

Les cires liquides connues jusqu ' à p résen t sont l 'huile de spermaeel i , 

et l 'huile d 'hyperoodon. La première provient du lard et des ca

vités frontales du cachalot (Physeter macrocephalus), la seconde de 

VHyperoodon rostratus. Ces huiles ne sont guère différentes au 

point de vue ch imique . Dans le commerce , l'huile d 'hyperoodon se 

disl ingue facilement à sa saveur . 

L'huile de spermacet i est un lubrifiant excellent pour les broches 

et les machines légères , parce qu'elle ne rancit pas facilement, ne se 

résinifie pas en magas in , et parce que sa viscosité ne décroît que 

très l en tement avec l 'élévation de t empéra tu re . L'huile de s p e r m a -

ceLi est la plus es t imée , parce qu'elle a moins rie tendance à se 

résinifier que l'huile d 'hyperoodon. 

Recherche des falsifications. — Le prix re la t ivement élevé de 

l 'huile de spermacet i condui tà des falsifications avec les huiles grasses 

et les huiles minéra les . Les premières se reconnaissent à l 'élévation 

de la densité et de l'indice de saponification. Les huiles minéra les 

sont dé terminées , qual i ta t ivement par l'essai de saponification (p. 3 7 2 ) 

quant i ta t ivement , d 'après la p . 4 6 1 , par t ra i tement del ' insaponifiable 

avec l 'anhydride acétique. 

Une addition d'huife d 'hyperoodon dans l 'huile de spermacet i est 

très difficife à reconna î t re . 

V . E x a m e n d u s u i n t 

a . T e c h n o l o g i e . — Le suint s 'extrait de la laine brute au m o y e n de 

dissolvanls volatils, comme la benzine, le benzène , le sulfure de car-

1 Chem. Ztg, 1905, 5rîii. 
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bone, ou bien par t r a i t ement de la laine brute par une solution de 

savon, ou une solution é tendue de carbonate de soude ou d ' ammo

niaque , avec acidification subséquente par l'acide sulfurique. A l 'état 

brut , le suint est une masse visqueuse j aune ou b rune , d 'odeur 

désagréable de bouc. 

Par élimination des acides libres et des savons de suint brut, on 

ob t ien t u n suint purifié, appelé aussi lanoline ou alapurine. Cette pu

rification s 'obtient par différents procédés breve tés . La lanoline est 

blanche ou j aune clair, t ranparente , de consistance analogue à celle 

de l 'axonge, presque sans odeur . Elle peut absorber plus de 100 

p . 100 de son poids d'eau en formant une émuls ion durable . 

1». C o m p o s i t i o n . — Le suint est un mélange compliqué d 'esters et 

•d'alcools supér ieurs . Les acides g ras consistent , d 'après G. D E S A N C -

T I S 1 , p r incipalement en acides palmifique et cérotique et en faible 

part ie en acides oléique, s téar ique et en acides volatils. D 'après D A R -

M . E S T D T E R et L I F S U H U T Z
 2 , on t rouverai t aussi de l'acide myris l ique 

e t de l 'acide carnaubique, de l'acide lanocér ique, C 3 0 H6", et de l'acide 

lanopalmique C ' G H 3 2 0 3 . La présence des derniers acides a été récem

ment mise en doute. Les alcools sont pr incipalement de la choies* 

te rme et de l ' isocholestérine. 

c. E s s a i . — Les réactions colorées 1 et 2, pour reconnaî t re le 

suint , sont p rovoquées par lacholes tér ine et l ' isocholestérine conte 

nues dans le suint : 

1. Réaction de Liebermann.— On agite 0 ,25g ramme du corps gras 

avec 3 cent imètres cubes d 'anhydride acét ique, on filtre. Le filtratum 

est addi t ionné d 'une gout te d'acide sulfurique concent ré . La colora

tion, varie d 'abord D U rose au b run , qui passe r ap idement A U vert 

clair. 

2. Réaction de Hager-Salkowski. — On dissout 0,25 g r a m m e de 

suin t dans 10 cent imètres cubes de chloroforme, et on agite avec 

10 cent imèt res cubes d'acide sulfurique concentré . L'acide se colore 

1 Gai. chim. ital., 1894-, 2 i , H . 
1 Bcrl. Ber., 1896 , 628 , U 7 4 , 2890 . 
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en rouge sang el donne une forle fluorescence ver te . La colorat ion 

se conserve plus ieurs j o u r s . 

3 . Humidité, s 'obtient d 'après la p . 10. 

4. Indice d'acide, d 'après la p. 199, sur 3 à S g r a m m e s de corps g r a s . 

5. Indice de saponification. — D'après HEnuicMe suint cont ient de 

faibles quant i tés d 'esters, que l'on ne peut saponifier que p a r l ' é b u l -

lition avec une lessive double normale , sous pression à 105°. Ce

pendan t la majeure part ie est saponifiable à la pression ordina i re . 

On détermine l'indice de saponification après d e u x heures de chauffage 

au ba in-mar ie . 11 est préférable de t i t rer à chaud, car à froid, les sels 

de potasse peu solubles précipi tent et cont rar ient le v i rage . 

G. L'indice d'iode s 'obtient d 'après la p . 392, en t rai tant 0,5 g r a m m e 

de substance. 

7. Alcools insaponifiables. — Pour obtenir les mat iè res insapon i -

tîables, c 'est-â-dire les alcools supér ieurs , débarrassés des esters dif

ficilement saponiflables, on chauffe 2 g r a m m e s de suint avec 25 c e n 

t imètres cubes de potasse alcoolique normale dans un tube de fer, 

p e n d a n t 3 h . à 10o° au bain d'eau salée,.on fait passer dans une c a p 

sule en porcelaine, on r ince avec de l'alcool, on neutra l ise en p ré 

sence de phénolphta lé ine , on chasse l'alcool, et on por te à l 'ébulii-

t ion la solution addi t ionnée de 50 cent imètres cubes d 'eau. Si un 

t rouble se produit , on le fait disparaî tre en ajoutant de l'alcool avec 

précaut ion. Vers 70 à 75", on ajoute à la solution en un m i n c e 

filet, la quanti té de chlorure de calcium (10 p. 100 d'excès) cal

culée d 'après l 'indice de saponification et en solution chaude à 50° ; 

il ne faut pas manque r pendan t cette addition d 'agiter for tement 

la solution savonneuse . On étend avec une quant i té d'eau double 

addi t ionnée de quelques cen t imèt res cubes de lessive alcoolique -

on filtre à la t rompe le sel de chaux qui se dépose par refroidisse

m e n t eL on le lave avec de l'alcool é tendu froid (l : 20), jusqu ' à ce 

que l'eau de lavage ne p r enne plus qu 'une teinte opaline avec le 

n i t ra te d 'argent . Le filtre et son contenu sont séchés dans le v ide , 

au moins 48 heu re s j u squ ' à complète él imination de l 'eau, ensui te 

on l 'épuisé avec de l 'acétone fraîchement distillée, dans l 'apparei l 
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de S O X H L E T . On sèche l 'extrait 1 heure à 1 0 5 ° et on pèse . 11 doit avoir 

une réaction neu t re et ne pas laisser de cendres . 

Les substances obtenues de cette manière sont caractérisées 

comme des alcools, d 'après leur solubilité dans un double volume 

d'.anhydride acétique (solution complète à chaud, après refroidisse

ment , reste d 'abord claire, puis dépose un précipité cristallin non 

huileux), par leur solubilité complète dans 2 volumes d'alcool absolu 

iëde, par l 'indice d'iode (environ 3 0 ) , par leur point de fusion (en

viron 33°) et pa r les réacLions colorées de L I E B E R M A N X et H A G E R -

S A L K O W S K I et éventue l lement aussi par l 'indice d'acétyle, après 

t ra i tement avec l 'anhydride acét ique. 

Les alcools supér ieurs ne peuven t pas s 'obtenir, d 'après S P I T Z et 

H O N I G , en épuisant par l 'é thcr de pétrole , la solution alcoolique de 

savon, car les savons de suint passent en part ie en solution. 

8 . Les additions de. matières insaponifiables, comme la paraffine, 

l 'huile minéra le , l 'huile de rés ine, s 'obt iennent en m ê m e temps que 

les alcools supér ieurs , d 'après le n° 7 . Après l 'éhullition avec l 'anhy

dride acétique, ils se séparent après refroidissement à la partie supé

r ieure , sur l 'anhydride acétique. 

On obtient quant i ta t ivement ces mat ières par ébullitions répé tées 

avec l 'anhydride acétique, et pesant l ' insoluble après élimination 

par lavage de l 'anhydride acétique. Ce dosage n 'est pas exact , car 

de faibles quant i tés d'huile minéra le , de paraffine ou d'huile de résine 

se dissolvent dans l 'anhydride acétique (l 'huile minérale par exemple 

j u s q u ' à 8 p . 1 0 0 , la paraffine dure presque r ien , la paraffine molle de 

peti tes quanli tés) . 

9 . Les graisses et huiles saponifiables étrangères se reconnaissent 

par la présence de glycérine, car le suint est exempt de glycérides. 

La recherche de la glycérine peut se faire d 'après B E N E D I K T et Z S I G M O N D I 

p. 4 0 8 . Il ne faut pas oublier que quelques suints purifiés cont ien

nen t un peu d 'acétone p rovenan t de la fabrication ; par oxyda

tion, l ' acélone fournit , en effet, de l 'acide oxalique, comme la 

g lycér ine . Avant de rechercher la glycér ine, on commencera donc 

par en t ra îner tout le res te d 'acétone, par la vapeur d'eau, ou bien on 

fera la dé terminat ion d 'après un aut re procédé , par exemple, celui 

de ScnuKOFF (p. 4 6 8 ) . 
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10. La résine ne peut se reconnaî t re à l 'aide du procédé ord ina i re , 

par la réaction de M O R A V S K I , car le suint l u i - m ê m e , à cause de la 

cholestérine qu'il renferme, donne avec l ' anhydr ide acét ique et 

l'acide sulfurique une coloration in tense . Si la g rande acidité et la 

consistance visqueuse de l 'extrait par l'alcool à 70° font supposer 

une addition de rés ine , on épuise une so lu t ioné thérée de la mat iè re 

par de la soude concentrée, on acidifie l 'extrait et on fait la réact ion 

de M O R A W S K I sur les acides gras séparés . La coloration bleu violet n e 

se pi'oduit qu 'en présence de rés ine . 

V I . E s s a i s p é c i a l d e l a c i r e d ' a b e i l l e s 

a . T e c h n o l o g i e . — La cire brute , obtenue par fusion des gâ teaux de 

miel, est j a u n e en généra l , r a remen t gr isâ t re ou rouge b run . Elle 

est cassante , de cassure finement g renue , d 'odeur de miel, et. p resque 

sans saveur . 

Pour obtenir de la cire blanche, on fond plusieurs fois la cire 

brute dans l 'eau, puis après addition de 3 à o p. 100 de suif 

ou d'un peu d'essence do térébenthine , on expose au soleil sous 

forme de grains ou copeaux. D'après C. E N G L K H , les corps ajoutés 

fonct ionneraient comme véhicule do l 'oxygène. La cire blanche est 

inodore, translucide sur les bords et plus dense que la cire j a u n e . 

b . E s s a i . — La cire d'abeilles est très souvent falsifiée, aussi bien 

avec des substances minéra les pulvérisées qu 'avec du suif, de l 'acide 

s téar ique, de la cire du Japon, d e l à cire de Carnauba, de la rés ine, 

de la paraffine et de la côrésine. 

Avant l 'essai, on traite la cire par l'eau bouillante pour é l iminer 

le miel et on filtre dans un entonnoir àfi l t rat ions chaudes .Les m a 

tières minéra les res ten t sur le filtre. 

L'essai le plus impor tant est l'indice de H U B L . Il donne le rapport 

de l'indice d'acide à l'indice d'éfher, lequel d 'après H U B L , est tou

j o u r s compris entre des limites étroites (3_,6—3,8). Voy. le ta

bleau X L I X . 

On chauffe 3 à 4 g r a m m e s de cire, avec environ 20 cent imèt res 

cubes d'alcool à 06 p . 100, jusqu 'à fusion, et on titre à chaud et en 

ag i tan t avec de la lessive alcoolique demi-normale (alcool à 96 p. 100) 
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en présence de phénolphta lé ino. On obtient ainsi l'acide de la cire. La 

neutral isat ion t e rminée , on ajoute encore 2o cen t imèt res cubes de 

soude, on fait bouillir au réfr igérant à reflux pendan t une heure su r 

une toile métal l ique afin d 'obtenir l 'indice d 'é ther et on titre l 'excès, 

après addit ion de 25 cent imètres cubes d'alcool à 96 p . 100 pour évi ter 

la dissociation. La saponification est complète dans ces condit ions. 

Une ebullition plus longue est inuti le. Les indices d'acide, d 'éther et 

leur rappor t sont reprodui ts dans le tableau su ivant pour la cire et 

les pr incipaux adu l té ran t s : 

TABLEAU XL1X b. 

Indice d'anïile Ind ice d ' é ther R a p p o r t 

1 9 - 2 1 7 2 - 7 6 3 , 6 - 3 , 8 
4 - 8 76 9,5—15,5 

0 0 0 
20 195 9,75 

Suif 10 185 18,5 
1 3 0 - 1 0 4 1 6 - 3 3 0 ,13 -0 ,26 

200 0 0 

V O N H U U L tire du rappor t des indices d'acide et d 'é thers les con

clusions suivantes : 

1. Si l'indice de saponification d 'une cire est au -dessous de 92, et 

le rappor t entre 3,6 et 3,8, il y a addit ion de paraffine ou de cé -

rés ine . 

2. Si le rappor t e s t > que 3,8, on doit supposer une addition de cire 

du Japon, de cire de Carnauba ou de suif. Si l'indice d'acide est bien 

au-dessous de 20, il n'y a pas de cire du Japon ; si le rappor t des 

indices est moindre que 3,8, la présence d'acide s téarique ou de 

colophane est probable . 

Lorsqu'il s'agit de cires blanchies artificiellement, les cons tan tes 

précédentes ne sont plus convenables . 

Depuis quelque temps , on importe beaucoup en Allemagne des 

cires tunis iennes , qui , bien que pures , ont un rappor t de l'indice 

d 'é thers à l'indice d'acides compris entre 3,9 et 4,5 J . En out re , il 

» Chem. Ztg,. 1898, 23;i-

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



CIRES 465 

faut tenir compte qu'il est facile de p répa re r des mé langes qui bien 

que ne contenant pas de cire d'abeilles, possèdent cependant le 

rappor t normal . On obtient pa r exemple un tel mé lange en fondant 

ensemble 37,5 p . de cire du Japon, 6,5 p . d'acide s téar ique et 65 par

ties de paraffine ou de cérésine. Dans les cas dou teux , la détermina

tion de ce rappor t est donc insuffisante ; on doit alors compléter 

l 'analyse par un ou plusieurs des essais suivants : 

1. Lesglycérides, comme par exemple le suif sont dé te rminés par 

le dosage de la glycérine, d 'après la page 470. 

2. Lacide stéarique est recherché par ebullit ion de 3 g r a m m e s de 

cire avec 10 cent imèt res cubes d'alcool à 80 p . 100 ; on refroidit 

ensui te en agi tant , on filtre l 'extrait clarifié et on précipite par l'eau 

ce qui est entré en dissolution. Dans ces condi t ions, seul l'acide 

•sléarique se sépare , l 'acide cérot ique libre contenu dans la cire se 

sépare déjà presque complè temen t lors du refroidissement de la 

solution alcoolique. Cette méthode pe rmet t r a i t de reconnaî t re 1 p . 

100 d'acide s téar ique dans la cire d'abeilles. 

On peut éga lement neutra l i ser par la soude alcoolique l 'extrai t alcoo

lique obtenu c o m m e il est dit plus hau t , puis de la solution alcoolique 

ex t ra i re l 'insaponifiable par agi tat ion avec de la benzine ; on sépare 

ensui te les acides gras do la solution de savon, et on caractér ise 

l 'acide s téar ique , d 'après le poids moléculaire et le point de fusion. 

Il ne faut pas oublier qu'il s'agit d'acide s téar ique du commerce se 

solidifiant vers 53-57° et possédant u n poids moléculaire d 'environ 

276. Par cont re , l'acide céro t ique b r u t a un poids moléculai re supé

r ieur à 396, et un point de fusion de 78-82°. 

3. La paraffine et la cérésine sont dé te rminées qual i ta t ivement , 

j u s q u ' à un m i n i m u m de 3 p . 100,d'après Y V E I N W U R M par la solubilité 

<le l 'insaponifiable des cires pures dans la glycér ine. 

On saponifie 5 g r a m m e s de cire avec 25 cent imètres cubes de po 

tasse alcoolique demi -normale . On évapore l'alcool, on chauire le 

résidu au ba in -mar ie avec 20 cen t imèt res cubes de glycérine p u r e , 

j u s q u ' à dissolution et on ajoute 100 cen t imèt res cubes d 'eau. La cire 

d'abeilles pure donne une masse plus ou moins claire, translucide 

Chem. Ztg. 1 8 9 7 , 519 . 

H O L D B . — Analyse des huile? 30 
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ou t r ansparen te , à t ravers laquelle on peu t lire facilement les ca rac 

tères d ' imprimerie ordinai res . En présence de 5 p . 1 0 0 de paraffine 

ou de cérésine, la solution est. t rouble e t on ne peu t plus lire les 

carac tères . A. par t i r de 8 p> 1 0 0 , on obt ient un précipi té . 

On peu t dé te rminer approx imat ivement la teneur en cérésine ou 

en paraffine d 'après le procédé de À . et P. B U I S I N B 

ou d ' À E R E N S e t H E T T , procédé qui repose sur la 

t ransformation des alcools gras en acides g ras , 

par chauffage avec de la chaux sodée. Les hydro 

carbures ne sont pas alLaqués dans ce t ra i tement . 

La cire d'abeilles e l l e -même confient, d 'après 

A H R E N S et H E T T , 12 ,7 à 1 7 , 5 d 'hydrocarbures . On 

pourra donc géné ra l emen t dé te rminer ainsi une 

addit ion de 5 p . 1 0 0 de paraffine ou de cérésine. 

Pour produi re cette réact ion, on fond 1 g r a m m e 

de cire dans un tube cylindrique en verre dur , 

m u n i in fér ieurement d 'un renflement hémisphé

rique et on ajoute l en temen t en tournan t le t ube , 

3 , 5 à 4 g r a m m e s d'alcali caustique g ranu lé , et 
F l p o u r 9 ' u recherche Préa lab lement déshydraté dans une capsule d 'ar-

et 1B dosage de la g e Q t . La cire liquide est absorbée sur- le-champ 
paraffine et de la 
cérésine dans la cire par l'alcali. On ajoute encore 2 g r a m m e s de chaux 
d'abeilles. 

potassée g ranu lée , on ferme le tube avec un bou

chon de caoutchouc t raversé par un tube à dégagemen t , et on chautfe 

dans une boîte de cuivre à double paroi à 2 6 0 ° , j usqu ' à ce que le» 

bulles gazeuses ne s 'échappent plus à l ' ext rémité du tube de dégage

m e n t placé dans l'eau (enviroii .3 à 4 heures ) . Voy. la figure 1 2 9 . Après 

refroidissement du tube, on ajouLe 3 cent imètres cubes d'eau à lai 

masse poreuse et on chauffe jusqu ' à ramol l issement , après avoir mis 

le bouchon en place, on laisse encore deux heu re s à 1 0 0 ° . On fait passer 

la mat iè re dans une capsule de porcelaine en y met lanf le tube broyé, 

on ajoute un peu de gypse calciné, on sèche pendan t 1 à 2 heu res , 

on broie à nouveau et on épuise avec de l 'é ther é tbyl ique. La solution 

é thérée est filtrée, puis distillée, on sèche le résidu et on le pèse . 

4 . La résine se dé te rmine , qual i ta t ivement , par la réaction de 

M O R A W S K I , quant i ta t ivement d 'après la page 2 0 4 . 
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CHAPITRE IV 

P R O D U I T S P R É P A R É S A L ' A I D E D E S G R A I S S E S 
S A P O N I F I A B L E S E T D E S C I R E S 

A. BOUGIES DE STÉARINE 

I . T e c h n o l o g i e 

La fabrication des bougies s téar iques s'effectue pr incipalement avec 

les suifs de bœuf ou de mouton (le suif de presse qui provient de-

la fabrication de la margar ine est par t icul ièrement est imé), la 

graisse de palme et d'os. Depuis quelque temps , on utilise aussi les 

suifs de Malabar, d'Illipé et de Chine. 

Les graisses brutes purifiées par fusion sont décomposées en 

3 parties dans la fabrication des bougies : les acides gras solides ou 

stéarine (composés presque exclus ivement d'acides s téar ique et 

pa lmi t ique , la mat iè re p remière p ropremen t diLe des bougies) , les 

acides l iquides ou oléine et la glycérine. 

Le dédoublement des graisses en acides gras et glycérine s'effec

tue : 

a. En chauffant avec de l'eau en présence de 1 à 3 p . 100 de chaux 

vive ou de magnésie sous pression (procédé par saponification). 

b. Par t ra i tement avec 4 à 12 p . 100 d'acide sulfurique concent ré à 

environ 120°. Ici il ne se produi t pas seu lement une saponification 

des graisses , il se forme aussi de nouveaux acides solides aux dé 

pens de l'acide oléique. L'acide sulfurique se fixe d'abord sur l'acide 

oléique en donnant un ester sulfurique de l'acide oxystéar ique , 

l 'acide oléinsulfurique, d 'après l 'équat ion. 
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Stéarine et oléine de distillation (procédé 6), —Lorsque les acide» 

c C O O H 
C 1 7 H 3 3 .C00H -t- SO'H 2 = C ^ I I 3 4 ) 

( O.SO ' .OI I 

Acide oléique Acide oléinaulfurique. 

Par ébulition avec de l 'eau, cette combinaison se dédouble enacide 

oxystéar ique et acide sulfurique : 

(COOH ( O H 
C ' H 3 4 -+- IPO = C n H 3 4 -+- IPSO 1 . 

( O . S 0 2 . O I I (COOH 

Acide oléinsulfurique Acide oxystéarique. 

Pendan t la distillation subséquen te , avec la vapeur d'eau, l'acide 

oxystéar ique se t ransforme, avec sépara t ion d 'eau, en l 'acide iso

mère de l'acide oléique, l 'acide isooléique solide, fondant à 44-45°. 

Cette augmenta t ion du r e n d e m e n t en acides solides s'élève à env i 

ron 18 p . 100 pour l 'huile de pa lme, 14-15 p . 100 pour le suif, 15 p . 100 

environ pour la graisse d'os. 

F r é q u e m m e n t , on combine le procédé de saponification avec le 

procédé à l'acide sulfurique, les acides gras ob tenus après dédou

b lement dans l 'autoclave é tant ensui te trai tés par l'acide sulfurique. 

c. Par chauffage avec de l 'eau sous haute press ion (15 à 18 a tm.) . 

Ce procédé n 'est presque plus employé . 

d. Par l'action du réactif de T W I T C K E L L , obtenu en faisant agir de 

l'acide sulfurique sur une solution d'acide oléique dans un hydro

carbure a romat ique et qui peut ê t re r e g a r d é comme une combinai

son répondan t à peu près à la formule : 

S0 3 I1 2 

C 6 IP 
C I 8 I I 3 ° 0 . 

Stéarine de saponification et oléine.— Les acides gras , obtenus par 

saponification avec les bases (procédé a), sont f réquemment si purs, 

qu'ils donnen t pa r simple pression, d 'abord à froid, ensuite à chaud, 

afin d 'él iminer les acides l iquides, une mat iè re blanche pure desti

née à la fabrication des bougies , « la s téar ine de saponification ». 

Les acides l iquides qui s 'écoulent des p resses forment « l'oléine do 

saponification ». 
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Acides graB du : Titertept en 
degr. cenligr. 

3 8 - 4 6 
41—48 
36—42 
36—45 
4 5 - 5 3 

b . L a t e n e u r e n a c i d e s l i b r e s s 'obtient d 'après la p . 201. Cette dé

te rmina t ion est impor tan te , car non. seu lement le r endemen t en 

1 Analysis, II , 627 et 644 . 

gras b ru t s sont t rop foncés, on les purifie avant le pressage , par 

distillation avec de la vapeu r surchauffée. La distillation est toujours 

nécessaire pour les acides gras t ra i tés par l'acide sulfurique concen

t ré . La s téar ine de distillation, par suite de sa teneur en acide isoo-

léique (point de fusion 4 5 - 5 5 ° ) , a un point de fusion et un point de 

solidification inférieurs à ceux de la s téar ine de saponification, par 

contre l'indice d'iode est plus élevé que celui rie la s téar ine de sapo

nification. 

L E W K O W I T S C I I donne pour la s téar ine de distillation un point de 

solidification d'environ 5 4 ° , un indice d'iode de 15-30, pour la s téar ine 

de saponification un point de solidification de 5 5 , 6 à 56° ,7 , et un 

indice d'iode de quelques uni tés seu lement . 

I I . D é t e r m i n a t i o n d e l a v a l e u r d e s g r a i s s e s b r u t e s 

Il est nécessaire de dé te rminer la teneur en eau et en insapon i -

fiable (d 'après les p . 239 et 372), ainsi que le point de fusion des 

acides g ra s . Plus r a r emen t , on dé te rmine encore les acides libres, 

l 'indice de H E H N E R et la t eneur en glycér ine. 

a . L e p o i n t d e s o l i d i f i c a t i o n d e s a c i d e s g r a s , t i t r e s u i f [litertest], 

doit être dé te rminé aussi exac tement que possihle d 'après D A L I C A N , 

F I N K E N E R , W O L F B A U E R ou S H U K O Ï T (p. 472 et suiv.), car le r e n d e m e n t 

en s téar ine dépend-de cette valeur . 

Les acides gras des corps gras les plus impor tan t s pour la fabri

cation des bougies ont le tite.rtest su ivant : 
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acides gras et glyoérine en dépend, et qu'il en est de m ê m e p o u r les 

quanti tés de chaux et de magnés ie , d'acide sulfurique ou de réactif 

de T W I T C H E L L nécessaires pour la décomposi t ion. L'huile de pa lme, 

par exemple , cont ient f réquemment une proport ion d'acides libres 

voisine de 100 p . 100. 

c . E.a l e n e u r e n a c i d e o l é i q u e se calcule d'après l'indice d'iode de 

la graisse (indice d'iode de l'acide oléique pur 90,1). Plus l'indice d'iode 

est faible et plus le corps gras est propre à la fabrication des bougies . 

d. D o s a g e d e l a g l y c é r i n e . — Ce dosage peut ê t re effectué d'après 

différentes méthodes : 

1. Dosage approximatif. — Comme la saponification des glycérides 

s'effectue avec la potasse suivant la réact ion : 

C 3IF(OR) 3 + 3 KOH = C 3H 3(OH) a + 3 R.OK, 
Corps fçras Glycérine Savon de potasse. 

(R é tant un radical de l'acide gras), il en résulte que 56.16 x 3 = 

168,48 g r a m m e s d 'hydrate de potasse correspondent à 92 g r a m m e s 

de glycérine ou 1 g r a m m e d 'hydrate de potasse équivaut à 

0,54664 g ramme de glycérine. 

Si l'indice d'éther, c 'est-à-dire le nombre de mil l igrammes deROIl , 

nécessaires pour saponifier i g r a m m e de graisse neu t re est r ep ré 

senté par a, la teneur en glycérine dans 100 g r a m m e s du corps gras 

sera a x 0,034664. Ce procédé n 'est na ture l lement applicable que 

lorsque l'indice d 'éther est fourni un iquemen t par des triglycérides, 

et non en présence de cires. 

2. Dosage d'après Benedïkt et Zsigmondi. — Il repose sur l 'oxyda

tion de la glycérine en acide oxalique par le pe rmangana t e en 

solution alcaline, suivant l 'équation : 

C 3H 5(OH) 3 -+- 3 0 2 = C2PPO* -f- CO2 4 - 3 H 2 0 . 

On saponifie 2 à 3 g r a m m e s de graisse avec de l 'hydrate de po

tasse et de l'alcool méthyl ique pur. On sépare ensui te les acides gras 

du savon obtenu, d 'après la p . 392 et on les lave à fond. Les filtra-

tums réun is sont versés sur un filtre double , en vue de les clarifier 

complè tement , on lave, on neutra l i se avec de la lessive de potasse 

et on ajoute encore 10 g r a m m e s de potasse caust ique dissous dans 
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300 cent imètres cubes d 'eau. On ajoute ensui te à froid, en agi tant , 

une solution de p e r m a n g a n a t e à 5 p . 100, jusqu ' à ce que la l iqueur 

soit colorée non plus en vert , .mais en bleu ou no i râ t re . Après repos 

d 'une 1/2 heure , on ajoute de l 'eau oxygénée , en évi tant un trop 

g r a n d excès, de maniè re à détruire l 'excès de p e r m a n g a n a t e , j u s 

q u ' à ce que le liquide qui su rnage le précipité soit devenu incolore. 

On verse dans un ballon d'un litre j u squ ' au repère , on en filtre 

500 cen t imèt res cubes, que l'on chauffe 1/2 h e u r e à l 'ébullilion pour 

dét rui re l'eau oxygénée , on laisse refroidir à environ 60" et on titre 

l 'acide oxalique avec une solution de pe rmangana t e normale d é 

c ime , en présence d'acide sulfurique-

2 molécules de pe rmangana te correspondent à 1 molécu le de gly
cé r ine . 

Ce procédé ne fournit des résul ta ts exacts qu'en l 'absence de combi

na isons donnan t de l'acide oxalique par oxydation en solution alcaline. 

3. Procédé de Benedikl et Cantor. — Ce procédé a été adopté dans 

l ' industrie de la glycérine, aussi bien pour la glycérine pure que 

pour la glycérine b ru te . 11 repose sur la t ransformat ion de la glycé

rine en triacétine par ébullition avec de l 'anhydride acét ique, et 

dé terminat ion de la triacétine formée au moyen de l 'indice de sapo

nification. 

La glycérine à examiner est chauffée au réfr igérant à reflux avec 

S part ies d 'anhydride acétique et 2 parties d 'acétate de sodium 

e x e m p t d'eau, pendan t environ une heure et demie. Après refroidis

semen t , on dilue avec 30 part ies d'eau, et on chauffe doucement au 

réfr igérant à reflux, j u squ ' à dissolution complète . S'il se produi t un 

précipité floconneux, on filtre. Dans la l iqueur filtrée, on neutral ise 

d'abord l'acide acét ique, par de la soude normale décime, puis on 

dé t e rmine l'indice de saponification en ajoutant un excès de lessive 

d e soude à 10 p . 100. 

S'il s'agit de doser la glycérine dans des gra isses , on t ransforme 

ces dernières en savons, on sépare les acides gras , on neutral ise le 

filtratum avec un excès de carbonate de ba ryum et on chauffe au bain-

marie , jusqu ' à presque complète évaporat ion de l 'eau. Le résidu est 

épuisé par le mélange alcool-éther, l 'extrait est séché à l 'exsiccateur 

e t pesé (il n 'es t pas nécessaire d 'a t tendre j u squ ' à poids constant) . 
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La glycérine ainsi obtenue est traitée comme précédemment . 

Exemple : prise d'essai 1,324 g r a m m e de glycérine brute : 

25 cent imèt res cubes de lessive neut ra l i sent 60,5 cen t imèt res cubes d 'acide HCl n o r m ; 

pou r neut ra l i se r on a employé . . . . 21,5 » » » > 

pour décomposer la triacétice on emploie 39,0 cen t imèt res cubes d'acide HCl n o r m . 

1 cent imètre cube d'acide chlorhydrique no rma l correspond à 

0,092 : 3 — 0,03007 g r a m m e de g lycér ine . 

La glycérine b ru te cont ient donc : 

0,03037 x 39 = 1,1960 g r a m m e de glycérine ou 90,3 p 100. 

et la graisse titre : 

1,196 x o = 3,980 p. 100 de glycér ine. 

4 . Le procédé de A.-A. S I I U K O F F et P.-J. S C U E S T A K O F F
 1 s'est éga le 

men t répandu dans l ' industrie. D'après W. L A N D S B Ë R G E R
 2 , les résultats-

concordent géné ra l emen t assez bien avec les procédés par extraction 

et par acétification ; dans certains cas cependant , le procédé par ex 

tract ion donne des résul ta ts un peu plus é levés . 

Les au teurs concent rent au-dessous de 80° ju squ ' à sirop épais» 

a joutent du sulfate de soude déshydra té et ils épuisent le m é l a n g e 

dans l 'appareil de S O X E L E T avec de l 'acétone. Le dissolvant est ensui te 

distillé au -dessous de 80° et on pèse la glycérine résiduelle. 

La mé thode de dosage qui repose sur l 'oxydation de la glycérine 

par le p e r m a n g a n a t e de potasse en solution acide, et celle de Z E I S E L -

F A N T O
 : i, qui consiste à doser la glycérine sous forme d ' iodure d'iso-

p r o p y l e 4 , ne sont pas à r e commande r , d 'après L E V R O W I T S C I I 5 . — 

F . S C H U L T Z E
 6 a obtenu avec ce dernier procédé des résul ta ts mei l leurs . 

e . L e s f a l s i f i c a t i o n s d e s m a t i è r e s p r e m i è r e s sont recherchées 

d'après les indications données p . 342 à 421. Parmi les adu l t é ran t s 

pour suif et graisses d'os, on r e m a r q u e par t icu l iè rement l 'huile de 

noix de coco et de palmis te , la s téar ine de coton, la s téar ine de suint 

1 Angew. Chern. 1888, 4 6 0 . 
1 Angew. Chern. 190b, Heft S. 
3 Chern. Revue, 1905, Heft 7. 

* Ztsch. landw. Versuchswesen in Oesterreich, 1902 
6 Anaiysis, I, 3 1 1 - 3 1 4 . 
8 Cliem. Ztg., 1905 , № 7'6. 
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Indice 
de saponification Indice d'i oil a Indice de 

Reicliert-Meiisl 

192 -200 
191—203 
2 4 6 - 2 6 8 
2 4 2 - 2 5 5 

35—46 
46—56 

8—10 
1 0 - 1 7 , 5 

7 - 8 , 4 
5—6,8 

La stéar ine de coton se reconnaî t par la réaction d 'HALPi iEN et la 

réact ion de l 'acide ni t r ique , p . 378 ; la s téar ine de suint distillée 

se reconnaî t par les réact ions de L I E B E R M A N P I et de H A G E R - S A L K O W S K I , 

la rés ine p a r l a réaction de M O R A W S K I . L 'épreuve de la phytos tér ine 

p e r m e t de caractér iser ne t t emen t les corps g ras végé taux (p. 380). 

L'huile de pa lme n 'est presque j ama i s falsifiée, une faible addit ion 

d'huile de palmiste abaisserai t l 'indice d'iode et élèverai t les indices 

de saponification et de R E I C U E R T - M E I S S L . 

I I I . E x a m e n d e l a m a t i è r e d e s b o u g i e s 

Les mat iè res p rê tes à la fabrication des bougies sont examinées 

su ivant les besoins, au point de vue de la fusion, de la solidification 

(p. 345), de la t eneur en graisse neu t re et , lorsque la p rovenance est 

inconnue , do la cire de Carnauba, de la paraffine, de la cérésine, e tc . 

La graisse neutre peut ê t re p résen te , soit pa r suite d 'une sapon i 

fication incomplète , soit pa r addit ion volonta i re . On la dé te rmine de 

la maniè re la plus exacte par neutral isat ion et extract ion d 'après 

S P I T Z et H O N I G . 

La cire de Carnauba élève le point de fusion de la s téar ine. La 

présence de cette dern ière , ou d'une autre cire se caractérise p a r 

la recherche des alcools supér ieurs . 

La paraffine et la cérésine se reconnaissent pa r l ' épreuve de la 

saponification. 

Le rappor t de l'acide palmit ique à l 'acide s téar ique , qui p ré sen te 

un g rand in térê t au point de vue de la s t ruc ture des bougies , s'évalue 

d 'après le point de fusion (p. 345) et le poids moléculaire (acide 

s téar ique 284. acide palmit ique 256). 

distillée, la rés ine et la paraffine. Les premières é lèvent les indices 

de saponification et de R E I C H E R T - M E I S S L et abaissent l ' indice d ' iode. 
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T A B L E A U 

Conditions exigées pour les 

Matière Etats AspBet extérieur Densité à 15°C 

Suif de bœuf 

Prusse 
1903 

Blanc jaunâtre, 
odeur fraîche et non rance — 

Suif de bœuf 

Bavière 
1900 

Assez consistant, blanc 
jaunâtre presque inodore 

0,930 — 0,940 

Suif de bœuf 

Saxe 
1902 — — 

Suif de bœuf "Wurtemberg 
1904 

Solide, blanc autant que 
possible presque sans odeur 

ni saveur 

0,943-0,953 Suif de bœuf 

Bade 
1904 

Solide, blanc autant que 
possible presque sans odeur 

ni saveur 

— 

Suif de bœuf 

Pays d'Kmpire 
1903 

Blanc, odeur fraîche, 
non ranee -

Bougies 

Prusse 
1903 

Blanc pur, surface unie et 
brillante, non grasse — 

Bougies 

Saxe 
1902 

Blanc pur, surface unie, 
brillante non écailleuse — 

Bougies 

Wurtemberg 
1904 Blanc, brillant, dur 1 000 à 11° (1) 

Bougies 

Bade 
1904 

Blanc, brillant, dur à la 
température ordinaire — 

Bougies 

La Bavière et les pays d'Empire ne 
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L 

livraisons de suif et de bougies 

Point de fusion 
en ilogrée centigr. 

Point de 
solidification 

en detrrés ^enlî r 
Acidité 

SCI p. 100 Autres propriétés 

— 33 40 Tout au plus 1 
Pas d'acides minéraux, d'additions étran

gères, de peau ni de chair. Soluble sant-
résidu dans l'éther. 

Au-dessus de 
45 

Au-dessus de 
38 

Tout au plus 
0,35 

Sui f de bœuf par, exempt de matière? 
étrangères, impuretés mécaniques, 0,5 
p. 100 au maximum. 

— — 0 
Pur (de Russie), pas d'additions, limpide à 

l'état de fusion. 

Au-dessus de 
42 

Au dessus de 
37 

Tout au plus 
0,43 

Suif de bœuf pur, exempt de corps étran
gers Impuretés i p. dOO au maximum. 
Pendant la fusion, pas d'écume, pas 
d'odeur, ni de dépôts, ent ièrement 
soluble dans l'alcool bouillant à 0,822 de 
densité et dans l'éther. Au-dessus de 

42 
Au-dessus de 

37 
acides gras 

au-dessus de 
43,5 

Tout au plus 
0,43 

Suif de bœuf pur, sans additions. Impure
tés 1 p. 100 au maximum. Complètement 
soluble dans l'alcool bouillant ou l'éther. 

40 — 
Tout au plus 

1,5 calculé en 
acide nléirjue 

àuif de bœut, exempt d'acide minéral ou 
d'alcali l ibre, de parties charnues, non 
are nu. Solution limpide dans l'éther. 

Au-dessus de 
52 — 

Pas d'acide 
oléique 

Les bougies frappées l'une contre l'antre 
doivent rendre un son clair et eec ; 
absence de graisses neutres (huile de 
coco, suif, etc ) et de paraffine, pendant 
la combustion ne doivent ni fumer m 
couler. 

Mèche uniforme et solide. 

— — 

Pas d'acide 
oléique 

Stéarine pure, exempte de suif, paraffine, 
etc. Lorsqu'on frappe les bougies l Tune 
contre l'autre, elles doivent rendre un 
son clair, sans se briser facilement. 
Mèche homogène et résistante brûlant 
sans fumée, avec une flamme claire el 
immobile, et en se recourbant ; la pointe 
incandescente ne doit pas contenir de 
cendres ni de carbone, après extinction 
ne doit rester rouge que pendant quel
ques secondes. Ne doit pas couler. 
Longueur sans la pointe 120 millimètres, 
diamètre il6 millimètres. 

Au dessus de 
53 — — 

Acide stéarique pur de toute addition. 
Paraffine et suit i p. 100 au maximum 
La mèche doit être bien centrale, uni
forme et se consumer d'elle-même. 

Un papier frotté sur la surface des bou
gies ne doit pas paraître graisseux. 

— — — 

Acide stéarique pur de toute addition. 
Paraffine et suit i p. 100 au maximum 
La mèche doit être bien centrale, uni
forme et se consumer d'elle-même. 

Un papier frotté sur la surface des bou
gies ne doit pas paraître graisseux. 

contiennent pas de conditions relativement aux bougies. 
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B. HUILES POUR IAINES 

I . D é f i n i t i o n g é n é r a l e 

Sous le n o m d'huiles d'ensimage ou d'huiles à laine, on dés igne 

les huiles employées dans le pe ignage et le filage des laines, 

pour lubrifier la fibre de laine avant le pe ignage ou la filature, ou 

pour imprégne r les chiffons avant l'effilochage. On se sert d a n s 

ce but d'huiles grasses , d'acide oléique, d 'émulsions d'huile et 

d'acide oléique, avec de faibles quant i tés d ' ammoniaque ou de soude 

et d'eau, enfin d'huile pour rouge turc et de savon. Dans le cas de la ine 

inférieure, on remplace par t ie l lement les huiles grasses par les 

huiles minéra les . Parmi les huiles d 'ens image de qualités infé

r ieures , on r ange l 'oléine de suint , qui contient beaucoup d ' i n sapo -

nifiable et les huiles minéra les dites solubles dans l 'eau. 

I I . Q u a l i t é s e x i g é e s 

On exige des huiles d 'ens image les qualités su ivan te s : 

a. Elles doivent s 'éliminer facilement au foulon. 

b. Elles doivent peu s'échauffer soit pendan t le magas inage , soit 

pendan t le t ravail des fibres lubrifiées. 

Les meil leures huiles d 'ensimage sont les huiles grasses non sic

catives, telles l'huile d'olive, l 'huile de lard et l 'huile d'os. L'acide 

oléique ou oléine s'élimine facilement au foulon, mais il a l ' incon

vénient d 'a t taquer les pe ignes des mach ines , et de produire des 

taches sur le t issu. 

Les huiles minérales , la résine et l 'hui le de rés ine ne s 'él iminent que 

très difficilement au foulon, d'où des taches et des rayures fréquentes» 

Il en est de m ê m e pour les huiles grasses siccatives et demi-siccatives, 

qui ont en out re l ' inconvénient de s 'enflammer spon tanémen t ou 

de s'échauffer pendan t le travail sur les machines à pe igner et à 

carder jusqu ' à détér iorer la fibre. Les huiles minéra les , bien que 

ne s 'enflammant pas spon tanémen t , facilitent la propagat ion du feu» 

en cas d ' incendie. Suivant leur danger d ' inflammation, les Com

pagnies d 'assurance contre l ' incendie divisent les huiles d'ensimage. 

en plusieurs classes. Les huiles minéra les et les huiles grasses. 
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siccatives et non siccatives sont soumises a u x pr îmes les plus 

élevées. Dans les m é l a n g e s d'huile g rasse et d 'huile insaponifiahle, 

la pr ime s'élève avec la t eneur en insaponifiahle. Les huiles grasses 

non siccatives ne suppor ten t pas de p r i m e spéciale. 

I I I . D é t e r m i n a t i o n d u d a n s e r d ' i n f l a m m a t i o n . 

1) 

C 

D'après ce qui précède , on voit que l 'analyse porte sur tout sur la 

composition et le danger d ' inflammation. La p remiè re recherche 

s'effectue d'après les p . 3 7 1 et 4 7 9 (oléine). Tour le 

danger d ' inflammation, on dé te rmine d'abord le 

point d' inflammabililé d 'après la p . 1 8 2 ; puis , par 

exemple , en Angle te r re , l 'élévation de t e m p é r a 

ture qui se produit dans l 'oxydation spontanée de 

l 'huile disséminée sur du coton. Pour ce dern ier 

examen , l 'appareil de M a c k e y , r eprésen té fig. 1 3 0 , 

a donné de bons résul ta ts ' . 

Cet appareil se compose essent ie l lement d 'un 

bain d'air en méta l L, fermé par un couvercle , à 

t ravers leque l passe un t he rmomèt re . Deux tubes A 

et B t raversen t le couvercle et se rven t pour l 'en

trée et la sortie de l 'air. Au milieu du bain d'air se p;„m 130.— Appareil 

t rouve u n cylindre en toile métal l ique C, dans l e - d e M a c k e ^ -

quel on introduit 7 g r a m m e s de coton i m p r é g n é au préalable avec 

1 4 g r a m m e s d'huile dans une capsule de porcelaine. Le réservoir du 

t he rmomè t r e doit se t rouver au cent re du coton et de maniè re que 

le trait rouge soit visible. L'espace annula i re W est rempli d'eau que 

l'on por te à l 'ébullition après avoir cha rgé le cylindre et-mis le cou

vercle en place. 

Après 1 heure d 'une vive ébulli t ion, on observe la t empéra tu re ; 

il est nécessaire que l 'humidité soit é l iminée avec le plus g rand soin. 

Si au bout d 'une heu re la t empéra tu re ind iquée par le t h e r m o m è t r e 

dépasse 100° , on doit considérer l 'hui le c o m m e présen tan t des 

dange r s d' incendie. Dans le cas d 'huile très dangereuse , la tempé

ra ture mon te r ap idement à 2 0 0 ° , dans l 'espace de 4 5 minu tes . Dès 

1 Journ. Soc. Chem. Ind., 1 8 9 6 , 99 . — Chez R A Y N O L D S et R B A D S O N , Leeds 

( A n g l e t e r r e ) . 
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Température en degrés cen gr. flprès 
Substance -

1 heure 1 h.]5 m. 1 h. 30 m. 

112—139 177—242 194 -282 
97— 99 100—102 101—104 
98—103 9 9 - 1 1 5 100—102 

(191) 
Mélange de 50 D / 0 d'imile de coton 

et 50 ° / 0 d'huile d'olive 102 117 — 
Môlang-e de 25 ° / 0 d'huile de coton 

et 75 ° / 0 d'huile d'olive 99 106 112 
Mélange de 20 »/o d'huile d e coton et 

80 o/o d'huile d'olive . 99 102 105 

Comme la méthode décrite ne donne que des valeurs compa

rat ives , les prescript ions doivent ê t re suivies minu t i eusement . Il est 

bon d 'examiner compara t ivement de l 'huile d'olive et de l 'huile de 

coton pures , comme types d'huiles sans danger et d'huile dange

reuse . 

I V . E x a m e n s p é c i a l d e s o l é i n e s c o m m e r c i a l e s d e m a t i è r e s g r a s s e s 

Les oléines de mat ières grasses ont une coloration var iant du 

j a u n e au b run foncé, elles sont l impides ou l égèrement t roub le s ; 

elles sont formées pr incipalement d'acide oléique, avec de faibles 

quant i tés d'acides très éloignés de la sa tura t ion , des quant i tés v a 

riables d'acides gras solides, et de corps gras neut res ou de lac

tones . L'oléine de distillation (différence avec l 'oléine de saponifi

cation (voy. p . 438) cont ient en outre f réquemment de l'acide isoléique, 

et 3 à 1 0 p. 1 0 0 d 'hydrocarbures formés pendan t la distillation. 

Les oléines sont employées c o m m e mat iè res premières dans la 

1 II est évident qu#l"hui!e de lin et l'huile de maïs s'enflammeraient spon
tanément beaucoup plus tôt. 

gue la tempéra ture dépasse 1 5 0 ° , il est p ruden t de re t i rer le ther

momètre-, car le coton huilé s 'enflamme alors facilement. 

Le tableau suivant donne un certain nombre d 'é lévat ions de tem

pérature observées pa r M A C K E Y . 
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fabrication des savons, pour lubrifier la laine avant le filage, ainsi 

que pour la product ion d'huiles solubles. 

L'examen technique porte pr incipalement sur la t eneur en graisse 

neu t r e et en hydroca rbure , et dans certains cas aussi sur la t eneur 

en acides gras solides. 

Hydrocarbures. —L'essai qualitatif (p. 372) laisse souvent dans l 'in

cer t i tude, car les Composés nature ls insaponiflables de l 'oléine de 

distillation sont for tement non sa tu rés et par suite no t ab l emen t so

lubles dans la solution alcoolique de savon. 

On reconnaî t ra plus sû remen t de petites quant i tés de ces carbures 

en saponifiant 20 g r a m m e s d'oléine et pra t iquant ensui te un épu ise 

m e n t à l 'éiher de pétrole . On obtient ainsi des composés de m ê m e 

apparence que l 'huile minéra le , parfois par t ie l lement solidifiés pa r 

suite d 'une séparat ion de paraffine, ma i s qui se d is t inguent d'une-

addition volontaire d'huile minérale par un indice d'iode élevé (62 à 

69), par l 'action sur la lumière polarisée (•:„ — 4",8 à -f 9°6,), e t par 

la réaction colorée avec l 'anhydride acétique et l 'acide sulfurique 4 . 

La graisse neutre peut se calculer d'après l'indice d'éther de 

l 'oléine. 

Les acides gras solides sont dé terminés d'après V A R R E N T R A P (p. 335). 

Les acides liquides fortement non saturés, qui r enden t l 'oléine 

impropre à l ' ens image, se reconnaissent à l'indice d'iode et d 'après 

la p . 337. 

V . O l é i n e s d e s u i n t 

a. D é f i n i t i o n e t p r o p r i é t é s . — Les oléines de suint s 'obl iennent par 

distillation du suint b ru t avec de la vapeur d'eau surchauffée, et 

séparat ion des part ies solides de la dist i l lal ionpar express ion à froid. 

La coloration des oléines de suint varie du j aune au b run rouge , . 

avec une fluorescence verte ou bleue ; elles conserven t une odeur 

de suint . La densité est géné ra l emen t comprise entre 0,90 et 0,91. 

La réact ion de H A G E R - S A L K O W S K I est caractérist ique pour l 'oléine de 

suint (coloration rouge sang par agitat ion d 'une solution chloro-

formique de l 'huile avec de l'acide suKurique concentré , l 'acide se 

1 M A H C U S S O N , Chem. Revue, 190a, p . 2 . 

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 



480 P R O D U I T S F A B R I Q U É S A V E C L E S G R A I S S E S E T L E S H U I L E S 

dépose avec une fluorescence vert foncé et il en est de m ê m e de la 

réaction de L I E B E H M A N N (l 'extrait de l 'huile par l 'anhydride acétique 

est addit ionné d 'une gout te d'acide sulfurique concentré , la colo

rat ion rose pâle au début passe rap idement au vert foncé). 

Les é léments nature ls de l'oléine de suint sont des acides gras 

l ibres, des carbures non sa turés (10 à 53 p. 100), de petites quant i tés 

d 'éthers non décomposés et d'alcool supér ieurs l ibres. 

Les oléines de suint sont employées c o m m e 'hui les d 'ensimage 

de qualité inférieure, et pour la prépara t ion de graisses consistantes 

pour machines . 

b. E x a m e n . — La valeur d 'une oléine de suint dépend essent ie l le

m e n t de sa teneur en mat ières saponiflables. Les composés i n s a p o -

niïïables sont très difficiles à é l iminer de la laine par lavage , la 

fréquence des stries et des taches croît avec la proport ion de l ' insa-

poniflabfe. 

1 . Détermination de V ins ap on i fiable. — On chauffe au tube fermé 

•3 g r a m m e s d'oléine avec 23 cent imèt res cubes de soude demi 

normale pendant 3 heures à environ 105° (bain d'eau salée). L'insa-

ponifiable est épuisé pa r la méthode de S P I T Z et H O N I G (p. 227), et 

l ' ex t ra i tes t t ra i t é à l 'ébullilion au réfrigérant à reflux, avec un vo lume 

double d 'anhydride acét ique, pendan t 2 heures , afin de séparer les 

alcools supér ieurs . Les part ies insolubles dans l 'anhydride acétique 

ont , après lavage à l 'eau chaude , complè t emen t l 'apparence d'huiles 

minéra les légères , mais elles s'en dis t inguent comme il suit : 

2. Réactions des hydrocarbures insaponiftables des oléines de suint. 

— a. Ils donnen t les réact ions de L I E B E R M A N N et de H A G E R - S A I . K O W S K I 

avec une g rande ne t t e t é . 

p. Ils possèdent un fort pouvoir ro ta to i re , a„ -+-18 à -+- 28°. 

y. Ils absorbent une forte proport ion d' iode. Indice d'iode : 60 à 80. 

Une addit ion d'huile minéra le se reconnaî t donc à l 'abaissement 

du pouvoir rota toire et de l'indice d'iode des hydrocarbures insapo-

niflables de l'oléine de suint . La solubilité dans l'alcool de ces hydro

carbures insaponifiables correspond à peu près à celle d'huiles 

minéra les . L'indice de réfraction de ces mat ières solubles ou inso

lubles dans l 'alcool, est éga lement compris dans les l imites cor res -
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pondan tes données pour les huiles minéra les de gra issage. Par suite, 

l 'huile de rés ine est facile à caractériser par l 'élévation de sa solu-

lubilité dans l'alcool et par le fort indice de réfraction de cette solu

tion. 

La résine, ajoutée parfois f rauduleusement , se reconnaî t quali tat ive

men t , d 'après M O R A W S K I (les acides gras pur s de l 'oléine, débarrassés 

de l ' insaponiflahle, ne réagissent pas avec l 'anhydride acétique et 

l 'acide sulfurique), et quan t i t a t ivement d 'après la p. 204. 

C. SAVONS 

I . T e c h n o l o g i e 

Les savons mous, n o m m é s aussi « savons gras », sonL des savons 

de potasse ; on les obtient par ébullit ion des corps gras avec une 

lessive dépo tasse caustique ou d'acides gras avec la potasse. Us con

t iennent encore toute la glycérine séparée , un excès de corps gras 

ou d'alcali, des sels et aut res impure tés provenant des mat ières p r e 

mières . L'apparence g renue des savons mous , qui esL géné ra l emen t 

préférée, est due à la cristallisation de s téar inate et palmitate de 

po tass ium. 

Les savons durs ou de, soude s 'obt iennent par ébullition du corps 

gras avec la soude caust ique ou des acides gras avec le carbonate 

de soude ; on les sépare le p lus ' souvent , par salage, de l 'eau mère 

riche en glycérine. Dans certains cas on suppr ime le salage, par 

exemple , pour les savons solidifiés en gelée ; ces savons cont iennent 

plus d'eau que les savons à gra ins , lesquels onl en généra l une t e 

neu r en eau de 10 à 30 p. 100. 

I I . E x a m e n 

Pour l 'examen des savons, on prélève un bon échantillon m o y e n 

de la part ie in terne du savon, car les couches superficielles se des

sèchent plus rap idement . 

a . T e n e u r e n e a u . — On mélange S g r a m m e s de savon avec 

15 g r a m m e s de sable calciné, on chauffe 1 heure à 60-70° et on 

sèche ensuite à 100-103" jusqu 'à poids constant . La perte de poids 

H O L D E . — Analyse des huiles. 31 
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1 Chem. Zeitung, 1904 , 5 3 . 

du savon représen te la teneur en eau, à la condit ion qu'il n 'y ait pas 

d'autres mat ières volat i les , comme l 'essence de t é rében th ine ou lu. 

benzine. Dans ce dernier cas, on dé te rmine l 'eau d 'après Î I A R C U S S O N 

(p. 10) ou bien pa r différence. 

Ji. M a t i è r e g r a s s e t o t a l e . — On chauffe un poids connu de savon, 

par exemple o g r a m m e s , avec un vo lume connu d'acide sulfurique 

demi-normal en excès pour séparer les acides gras , et, après élimi

nat ion par lavage de l'acide minéra l , on les pèse. Eu présence de 

savon de beurre de coco ou d'huile de pa lme , on doit tenir compte 

des acides solubles dans l 'eau. Dans ce dernier cas, après addition de 

l'acide sulfuriquc, on ajoute du sel de cusine et on obtient ainsi les 

acides solubles en m ê m e temps que les insolubles. 

c . A l c a l i t o t a l . — Dans la solution sulfurique ob tenue en b on titre 

l 'excès d'acide avec de la soude normale décime. D'après la quant i té 

ifacîde employée pour décomposer le savon , on déduit l'alcali 

total, on calcule en N a 2 0 pour les savons durs et en E.fiO pour les 

•savons mous . 

d. A l c a l i l i b r e . — L'«xcès d'alcali doit ê t re évité non seulement 

dans les savons de toilette et les savons de m é n a g e , mais aussi dans 

les savons servant au lavage de la laine €t sur tout d« la soie, car 

l'alcali libre détrui t la surface de la fibre «t en m ê m e temps son 

brillant. 

1. PROCÉDÉ SIMPLE DE DÉTERMINATION DE VALCALI. — Ou dissoulS gram

mes de savon dans 100 cent imètres cubes d'alcool absolu. S'il se 

produit une coloration rouge en présence de pbéuolphtaléine, on 

filtre s'il y a un résidu insoluble et on litre le fil tratum avec de 

l'acide chloihydrique demi -normal . 

2. TITRAGE EXACT DE L'ALCALI LIBRE. — D'après H B E K M A N N *, le procédé 

précédent donne des résu l ta t s incertains, lorsque la quanti té d'alcali 

libre est très faible, et qu'il est indispensable, c o m m e c'est le cas 

dans la teinture de la soie, d'en connaî t re la teneur d'une manière 

exacte. L' incerli tude des résultats est due à l'insuffisance de la sen-
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sibili té de l ' indicateur, la p l iéuolphta lé ine , dans une sohil ion a lcoo

lique de savon. Pour éviter cet inconvénient , H Ê E R M A N N procède de 

la manière su ivan te : 

Suivant le degré d'alcalinité, on dissout de 5 à 10 g r a m m e s de sa 

von dans environ 230 cent imètres cubes d'eau distillée fraîchement 

bouillie, addit ionnée de 10 à 15 cent imètres cubes de chlorure de 

baryum à 30 p . 100 (neutre) . Le précipité de savon baryl ique , accom

pagné éventue l lement de carbonate de ba ryum, est filtré et lavé à 

fond. La l iqueur filtrée est titrée avec de l'acide chlorhydrique normal 
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1 MUteilungèn^ 18S9, I."I6. 

décime-,, en présence de phénolphta lé ine . Un excès de chlorure de 

b a r y u m n'est pas nuis ible . 

e . C a r b o n a t e a l c a l i n . — En. règle généra le , il suffit de dissoudre 

dans l 'eau le résidu de la flltralion obtenue en dlt de ti trer avec de 

l'acide chlorhydr ique demi -normal et de calculer la teneur en 

carbona te d'après la consommat ion d'acide chlorhydr ique. Si en 

dehors du carbona te alcalin d 'autres bases sont p résen tes , on dosera 

l 'acide carbonique avec l 'appareil de F I N K E X Ë R (fig. 131)' . 

f. A l c a l i c o m b i n é a u x a c i d e s g r a s . — On neutra l i se une part ie ali-

quote des acides gras séparés d 'après b, au moyen d 'une lessive de 

soude normale décime. D'après la consommat ion de soude, on cal

cule combien il faut d'alcali pour sa tu re r la totalité des acides g ra s . 

Ce titrage peu t servir en m ê m e temps à la dé te rmina t ion du poids 

moléculai re des acides gras (p. 382). 

g . A c i d e g r a s l i b r e . — L'acide gras libre se dé termine , dans le 

cas où il n 'y a pas d'alcali l ibre, par t i t rage de la solution de 

savon obtenue en dl, avec de la soude normale décime. 

h . A a t m - e d u c o r p s g r a s f o n d a m e n t a l . — Les acides gras totaux 

ob tenus d 'après b sont examinés suivant la page 371. S'il existe une 

graisse neu t re ou des maLières insaponifiables, on les sépare direc

t e m e n t de la solution de savon par agitat ion avec de l 'ôther éthy-

l ique. Pour fixer l 'origine végéta le ou animale du corps gras , dans 

les cas où les va leurs t rouvées pour les cons tantes ne permet ten t 

pas de conclure, il esi nécessaire de séparer les alcools supér ieurs 

(cholestérine ou phytos lér ine) . Dans ce but , on dissout dans 1 litre 

d'eau 50 à 100 g r a m m e s de savon (suivant la t eneu r en eau), la solu

tion est agi tée 3 fois avec 400 cent imèt res cubes d 'é ther éthylique. 

La cliolestéi'ine brute obtenue est examinée d 'après la p„ 384. 

La recherche de l'a résine s'effectue, qual i ta t ivement d'après la 

réaction de M O R A W S K I , quant i ta t ivement d 'après la p . 2 0 4 . 

i . A d d i t i o n s d e m a t i è r e s m i n é r a l e s . — Les addi t ions de borax, de 

ver re soluble, de sel marin, d 'argile, de craie, etc. sont recherchées 
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par dissolution du savon sec dans l'alcool absolu ; on les caractérise 

ensui te comme à l 'ordinaire. 

k. A d d i t i o n s d e m a t i è r e s o r g a n i q u e s . — Le sucre est caractérisé 

au polar imètre , après t ra i tement de la soLution aqueuse par l ' acé

tate de plomb et le carbonate de s o u d e ; ou bien après inversion, 

par la l iqueur de F E H L I S G . . . . 

L'amidon est caractérisé par la réaction de l ' iode. 

La gélatine par la précipitat ion au moyen du tanin. 

La glycérine d 'après la p. 470. 

L'alcool est reconnu par la réaction de l ' iodoforme ; après a c i 

dification avec l'acide phosphor ique et distillation, le dosage s'effec

tue par la prise de la densi té du dist i l latum. 

Pour doser l'acide phénique et les phénols homologues, on dissout 

iOO g r a m m e s de Savon dans l 'eau chaude, et on ajoute de la lessive 

de soude à 10 p . 100 j u s q u ' à neutral isat ion. On él imine avec l 'éther 

élhylique les hydrocarbures qui p e u v e n t ê tre p résen ts . On traite le 

liquide alcalin avec une solution concentrée de chlorure de sodium, 

on lave le savon précipité avec de l 'eau salée, on évapore la l iqueur 

filtrée jusqu 'à un faible volume. On fait passer dans une éprouve t t e 

g raduée et on ajoute du sel mar in solide, jusqu ' à ce qu 'une peti te 

quant i té reste indissoute. On acidifie alors par l 'acide sulfurique et 

on lit le volume de l'acide phénique ou des phénols s épa ré s ' . 

D. POUDRE DE SAVON 

Le savon est employé à différents usages est p résen té sous la forme 

de- p o u d r e ; mais il est a lors f réquemment addi t ionné de mat iè res 

é t r angè res ou charges , comme le verre soluble, la soude, e tc . La 

marche des essais à exécuter pour ana lyse r une poudre de savon 

sera à peu près celle de l 'exemple suivant : 

1. Caractères extérieurs et analyse qualitative.— Soluble dans l 'eau, 

sauf de faillies quant i tés de sable, f ibre, etc. La solution contenai t 

pr incipalement de la soude, et, comme le m o n t r a la séparat ion 

d'acide silicique et de petites quanti tés d'acide g ras , à la suite de 

1 Voy . a u s s i E. S C H M I D T , Pharm. Cfoemiè, 1893 , 9 1 3 . 
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E . H U I L E P O U R R O U G E T U R C 

I . T e c h n o l o g i e 

L'huile pour rouge turc se prépare en trai tant l 'huile de ricin par 

Tacide sulfurique concentré à une t empéra tu re inférieure à 33° ; 

après élimination de l 'excès d'acide sulfurique par lavage à l'eau et 

l 'addition d'un acide minéral , du silicate de soude et peu de savon. 

Absence de m é t a u x lourds ou alcal ino-terreux. Absence de po ta s 

sium démont rée par la réaction négat ive avec P tCP. Présence 

d'acides carbonique, silicique, et d'acides g ras . 

2. Teneur en eau. — La poudre pesée est séchée à 100" : on 

trouve - . . . 21,7 p. 100. 

3. Matières non solubles dans l'eau (sable fin, etc.). 1,5 p . 100. 

4. Acide silicique dans la l iqueur filtrée, après evaporat ion avec 

HC1 et dessiccation à 130° I l p. 100. 

5. Dosage du savon. — La poudre de savon séchée et pesée est 

épuisée par l'alcool absolu à chaud. La solution est filtrée et 

évaporée 8 p . 100. 

G. Détermination du carbonate de soude, par dosage de l 'acide car

bonique d'après G E I S S L E H , COn Na* 42 p. 100. 

7. Détermination de la quantité de soude combinée à l'acide sili

cique.—Dans la l iqueur filtrée p rovenan t du dosage de la silice, on 

dé termine la quant i té totale du sodium en évaporant le l iquide avec 

de l'acide sulfurique ; le sodium ainsi obtenu sous forme de I N V S O * 

fut ensuite calculé à l 'état de N~a'20. On re t ranche de l 'oxyde de so

dium la proport ion cor respondant au C0 3Na2 et aux 8 p. 100 de 

savon, le reste de Na 2 0 fut combiné à la silice. Le calcul a donné 

pour le silicate de sodium 26 p . 100. 

Si on calcule le Si0 3 Na 2 d 'après les 11 p . 100 de silice ob tenue à 

l 'analyse, on t rouve une quant i té de silicate de sodium un peu plus 

faible, mais il faut considérer que le rappor t de SiaO à iS'a' 20 est va 

riable dans le ver re soluble. 
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avec une solution de sel de Glauber, on ajoute de l ' ammoniaque 

aqueuse ou une solution de carbonate de soude jusqu 'à ce qu 'une 

prise d'essai forme une émulsion complète avec l ' eau . Dans cer ta ins 

cas , on neutral ise complè tement ; on obtient ainsi une huile épa i s se , 

offrant une coloration variant du j aune au brun j a u n e , qui, su ivant 

la teneur en alcali, donne avec l 'eau une solution claire ou une 

•émulsion. On l 'emploie dans la teinture et l ' impress ion du coton 

avec l 'alizarine. 

I I . C o m p o s i t i o n 

Les pr incipaux é léments sont des sels alcalins de l 'acide r icino 

iéique et de l 'acide sulforicinoléique, avec lesquels on r encon t re le 

plus souvent un peu de graisses neu t res et peut-être de l 'anhydride 

de l'acide r icinoléique. 

L'acide sulforicinoléique se forme par la combinaison de l'acide 

r icinoléique de l 'huile de ricin, avec l'acide sulfurique, d 'après 

l ' équa t ion . 

C 1 8 IP 3 0 2 .OI I -4- Il^SO-1 — C 1 8 I1 3 3 0 2 . 0 S 0 3 I I -+-H 2 0. 

11 est miscible à l 'eau en toutes proport ions ; la solution aqueuse 

mousse comme une solution de savon. Le sel marin, les acides é ten

dus sulfurique ou chlorhydrique, précipitent l'acide de la solution 

aqueuse sous forme d'huile lourde (poids spécifique > 1 ) . Par ébu l -

li l ion avec l 'eau ou les alcalis, l 'acide sulforicinoléique est peu ou 

pas a t taqué , les acides m i n é r a u x é tendus au contraire le d é c o m 

posent . L'acide ricinoléique ne se dissout pas dans l 'eau, son poids 

spécifique est plus petit que 1. 

Les acides séparables d 'une huile pour rouge sont d 'autant plus 

lourds que la sulfuration de l 'huile de ricin employée a été poussée 

p lus loin. Agités avec l 'eau, ils donnen t une émuls ion la i teuse 

durab le , comme les huiles minéra les dites solubtes dans l 'eau. 

Par agi tat ion de l 'émulsion avec de l 'é ther é lhyl ique, on peut e x 

t ra i re l'acide r icinoléique, qui est la cause du t rouble . 

Les huiles pour rouge turc , p réparées par sulfuration de l 'huile 

d 'olive, de l 'huile d 'arachides, de l 'huile de coton et de l 'acide 

•oléique, sont g é n é r a l e m e n t considérées comme é tant de qualité i n 

fér ieure . 
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I I I . E x a m e n 

L'analyse commercia le de l'huile pour ronge turc comprend un 

essai préliminaire (solubilité et essai de teinture) et l'essai chimique 

p rop remen t dit. 

a . S o l u b i l i t é . —La prise d'essai do i tdonner une solution claire dans 

peu d'eau chaude ; après addition de 10 volumes d'eau, on doit o b 

tenir une emulsión durable . On doit choisir comme terme de com

paraison une huile bien connue, par exemple , l 'huile de J A V A L . Les 

deux essais doivent avoir une réaction faiblement acido au t o u r n e 

sol, sinon on acidifiera avec de l'acide acét ique . 

Les huiles de b o n n e qualité sont complè tement solubles dans 

l ' ammoniaque é tendue , les solutions res ten t claires par addit ion de 

beaucoup d'eau. 

b . E s s a i d e t e i n t u r e . — Examen impor tan t qui ne donne de bons 

résul ta ts qu 'entre des mains exercées . On imprègne le coton avec 

une solution neu t re , t rèsfa iblement ammoniacale de 1 part ie d'huile 

dans 10 à 20 part ies d 'eau,on sèche,on mordance faiblement avec l 'acé

tate d 'alumine et on teint en alizarine, ou bien on impr ime u n rose 

vapeur et on termine la te inture de la manière habituelle par s avon 

nage , avivage, etc. Pour la comparaison, on emploie une huile de 

qualité connue . 

c . M a t i è r e g r a s s e t o t a l e . — C'est de la teneur en matière grasse 

totale que dépend sur tout la vaLeur d 'une huile pour rouge turc. On 

comprend sous cette dénominat ion les acides gras contenus primi

t ivement dans l 'huile et les oxyacides gras separables des acides 

gras sulfonés par chauffage avec des acides miné raux , ainsi que les 

corps gras neu t re s . 

1. Détermination d'après Benedikt. — Ou dissout 4 g r a m m e s d'huile 

dans 20 cent imètres cubes d'eau, en a joutant au besoin un peu d ' am

moniaque jusqu ' à faible réaction alcaline, on addit ionne de 13 cen

t imèt res cubes d'acide sulfurique dilué de son vo lume d'eau et on 

por te à une douce ébulli t ion, j u squ ' à séparation complète des m a 

tière grasses . Après refroidissement, on reprend par l 'élher, on lave 

pour él iminer l'acide minéra l , on distille l 'élher et on pèse . 
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2. Détermination d'après Finslei*. — On ve r se une solution d e 

30 g r a m m e s d'huile dans 50 cen t imèt res cubes d 'eau, dans un petit 

ballon d 'environ 200 cent imètres cubes de capacité, dont le col 

a l longé est divisé en 4/5 et 1/10 de cent imètres cubes . On r ince 

avec de l 'eau en complé tan t de m a n i è r e à avoir un vo lume total de 

100 cen t imèt res cubes et après addition de 25 cent imèt res cubes 

d 'acidesulfurique à 65 p. 100,on porte à l 'ébullition. Lorsque la couche 

de mat ière grasse est complè tement claire et transparente, , on 

ajoute peu à peu une solution chaude et sa turée de sel mar in ou 

de sel de Glauber, j u s q u ' à ce que la couche grasse soit mon tée d a n s 

le col, on lit le volume au bout d 'une 1/2 h e u r e . 

D'après le nombre de cen t imè t res cubes lu , on obt ient la t eneur 

p . 100 en mat iè re grasse totale, en mul t ip l iant ce n o m b r e par la 

densi té moyenne (0,945) de la couche hui leuse et ensui te par 3,33-

(0,33. Q.945)., Le désavautage de ce procédé réside dans la diffi

culté de séparer la couche grasse du liquide aqueux, d'où des diffé

rences qui peuven t aller j u squ ' à 1 p. 100. 

d . - V a l u r e d e l ' h u i l e . — On détermine l'indice d'iode et l 'indice 

d'acétyle de la mat iè re grasse totale obtenue d 'après c. L'huile pour 

rouge est pure , si le p remier n 'est pas no tab lement inférieur à 70 et 

le dernier égal ou supér ieur à 140 (LEWKOWiTScn donne 125 c o m m e 

limite inférieure). 

Pour les essais t rès précis, ou procédera de la manière suivante : 

c . ( . r a i s s e n e u t r e . — On dissout30 g r a m m e s d'huile dans 50 centi

mè t r e s cubes d'eau, on ajoute 20 cent imèt res cubes d 'ammoniaque , 

30 cent imèt res cubes de glycérine, et on agile à deux reprises avec 

100 cent imèt res cubes d 'éther éthylique. La solution é thérée est 

lavée à l 'eau avant d'être distillée, le résidu est séché à 100°, puis 

pesé . 

f . i e i d e s g r a s s u l f o n é s . — D ' a p r è s H K R B I G , on fait boui l l i rau réfrigé

ran t à reflux 4 g r a m m e s d'huile avec 30 cen t imè t res cubes d'acide 

cblorhydrique (1,5), en agi tant f réquemment , jusqu ' à ce que les-

co-piches hui leuses et aqueuses soient complè tement éelaireies (35 à 

40 min.) . Après refroidissement, la couche grasse est r ep r i s e par 

l 'élher éthylique efjon lave à l ' e aupou r é l iminer les acides- miné raux . 
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Dans les eaux de lavage réunies à i a couche aqueuse , on dose l'acide 

sulfurique à l 'état de chlorure de b a r y u m ; de ce dernier , on re

t ranche l 'acide sulfurique t rouvé en h et le res te est t ransformé en 

acide sulforicinoléique. 80 par t ies d'acide sulfurique co r re sponden t 

à 387 part ies d'acide sulforicinoléique. 

g . A m m o n i a q u e e l s o u d e — On traite une solution élhél'ée de 

10 g r a m m m e s d'huile avec de l'acide sulfurique é tendu , et l 'extrai t 

est traité comme à l 'ordinaire (voy. p. 279). 

h . A c i d e s u l f u r i q u e c o m b i n e à u n a l c a l i — On agite à plus ieurs 

reprises 10 g r a m m e s d'huile en solution é thérée avec quelques centi

mè t res cubes d 'une solution concentrée de sel mar in . On réuni t les 

extra i ts on les é tend convenab lement et on y dose l'acide sulfurique 

par les procédés connus . 

Résultats d 'analyse d'une huile pour rouge turc , r econnue ex

ce l len te . 

Partie soluble dans l'eau 9,5 p. 100 
graissa neutre 1,3 » 

Partie insoluble t . , . 7 o ) acides gras ii.i 

Matière grasse totale 58,0 p. 100 
Ammoniaque 1,8 » 
Acide sulfurique total •i.ô » 

F. HUILE DE LIN CUITE ET VERNIS 

I . P r é p a r a t i o n d e s v e r n i s à l ' h u i l e d e l i n 

a. Par cuisson prolongée à 200-260" d'huile de lin en présence de 

combinaisons minéra les de plomb ou de manganèse (litharge, mi

n ium, oxy et peroxyhydra te de manganèse , bioxyde de m a n g a n è s e , 

borate de manganèse ) . 

b. Par le procédé dit «à froid», en dissolvant d e l à 3 p . 100 de com-

•binaisons organiques de plomb ou de manganèse (résinâtes ou lino-

léa tes de Pb ou Mn) dans l 'huile de lin à 120—150°, avec insufflation 

s imul tanée d 'un courant d'air. Les sels précédents , rés inâtes ou lino-

léates, dissous dans l 'essence de té rébenth ine , sont éga lement incor

porés à froid dans l'huile de lin. 
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c. Par l 'action de l 'oxygène dégagé é lec t r iquement sur l 'huile de 

lin chauffée, on obtient le «ve rn i s ozonisé » exempt de siccatif. 

I I . E x a m e n 

Le vernis à l 'huile de lin est souvent falsifié avec de la résine, de 

l 'huile de résine, de l 'huile minéra le , des huiles de poisson et au t r e s 

hui les . Les essais impor tan t s sont les suivants : 

a . S i c e a t i v i t é . — 1 gout te de vernis est écrasée sur une plaque de 

verre de 5 x 1 0 cent imètres . Un bon vernis est pris au bout de 

12 heures , souvent encore un peu gluant , mais il est complè temen t 

sec au bout de 24 h e u r e s . Le m a n q u e de siccativité fait suppose r la 

p résence d 'adul térants ou d'huile de lin non modifiée. 

b . P o i d s s p é c U i q u e . — Il s'élève à 0,933—0,948. La présence d'huile-

minéra le , d'huile de poisson et d 'autres huiles grasses abaissent la. 

densi té ; l 'huile de rés ine l'élève au contraire . Les vernis gras très, 

épais a t te ignent la densité de 0,989. 

c . I ^ c s i n d i c e s d ' i o d e de 130 à 175 sont les nombres les plus f ré

quents . L'indice d'iode est d 'autant plus bas que l 'huile a été portée-

à une t empéra ture plus élevée et pendan t un t emps plus long, et que 

l 'oxygène a agi plus long temps . Un indice d'iode faible cor respond 

le plus souvent à u n e couleur foncée. Les vernis « p r é p a r é s à froid)» 

ont géné ra l emen t des indices d'iode élevés avec une couleur claire. 

Les vernis épaissis pa r cuisson ont souvent un indice d'iode pou

van t a t te indre ju squ ' à 70. 

d. I n d i c e d e s a p o n i f i c a t i o n . — Il est égal à 190 —193, comme celui 

de l 'huile de lin e l l e -même. 

e . I n s a p o n i G a b l e . — La t eneur naturel le de l 'huile de lin en insa -

ponifiable, environ 1 p . 100, ne s'élève pas par la cuisson du vern is . 

La présence d'une huile insaponifiable se reconnaî t qua l i ta t ivement 

d 'après la p . 372 et quant i ta t ivement d'après la p. 226. La recherche 

qualitative de l'huile de rés ine par la réaction de M O H A V S K I , O U par 

agitat ion avec l'acide sulfurique à 1,62 de densité, n 'est pas sûre car 

les vernis purs donnen t aussi ces réact ions. 
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Indépendamment de l 'huile de résine et des huiles minérales , on 

ajoute parfois aux vernis de l 'essence de té rébenth ine pureou|« brève 

tée «(mélange de benzine ou de pétrole avec un peu de térébenthine) . 

Dans ce cas, on t rouvera par la méthode de S P I T Z etHoNicune quan

tité trop faible d'insaponifiable pa rsu i t e de l 'évaporat ion. Mais on peut 

calculer la valeur exacte à l'aide de l'indice de saponification. En 

out re , la partie volatile de l 'huile peut s 'obtenir par distillation soit à 

feu nu, soit avec la vapeur d 'eau .Dans le disti l latum, on reconnaît la 

p résence de l 'essence de té rébenth ine ou de la benzine à l 'odeur, 

a u pouvoir rotatoire , à l 'absorption du b r o m e , ainsi que par la for

mation du n i t rosochlorure de p inène , par t ra i tement avec le nitri te 

d 'amyle et l 'acide chlorhydr ique . 

f. T e n e u r e n s i c c a t i f . — Pour obtenir la base du savon, on agite 

une solution é thérée de l 'huile avec de l'acide azotique é tendu et on 

analyse la l iqueur acide. La dé terminat ion quant i ta t ive n 'a généra le 

m e n t pas l ieu. 

Si la quant i té de siccatif doit ê t re dosée, on prend une solution 

d e 20 g r a m m e s d'huile dans 50 cent imètres cubes de benzine, on 

ajoute 30 cent imètres cubes d'eau et de l 'orange de méthy le . On y 

laisse couler gout te à gout te , à chaud et en agi tant , de l'acide chlo

rhydr ique demi -normal , jusqu 'à ce que la couche aqueuse se colore 

e n rose . D'après la quant i té d'acide chlorhydr ique et connaissant la 

base du savon, on peut calculer la quant i té de siccatif. On prend comme 

poids moléculaire de l 'acide résinique 346 (acide monobas ique) . 

g . A c i d e l i b r e . — Cette dé te rmina t ion doit se faire conjo in tement 

avec la dé te rmina t ion de la siccavité. 

La solution dans la benzine décomposée par l'acide chlorhydrique 

est lavée à l'eau jusqu'à ce qu'elle soit complè t emen t exemple d'acide 

miné ra l et elle est ensui te t i trée, comme à l 'ordinaire . Du volume de 

lessive de soude employée on re t ranche au tan t de cent imètres cubes 

qu ' i ly a eu d'acide chlorhydr ique employé p o u r la dé te rmina t ion du 

siccatif. Le res te de la soude correspond aux acides l ibres . En t i t rant 

d i rec tement l 'huile, on peut commet t r e des e r r eu r s , car la solution 

de soude se combine non seu lemen t aux acides l ibres, mais décom

pose éga l emen t le siccatif. 

I L I t é s ine . — On peut re t rouver de peti tes quant i tés de rés ine 
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dans un grand nombre de vernis , n o t a m m e n t dans ceux qui son t 

préparés avec des rés inâtes , par extraction avec de l'alcool à 70 

p. 100, d 'après la p. 203. On ne doit supposer une falsification à l'aide 

de résine que lorsque cet essai en mon t re une quanti té élevée, line 

g r a n d e quant i té de rés ine se reconnaî t éga lement par la dé t e rmi 

nat ion des acides. Les vernis exempts de rés ine ont r a r e m e n t un 

indice d'acide supér ieur à 12, le plus souvent il est inférieur à 7. La 

rés ine libre élevé notab lement l'indice d'acide. Pour la dé te rmi

nation quanti ta t ive voy. p . 203, 

Exemple : Un vernis acheté c o m m e «hu i l e de l in cui te» a été 

donné à l 'analyse dans le but de savoir s'il était const i tué par de 

l 'huile de lin cuite ou c rue , et e x e m p t d ' impure tés . 

Les résul ta ts sont les suivants : 

Aspect extérieur: t rès liquide, t rouble, j a u n e brun , odeur de ver

n i s à l 'huile de lin p u r e . 

Densité à 15° : 0,9376. 

Huiles insaponifiables : n éan t . 

Contient de l'eau, qui occasionne le t rouble . Chauffé au bain-

mar ie , le vernis devient l impide et reste tel après refroidissement . 

hidice d'iode (d 'après W A L L E R ) : 166. hidice de saponification : 197. 

Addition de siccatif : environ 2 p . 100 de rés inate de p lomb et 

m a n g a n è s e . 

Essai de siccativilé : dessiccation, au bout de l a heures , à la t empé

r a tu re ordinaire (comme les bons vernis à l'huile de lin) ; au bout 

de 2 heu res , à la t empéra tu re de 30°, réduction en une pellicule 

solide, non poisseuse. 

Conclusion : Vernis à l'huile de lin obtenu avec 2 p. 100 de rés ina te 

de plomb et de manganèse et u n chauffage modéré (vernis non cuit). 

Pas d'additions é t rangères . 

Siccativité : voy. plus haut . 

I I I . E x a m e n d e s v e r n i s 

« . G é n é r a l i t é s s u r l a c o m p o s i t i o n . - On dist ingue : 1° les vernis vo

latils, obtenus par dissolution de rés ine , comme la g o m m e laque, 

le copal, l 'ambre, la colophane, et de rés inâtes métal l iques , dans un 

dissolvant volatil : alcool, essence de té rébenth ine , alcool amylique, 
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acéta te d 'amyle, acétone, benzine et huiles de goudron de houil le ; 

2° les vernis gras qui en dehors des produits précédents con t i ennen t 

encore de l 'huile de lin. 

h. L ' e x a m e n de ces vernis est souvent t rès difficile, car les m é 

thodes m a n q u e n t pour caractér iser les différents é léments qui les 

composeut ; souvent aussi les résines ne sont p lus dans leur état 

primitif, mais plus ou moins modifiées par un long chauffage p r é a 

lable. Aussi n'existe-t-il pas de méthode généra le d 'analyse. Dans 

chaque cas, on séparera d'abord par distillation le dissolvant volati l , 

que l'on analysera , et on dé te rminera ensui te la composi t ion du r é 

s idu, au moyen de quelques essais appropr iés . 

I V . H u i l e s e s s e n t i e l l e s q u i s e r v e n t à d i l u e r l e s v e r n i s 

Essence de térébenthine et huile de pin. 

n. P r é p a r a t i o n e t p r o p r i é t é s d e l ' e s s e n c e d e t é r é b e n t h i n e . — Onl 'ob-

t ienl généra lement par distillation à la vapeur de la rés ine qui 

s'écoule des pins. Depuis quelques années , on obt ient éga lement , 

pr incipalement en Finlande, de l 'essence de Lérébenthine et du g o u 

dron par distillation sèche du bois de pin. 

A l 'état frais, l 'essence de té rében th ine est un liquide mobile 

d 'odeur caractér is t ique, de densité 0,860 à 0,873. Les vieux échan

tillons (parfois colorés en verdiltre, par suite d 'une résinification 

partielle) ont une densité encore plus é levée. 

Les essences américaines nt françaises sont les deux principaux 

types , const i tués tous deux presque exclus ivement de pinène, C 1 0 I1 1 G . 

L'essence française cont ient sur tou t du p inène-1 , cl dévie à gauche 

la lumière polarisée ([aB] 20 à 40°). Les huiles américaines dévient 

géné ra l emen t à droite ,quelquefois elles dévient faiblement à gauche , 

su ivant l 'essence du pin employé à sa fabrication ([a„] 4 - 9 à -+-14 0) 1 . 

h. E x a m e n d e l a p u r e t é . —L'essence de térébenthine est f réquem

m e n t falsifiée. Les addiLions sont géné ra l emen t des huiles minéra les 

légères , de l'huile de rés ine ou de l 'huile de bois rés ineux . L'essai 

de distillation permet de j u g e r exac tement de la pure té de l 'es-

1 GiLDEMEisTKR H O F F M A N N , Die àtkerisckeii Oele, 1899,320. 

H O L D E . — Analyse des huiles. 32 
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sence . Le c o m m e n c e m e n t de l 'ébullition des essences de t é r ében 

thine a lien vers 155°. Jusqu 'à 162°, on doit pouvoir distiller de 73 à 

80 p . 100 de l 'essence. Le point dYbullition des essences résinifiées 

ou rances est no tab lement plus élevé.La déterminat ion de l'indice de 

brome
 1 sert pour caractériser l 'essence pure dans l 'Administration 

des Douanes a l lemandes . 

L'indice de b rome donne le nombre de g r a m m e s de b rome absor

bés , à 20°, p a r i cent imètre cube d'essence de té rébenth ine . On l'ob

t ient de la manière suivante : 

On dissout 0,5 cent imètre cube d'essence de térébenthine dans un 

mé lange de 50 cent imètres cubes d'alcool absolu et de 5 cent imèt res 

cubes d'acide chlorhydrique à 2 o p . 100. Dans cette solution, on laisse 

couler gout te à gout te une solution de 13,9-26 g r a m m e s d e b r o m a t e 

de potass ium sec et 49,633 g r a m m e s de b r o m u r e de potass ium dans 

1 litre d'eau, j u squ ' à ce que l 'essence de té rébenth ine res te faible

m e n t colorée en j aune , au moins pendant une minuLe. 

Comme chaque cen t imèt re cube de la solution de b rome met en 

l iberté 0,040 g r a m m e de b rome , il est facile de calculer la quant i té 

de b rome absorbé par 1/2 ou 1 cent imèt re cube d 'essence. L'indice 

do brome de l 'essence pure est supér ieure à 2, le plus souvent entre 

2,15 et 2,3. Les additions é t rangères abaissent l 'indice d'iode. Les 

vieilles essences for tement résinifiées ont éga lement un indice d'iode 

faible. Fra îchement distillées, ces essences p résen ten t à nouveau un 

indice d'iode n o r m a l 2 . 

2. L'indice de réfraction est dé te rminé par H. H E H Z F E L D
 3 , pour 

juger de la pu re t é des essences de té rébenth ine . L'essence p u r e 

examinée au butyrorôfractomèlre de Z E I S S donne généra lement , 

à 15", de 68 à 72. L'indice de réfraction des fractions séparées 

varie peu de l 'une à l 'autre et avec l 'essence primitive. Par 

Contre, on peu t constater de faibles addi t ions , si en fractionnant de 

10 en 10 cent imètres cubes on examine quelques gout tes du distil

la tum au réf rac tomètre . 

1 Chemiker Zeilung, 1899, 688 . 

* W O R S T A L I . (Journ. Soc. Chem. bld., 1 9 0 4 , 306) a r e c o m m a n d é d e p r e n d r e 

l ' i n d i c e d ' i o d e à la p l a c e d e l ' i n d i c e d e b r o m e . L ' i n d i c e d ' i o d e d e l ' e s s e n c e 

p u r e - s e r a i t éga l à Î 8 4 . 
5 leitschr. f. offentl. Chemie, 1903, 454 . 
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Pour caractér iser l 'huile minéra le , on fera les essais suivants : 

3. Solubilité dans [alcool à 90 p . 100. — L'essence de té rébenth ine 

est soluble dans 5 à 12 par t ies d'alcool à 90 p. 100, à la t empéra tu re 

ordinaire, les produits de distillation de l'huile minéra le y sont 

presque insolubles . 

4 . Nature et quantité du résidu d'évaporât ion. — P o u r les essences 

pures , ce résidu est seu lement d 'environ 0,3 p. 100 ; il a un aspect 

rés ineux, Pour les essences addit ionnées d'huiles minérales , ce ré 

sidu est généra lement plus considérable, de consistance oléagineuse 

et d 'une odeur rappelant celle de l 'huile minéra le . 

5. Abaissement de la densité de l'essence et des diverses fractions.— 

Le pétrole distillant à la m ê m e t empéra tu re que l 'essence de t é r é 

benthine a une densité de 0,74 à 0,78 ; celui qui bout de 160 à 200°a 

une densité qui ne dépasse pas 0,82. La densi té de la fraction princi

pale de l 'essence de té rébenth ine est de 0,86 à 0,88 ; celle de la 

faible por t ion qui bout au delà de 165° est un peu plus élevée. 

Les huiles minérales lourdes sont r a r e m e n t ajoutées aux essences 

de té rébenth ine ; on les reconnaî t immédia temen t par l 'essai de d is 

tillation. 

6. Détermination quantitative de l'huile minérale d'après H. Herz-

feld ! . — 10 cent imètres cubes d'essence de térébenthine sont m é 

langés peu à peu avec 30 cen t imèt res cubes d'acide sulfurique con

centré , en refroidissant, et le mélange est abandonné au repos p e n 

dant 12 heures . La couche d'huile qui se sépare est agitée avec 3 à 

4 c e n t i m è t r e s cubes d'acide sulfurique fumant. Dans les essences de 

té rébenth ine pu res , il doit res ter seulemenL de 0,1 à 0,2 cent imèt res 

cubes d'insoluble après 12 heures de repos . Dans les essences addi

t ionnées d'huile miné ra le , le v o l u m e de la couche insoluble corres 

pond à l 'huile minéra le s . 

1 hoc. cit. 
8 P o u r e f f ec tue r l a r e c h e r c h e i n v e r s e d e l ' e s s e n c e d e t é r é b e n t h i n e d a n s 

l ' h u i l e m i n é r a l e , o u u t i l i s e l ' ab so rpL ion de l ' i o d e , le p o u v o i r r o t a t o i r e , l ' o d e u r 

e t l a f o r m a t i o n d e n i t r o s o c h l o r u r e d e p i n è n e , p a r t r a i t e m e n t d u m é l a n g e 

à é t u d i e r p a r la n i t r i t e d ' a m y l e e t l ' a c i d e c h l o r h y d r i q u e c o n c e n t r é . Ce 

d e r n i e r e s sa i s 'e f fec tue c o m m e il s u i t : 
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7. Recherche du benzène. — D'après U T Z \ on caractérise facilement 

les additions de produits de distillation du pétrole ou de benzènes 

lourds dans l 'essence de té rébenth ine en p r e n a n t l ' indice de réfrac

tion de la partie insoluble dans l 'acide sulfurique obtenue d 'après 

H E R Z F E L D . Celle-ci, dans le cas d 'essence pure , donne n = 1,192— 

1,499, dans le cas d 'additions (10 — 20 p. 100), n= 1,444 — 1 , 4 6 7 . 

L'essai de distillation permet éga lement d'effectuer facilement cet te 

recherche . 

8 . Recherche de Г huile de résine. — Les huiles de rés ine légères 

sont souven t mélangées à l 'essence de t é rében th ine . Le procédé de 

H E R Z F E L D (loc. cit.) n 'es t pas toujours certain pour caractér iser ces 

hui les . Dans bien des cas, l ' aba issement de l'indice de b rome et 

l 'essai de distillation ind iquent une falsification. Z U N E distille les 3/4 

de l 'huile à examiner , et dé te rmine l'indice de réfraction du pre 

mier quart du disti l latum et de la por t ion résiduel le . Si l 'essence 

est pure , la différence des deux indices doit ê t re seu lement de 

0,003a à 0,004 ; la présence d'huile de rés ine augmen te cette diffé

rence, avec 1 p . 100 elle s'élève déjà à 0,006. 

c . R e c h e r c h e d e l ' e s s e n c e d e p i n ( K i e n i t l ) . — 1. Technologie. — 1,'es-

sence de pin est très voisine de l 'essence de té rébenth ine , aussi bien 

par sa prépara t ion que par sa composi t ion. On l 'obtient par distilla

tion sèche des souches rés ineuses du pin commun , par t icu l iè rement 

dans l 'Allemagne orientale, en Pologne, en Suède, en Finlande. On 

la purifie par rectification sur de l 'hydrate de chaux et du charbon ; 

elle est alors très employée comme succédané de l 'essence de t é r é 

ben th ine . 

2. Différenciation d'avec Fessence de térébenthi?ie. — L'essence de 

pin cont ient des mat iè res empyreumat iques et du sylvest rène, ce 

On fai t c o u l e r goutte à g o u t t e 1,5 c e n t i m è t r e cube d'acide c h l o r h y d r i q u e 

b r u t à 33 p. 100 d a n s un m é l a n g e f o r t e m e n t refroidi d e 5 g r a m m e s d e l'es
s e n c e à é t u d i e r , 5 g r a m m e s d ' ac ide a c é t i q u e c r i s t a l l i s é et 5 g r a m m e s de n i t r i t e 

d ' a m y l e . Les c r i s t a u x f o r m é s s o n t p u r i f i é s p a r d i s s o l u t i o n d a n s le c h l o r o f o r m e 

et p r é c i p i t a t i o n p a r l ' a lcool m é t h y l i q u e . Le p o i n t de f u s i o n e s t d e 102-103°, 

Si l 'on fa i t agir c e s c r i s t a u x s u r la b e n z y l a m i n e en ( p r é s e n c e d'alcool, o n o b 

t i e n t la p i n è n n i t r o b e n z y l a m i n e , q u i fond à 122-123° . 

' Chem. Revue, 12, 71 e t 9 9 . 
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qui la différencie d'avec l 'essence de t é rében th ine . Elle dévie à 

droite la lumiè re polarisée [«] n = + 14 à - H 24° 

La densité est aussi élevée que celle de l 'essence de t é rében th ine . 

L'indice de b rome est de 1,6 à 1,9. L'ébullition commence vers 165-

17o°. Par t r a i t ement avec l 'anhydride acét ique et une gout te d'acide 

sulfurique concent ré , elle donne une réaction colorée (soit b r u n 

rouge , soit bleu violet) ; les essences de té rébenth ine p u r e s donnen t 

une faible coloration var ian t du j a u n e au rougeâ t re . Cette réaction 

colorée de l 'huile de pin est sur tout intense avec la fraction du 

sylvestrène (vers 17a°). 

Dans les mé langes avec l 'essence de t é rében th ine , l 'essence de 

pin se reconnaî t à son odeur désagréable , par la réact ion du sylves

t rène et par l 'essai de distillation. 

Lorsque la t eneur en essence de pin est notable , un morceau de 

chaux éteinte se recouvre r ap idement , d 'après H E R Z I ' E L D , d 'une 

couche b run j aune , tandis qu 'avec les essences pures cette colora

tion ne se produi t qu 'après un temps assez long. Les vieilles es

sences de té rébenth ine for tement résinifiôes donnen t éga lement 

cette réact ion assez rapidement , mais on peu t alors faire une dis

tillation, la rés ine reste dans le résidu, et on reconnaî t l 'essence de 

pin dans le distillatum par la réaction colorée a . 

D'après le m ê m e au teur , cette essence de pin donne par agitat ion 

avec l'acide sulfureux une coloration j a u n e verdâ t re , ce que ne fait 

pas l 'essence de té rébenth ine pure . 

D'après U T Z 3, toutes les essences de p in , pu res ou en mé lange 

avec l 'essence de t é rében th ine , donnen t avec la solution de chlo

ru re de zinc officinale (réactif de B E T T E N D O R F ) une colorat ion rouge 

framboise, tandis que l 'essence pure donne seu lement une colora

t ion j aune ou j a u n e o range . 

La dé terminat ion quanti ta t ive de l 'huile minéra le dans l 'essence 

de pin ne peut s'effectuer pa r la mé thode de H . H E R Z F E L D , car dans le 

t r a i t ement par l'acide sulfurique conccentré et fumant , une quant i té 

impor tan te d'essence de pin reste insoluble (environ 10 p . 100). 

1 G I L D K M K I S T K R — H O F F M A N N , 1 8 9 9 , 3 3 1 . 

! Zeitschr. f. ôffintl. Chem., 1 9 0 3 , 4 5 6 . 
3 Chem. Revue, 1 9 0 5 , 1 2 , 1 0 0 . 
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TABLEAU L1V 

Conditions exigées pour les livraisons d'essence de térébenthine. 

Etats Aspect extérieur Densité h 15° Distillation Autrei propriétés 

Prusse 1901 
Limpide 

et incolore 
0,860-0,880 

à 20° 
— 

Absence d'additions étran
gères et purification com
plète. Le résidu d'évapo ration 
doit être au maximum de 
0,3 p. 100 pour les essences 
française ou américaine, de 
0,6 p. 100 pour les essences 
allemande ou polonaise (es
sence de pin). | 

Baviere 1900 

Limpide 
et incolore, 

odeur douce 
et 

aromatique 

0,800—0,890 

Résidu à la 
distillation 

inférieur ci 
1 p. cent 

Bien rectifiée, pas d'addi
tion de résine, d'hydrocar
bures étrangers, etc. 

Saxe 1902 
Limpide 

comme de 
l'eau 

— — 

Origine française, pure, 
complètement exempte de 
matières grasses et autres 
impuretés, pas de résidu à 
l'évaporation. 

Württemberg 
1904 Claire 

comme de 
l'eau j odeur 

douce non 
désagréabl e 

0,860—0,800 

Point 
d'ébullition 
de 150 à 170° 

pas de 
résidu rési

neux 
appréciable, 

après 
distillation 

Sert pour le vernissage, 
absence de résine et d'hy-
droeai'bures étrangers. Une 
goutte déposée sur du papier 
blanc ne doit laisser aucune 
trace après évaporation 
Agitée avec ton volume 
d'ammoniaque, les deux 
couch.es doivent se séparer 
claires et incolores . 

Bade 19C4 

Claire 
comme de 
l'eau j odeur 

douce non 
désagréabl e 

0,860—0,800 

Point 
d'ébullition 
de 150 à 170° 

pas de 
résidu rési

neux 
appréciable, 

après 
distillation 

Sert pour le vernissage, 
absence de résine et d'hy-
droeai'bures étrangers. Une 
goutte déposée sur du papier 
blanc ne doit laisser aucune 
trace après évaporation 
Agitée avec ton volume 
d'ammoniaque, les deux 
couch.es doivent se séparer 
claires et incolores . 

Alsace-
Lorraine 

Très mobile 
et 

incolore 
0,860 — 

Bien rectifiée, doit se vo
latiliser Bans résidu, eb doit 
convenir pour diluer le* 
peintures. 
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G. HUILES SOUFFLÉES 

I . C î é n é r a l i t é s 

Si l'on fait passer un couran t d'air à t ravers des huiles chauffées à 

70 o—120 o , on obt ient aYecles huiles de colza et de coton- des produi ts 

très épais, de consis tance analogue à celle de l 'huile de ricin, mais 

qui s'en dis t inguent essent ie l lement par leur solubilité dans la 

benzine et les hui les minéra les , ainsi que par leur faible solubilité 

dans l'alcool. On les vend dans le commerce sous les noms d'huile 

de ricin soluble, « blown oil », « th ikened oil », etc. , souvent m é 

langées avec des huiles minéra les , pour l egra i s sage (huiles mar ines) . 

La couleur de ces huiles est d 'autant plus claire que la t empéra tu re 

ii laquelle 0 1 1 a fait passer le courant d'air est plus basse . Sous l ' in

fluence de l 'oxygène de l'air, les acides non sa turés passent en par 

tie a l 'état d 'oxyacides, l 'autre part ie donne des acides volatils de 

.poids moléculai re plus faible; en outre , il se produi t de nombreuses 

polymérisat ions et lactonisations. 

En m ê m e temps que la viscosité a u g m e n t e , il y a élévation de la 

dens i té , desindices de R e i c h e r t - M e i s s l , de saponification et d'acétyle, 

p ropor t ionne l l ement à la durée d'insufflation de l'air et à la t e m p é 

r a t u r e . L'indice d'iode s 'abaisse dans la m ê m e propor t ion . 

Le tableau suivant donne quelques indications sur les diverses 

propr ié tés des huiles soufflées. Les propr ié tés des huiles de colza 

e t de coton sont données pour la compara ison . 

I I . E x a m e n 

a . n i f f é r « M i t > r a l i o n « les h u i l e s s o u f f l é e s e n t r e e l l e s . — Les huiles 

soufflées sont plus difficiles à dis t inguer en t re elles que les huiles 

normales , car leurs cons tan tes peuven t varier entre des l imites 

beaucoup plus larges. En outre, les réact ions colorées sont alors très 

infidèles. Par exemple , les hui les de coton oxydées n e donnen t plus 

n i la réaction d ' Ü A L P H E N , ni la réaction de M I L L I A N . La réaction de 

l 'acide ni t r ique (coloration b r u n café) se produit bien, mais l 'huile 

d e colza oxydée la donne-éga lement . 
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TABLEAU LV 

Propriétés des huiles de coton et de colza, oxydées et normales 

Nature de l 'hui le 
Densité à 

15- C Tnilice d'iode Indice ils 
saponiGealion 

Tndicede Rei-
cbertMoissi 

Oxyaciries 
insolubles 

dans l'éLher 

de pétrole 
p. 100 

Huile de colza pure 0,913-0,017 94-106 170-179 0,3 — 

Huile de colza oxydée 
du commerce (analyse du 

Materialprûfunffsamt) 
0,968-0,975 46,9-52,3 209,5-217,6 3,8-4,4 64-27,6 

Huile de colza 
du cnmrnerce (d'après 

L E W K O W I T S C H ) 

0,967-0,977 47,2-65,3 
197,7-267,5 

(175,1) 
b i s 8,8 20,74-24,95 

Huile de coton pure 0,922-0,925 108-110 191-198 — — 

Huile de coton oxydée 
du commerce 

(d'après L E W K O W I T S C H ) 

0.972-0,979 56,4-65,7 213,7-224,6 — 26,5-29,4 

Pour dis t inguer les huiles soufflées obtenues avec l 'huile de colza 

et l 'huile de coton, on utilise : 

1. L'odeur. — Celle-ci se rapproche toujours de celle de l 'huile 

qui a servi à sa prépara t ion . 

2. La consistance des acides gras. — Les acides gras de l'huile de 

colza oxydée, pa r suite de leur caractère non sa turé , sont hu i leux e t 

ne présen ten t qu 'un faible dépôt sol ide; ceux qui p rov iennen t de 

l'huile de coton oxydée sont solides c o m m e du suif, pa r suite de la 

présence d 'une g rande quantiLé d'acides sa tu rés . 

3. Manière dont se comportent, vis-à-vis de l'éther éthylique les 

savons de plomb préparés avec les acides gras. — Par suite des diffé

rences de composit ion men t ionnées en 2, les savons de p lomb 

préparés avec l 'huile de colza sont en g rande part ie solubles dans-

l 'ét l ier; ceux qui sont p répa ré s avec l 'huile de colon sont en 

majeure part ie insolubles . 

La quanti té d'acides gras séparés du savon de plomb insoluble 

dans l 'é ther ( somme des acides gras solubles dans l 'é ther de pé t ro le 
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et insolubles dans ce m ê m e dissolvant) s'est élevée pour 5 huiles 

de colza oxydées à 1,2—20, 6 p. 100 ; pour 2 huiles de coton oxydées, 

à 32, 9—45,8 p . 100. 

Les différences entre les deux sortes d'huile sont encore plus 

ne t tes , si l'on compare seulement les quanti tés d'acides solubles dans 

l 'éther de pét ro le . On obtient alors pour les huiles de colza soufflées 

0—8,7, et pour les huiles de coton soufflées 23,3 à 32,5 p . 100 d'acides 

dont les sels de plomb sont insolubles dans l 'é ther éthylique. 

Ces acides solubles dans l 'é ther de pétrole se d is t inguent m a i n t e 

nan t très n e t t e m e n t : Les acides de l 'huile de coton sont complète

m e n t solides, le point do fusion peut a t te indre 54—56°, les acides 

de l 'huile de colza ont .au cont ra i re ,une consistance huileuse ou buty-

r euse . 

La manière d'être des savons de plomb vis-à-vis de l 'éther, est ré

s u m é e dans le tableau su ivan t : 

TABLEAU LVI 

Les savons de plomb insolubles dans l'étlicr éthylique 

donnent : 

Numéros Nature da l'huile 

Acides £r„i 

en totalité 

p 100 1 

Acides solubles 

dans Tétliar de 

pétrole 

p.1001 

Acides oxydés 
insolubles dans 

l'éther de pétrole 

p. 100 1 

î 
Huile de colza oxydée 

du commerce 1,2 0 1,21 

2 Idem 14,5 5,7 8,8 

3 
Huile de colza oxydée 

au laboratoire 
20,6 8,7 11,9 

4 
Huile de coton oxydée 

du commerce 
32,3 23,3 9,6 

5 
Huile de coton oxydée 

au laboratoire 
4b,H 32,5 13,3 

b . M é l a n g e s d ' h u i l e m i n é r a l e e t d ' h u i l e s s o u f f l é e s . — Pour dé te r 

miner si dans u n mé lange d'huile grasse et d'huile minéra le il 

existe une huile grasse soufflée, on effectue les essais suivants : 

1 Les t e n e u r s c e n t é s i m a l e s se r a p p o r t e n t à la q u a n t i t é de c o r p s g r a s e m 

p l o y é e p o u r fa i re les s a v o n s d e p l o m b . 
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1 . Solubilité des acides gras séparés dans Véther de pétrole. —• Les 

acides g ras des huiles non modifiées, ainsi q u e ceux qui peuven t 

en t re r dans la composit ion d e s huiles de graissage, se dissolvent 

complè tement ou à peu près dans l ' é ther de pétrole , à l 'exception 

de l 'huile de ricin facile àcarac lé r i se r . Les acides d e s huiles épaissies 

p a r oxydat ion donnent , par suite d e leur haute teneur en oxyacides 

(voy. le tableau), un dépôt plus ou moins abondan t suivant la 

t empé ra tu re et la durée l'insufflation d'air. 

2. Indice de Reichert-Meissl. — 11 indique les acides volatils formés 

par suite du dédoublement oxydant . 

Pour obtenir cet indice en présence d'huile minérale , on saponifie 

avec de l a potasse alcoolique normale , en présence d'un égal vo lume 

de benzène, une quant i té t e l l e qu 'el le corresponde à 5 g r a m m e s 

d'huile grasse . On sépare rinsaponiflable d ' a p T è s S P I T Z et HaniG, on 

évapore l 'alcool de l a solution de savon et opère sur le savon comme 

i l e s t d i t à l a page 389. On fait un essai à blanc dans l e s m ê m e s condi

t ions. Le nombre de cent imètres cubes de potasse employé pour le 

t i t rage d e s acides volatils est rappor té à l'huile grasse con tenue dans 

la prise d'essai, 

En dehors d e s huiles oxydées, il n 'existe q u e quelques corps gras , 

c o m m e l'huile de noix d e coco, de palmiste , le beur re et quelques 

huiles de poisson q u i aient un indice de R E I C I I E R T - M E I S S L plus élevé. 

D'ailleurs c e s mat iè res grasses sont r a r e m e n t ajoutées aux huiles de 

gra issage , 

3. Dans quelques cas, on peut conclure- à l a présence d 'hui les 

grasses épaissies p a r oxydation, d 'après l a viscosité du mé lange et 

de l 'huile minéra le séparée d'après la méthode S P I T Z et H O N I G * Les 

huiles grasses non soufflées ont, à l 'exception de l 'huile de ricin, 

une viscosité d 'après E N G L E R de 15, à20°(huile de coton 9—10, huile de 

colza M — 1 5 , souvent vers 13). Si, par exemple, la viscosité d 'un m é 

lange e s t 30 et celle de l 'huile minérale pure séparée de- 20,l 'élévation 

de 10 unités ne peu t être a t t r ibuée qu 'à l'addition d'huile oxydée. Il 

1 On o b t i e n t d e s d é p ô t s a n a l o g u e s a v e c les h u i l e s s p o n t a n é m e n t o x y 

d a b l e s c o m m e l ' h u i l e d e l in e t les h u i l e s d e p o i s s o n , m a i s l a p r é s e n c e d e c e s 

h u i l e s e s t g é n é r a l e m e n t fac i le à c a r a c t é r i s e r . 
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faut na ture l lement dans ce cas être certain de l 'absence d'un épa is 

sissant é t ranger , tel que le savon, la géla t ine , etc. 

La quantité d'huile oxydée contenue dans un mélange d'huiles 

est t rouvée indi rec tement par déterminat ion de l'huile minéra le 

selon S P I T Z et H Ô N I G . Un calcul d 'après l'indice de saponification n e 

donne pas géné ra l emen t une précision suffisante, carcet fe cons tan te 

oscille dans des limites trop larges . 

Le tableau LVII contient les résul ta ts d 'analyse de deux m é l a n g e s 

d'huile minérale et d'huile de colza oxydée, devant servir au g r a i s 

sage de machines mar ines . 

H.DÉGRAS 

I . T e c h n o l o g i e 

On désigne sous le n o m de dégras ou « moel lon » les graisses e m 

ployées pour nour r i r les cuirs tannés au tan ou au chrome. Ce dégras 

à l 'origine, était const i tué par les rés idus d'huiles de poisson ayant 

servi en chamoiser ie , on le prépare ma in tenan t spécialement dans 

des fabriques de dégras . On imprègne des peaux épilées et gonflées-

dans un confit de son, au moyen d'huiles de poisson on foulonne 

pendan t 2 ou 3 heures et on étend à l 'air u n t emps égal . Celte opé

ra t ion est répétée j u squ ' à ce que la peau soit complè tement sa tu rée 

d'huile et que l 'eau soit é l iminée en t i è rement . Sous l 'influence de 

l'air, l 'huile de poisson s 'oxyde par t ie l lement . 

Pour compléter la t ransformation, on soumet la peau à une dern iè re 

fermentat ion. Si le processus d 'oxydation est cont inué p e n d a n t t r ès 

long temps (méthodes anglaise et a l lemande) , on ne peut plus expri

m e r l 'huile de la peau. Pour extra i re le dégras , on lave les peaux avec 

une lessive alcaline. L 'émulsion ainsi ob tenue est t rai tée par l 'acide 

sulfurique qui sépare les mat iè res grasses ou dégras des mégissiers* 

qui con t i ennen t toujours d ' impor tan tes quant i tés d'eau, de savon et 

d ' impure tés comme des f r agment s de peau , etc. 

Dans la méthode française, les peaux i m p r é g n é e s d'huile de pois

son ne sont pas soumises aussi longtemps aux t ra i t ements p r é c é 

d e n t s : foulon, aérat ion et fe rmenta t ion . C'est pourquoi on p e u t e n c o r e 

ext ra i re des peaux une impor tan te quant i té d'huile par simple i m -
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mers ion dans l 'eau tiède. Le produit appelé « moellon » contient peu 

de cendres et peu de fibres de peau, il contient moins d'eau que le 

dégras des mégiss iers . 

Les deux sortes de dégras sont const i tuées par une émuls ion h o -

m o g è u e d'huile et d'eau. Le corps émulsif qui donne naissance au 

dégras est un acide b run , d 'aspect rés ineux, insoluble dans l'étlier de 

pétrole, soluble dans l'alcool et l 'éther éthylique. F A I I R I O X a mon t r é 

que ce corps est un mélange d'acides oxydés et de leurs anhydr ides . 

Le point de fusion de ces acides est, d 'après F E R D . J E A N , à 6 3 - 6 7 ° . 

Les modifications subies par les huiles de poissons pendant la for

mat ion du dégras consistent : dans l 'élévation de la densité (huile 

primitive 0 , 9 1 6 — 0 , 9 3 8 , dégras exempt d'eau 0 , 9 2 1 à 0 , 9 2 4 ) , de la 

teneur en oxyacides insolubles dans l 'éther de pétrole fhuile pr imi

tive 0 , 9 — 3 , 4 p. 1 0 0 , huile oxydée 1,7 à 1 9 , 4 p . 1 0 0 ) , de l'indice 

d'acide, par exemple j u squ ' à 2 8 , ainsi que dans l ' abaissement do 

l 'indice d'iode. Qual i ta t ivement ces modifications cor respondent très 

sens iblement à celles qu 'ont subies les huiles soufflées. Par suite, le 

dégras est aussi préparé artificiellement par insufflation d'air dans 

les huiles de poissons chauffées. 

D'après W A L L E N S T E I N , l ' a c t i o n spécifique du dégras, et du moellon dans 

le graissage des cuirs, consiste pr inc ipalement a faciliter la péné t r a 

tion des matières grasses en g randes quant i tés dans les peaux demi 

humides et d'une manière très uniforme dans les pores de la 

peau. 

En ou t re , les dégras et moel lons communiquen t au cuir un cer ta in 

toucher ; ils sont les mei l leurs conserva teurs du cuir pour empeignes , 

et empêchen t les différents accidents qui peuven t nui re à la qualité 

du cuir, défauts de gra i ssage , dessiccation, résinification, taches., e tc . 

I I . E x a m e n 

Un bon dégras du commerce doit contenir , d 'après W A L L E N S T E I N , 

plus de 5 p. 1 0 0 de corps émulsif et pas plus de 2 0 p. 1 0 0 d'eau ; u n 

bon moel lon doit contenir plus de 1 0 p. 1 0 0 de corps émulsif et moins 

de 2 0 p . 1 0 0 d'eau. Lors de l ' analyse , il ne faut pas oublier que, comme 

l ' indique P R O C T E R , on ne vend jamais le moel lon pur , mais toujours 

addi t ionné de suif et d 'huiles. Ces addit ions, si elles sont en faible-
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quant i tés , ne doivent donc pas être considérées comme des i m p u 

re tés . 

Par contre , on t rouve dans Le commerce de n o m b r e u x dégras ar

tificiels, p répa rés avec plus ou moins d 'habileté, mélanges d'huiles 

non usagées , d'huiles de poissons oxydées à l'air à haute t empéra tu re , 

de suif, de rés ine, de suint, d'acide oléique, d'huile minéra le , etc. 

a . T e n e u r e n e a u . — On la dé te rmine par distillation avec du xylol 

d 'après la page 10. Dans le procédé ordinaire , par séchage d a n s 

l 'étuve à 105-110°, l 'oxydation et le départ des mat ières volatiles 

peuven t dé te rminer des e r r eu r s impor tan tes . La teneur en humidi té 

oscille pour le moellon entre 15 et 25 p. 100, pour le dégras des m é -

gissiers entre 20 et 40 p. 100. 

b. T e n e u r e n g r a i s s e . Pour reconnaî t re la teneur en graisse, on' 

épuise par l 'éther de pétrole, ou sépare le dissolvant par distillaLion 

cl, après séparat ion de l 'eau et de l ' insoluble, on sèche et pèse . 

c . L i n s a p o n i l i a b l e est recherché dans la masse grasse obtenue 

en b en procédant d 'après la page 228. Si la teneur en insaponifiable 

dépasse 2 p. 100, il fautera indre une addition de mat ières é t r angè res 

insaponifiables ; leur caracLérisation s'effectue d'après la p . 372. 

d . M a t i è r e r é s i n e u s e {corps èmulsif). — On la dé te rmine d'après la 

méthode de F A H R I O X , page 402. On la dist ingue de la colophane par 

son point de fusion inférieur et pa r son insolubilité dans l 'éther de-

pétrole , de plus elle ne donne pas la réaction de M O R A W S K I . 

e . G r a i s s e s é t r a n g è r e s . — La graisse de suint, l 'acide oléique, l e 

suif peuvent être présents quand la densi té d e l à masse grasse ob t e 

nue en b est inférieure à 0,92. Celle densi té doit être de 0,945—0,955 

pour le dégras na ture l . 

En présence de g randes quanti tés de suif, le point de fusion des 

acides gras s 'élève (point de fusion des acides gras du suif >40° , des 

acides du dégras pur 18—30°). 

Le suint se dé te rmine par les alcools supér ieurs (p. 459), la colo

phane d 'après la page 340. 

f. C e n d r e s - — On les dé te rmine par combust ion avec une mèche 
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de papier (p. 220). Le moellon confient quelques cent ièmes pour 100 

de cendres , le dégras des mégiss iers jusqu 'à 3 p. 100. Les dégras fer

r u g i n e u x donnent une teinte grise au cuir, d'où la nécessité de re

chercher toujours le fer. D 'après M A S C I I K E et W A L L E N ' S T E I X , la t eneur 

en fer ne doit j amai s dépasser 0,03 p 100. 

J. LINOLEUM 

I . F a b r i c a t i o n 

Le l inoléum est formé d 'une toile de j u t e , sur laquelle on a com

pr imé une masse élastique formée d'un mélange d'huile de lin forte

m e n t oxydée, de poudre de liège, de résine de pin . de copal, etc . 

L'oxydation de l'huile de lin a lieu de différentes façons ; soit en fai

sant couler au t ravers d'une mince toile de coton de l 'huile de l in , 

cuite avec ou sans siccatif, chauffée à 40°, soit en insufflant de l ' a i rou 

de l 'oxygène dans de l 'huile chauffée préalablement , enfin éga le

ment par cuisson avec de l'acide ni t r ique (?). 

11. E x a m e n c h i m i q u e 

La teneur en cendres indique de fortes additions de mat iè res m i 

néra les ou cha rges ; la proport ion des part ies so lub lesdans l ' é the r in

dique que l'huile de lin n'a pas été complè tement oxydée. L'huile 

de lin suffisamment oxydée << solide » est presque insoluble dans 

l 'é ther. 

Au point de vue de l 'usage, on dé termine l 'action de l 'eau, 

des acides é tendus , des alcalis, des solutions savonneuses , d'huiles 

c o m m e j e pétrole et l 'essence de térébenthine . 

P I N E T T K
 1 donne les composit ions suivantes pour des masses à 

l inoléums débar rassées de fibres végéta les et du vernis : 

Humidité 3,0—3,4 p. 100 
Portion soluhle. dans l'éther 10,6—19,58 » 
Matières organiques insol. dans l'élher (liège, huile oxydée, etc). 54,16—73,63 » 
Silice 3,99—4,3 » 
Chaux et alcalis 2,04—9,07 » 
Oxyde de fer 1,79—8,86 » 
Alumine 0,6—4,94 » 

1 L U N G E - B O G K M A N N , 1 9 0 5 , 1 1 1 . 
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1 Chem. Zeitg. 1892, 2 8 1 . 

I I I . E x a m e n m é c a n i q u e 

L'essai mécanique au point de vue de la flexibilité, de la résis

t a n c e à la traction et de l 'a l longement , ainsi que de la perméabi l i té à 

l ' eau 1 est beaucoup plus impor tan t que l 'essai chimique encore 

ma l é tudié . 

Des règles bien établies n 'existent pas encore pour juger la va leur 

du l inoléum. 

K. CORPS GRAS IODÉS 

On lesobtient par p lus ieurs procédés brevetés par la firme M E R C K 

[Darmstadt) et par I ' A C T I E N G E S E I . L S C I I A F T F Ü R A N I L I X F A U R I K A T I O X (Berlin), 

et qui consistent à trai ter les huiles demi siccatives avec des quant i tés 

de chlorure d'iode, d ' iodure d 'hydrogène, e tc . , insuf f l san tespourpro-

duire une saturat ion complè te . On les emploie n o t a m m e n t c o m m e 

succédanés de l 'huile de foie de morue , dont la va leur thérapeu

tique esL due à la faible teneur en iode. 

L 'examen de ces composés doit être avant tout physiologique 

L 'examen chimique por te sur tout sur la t eneur en ha logène . Leur 

va leur croît avec la t eneur en iode. 

La dé terminat ion du chlore à côté de l'iode s'effectue d'après les 

mé thodes connues en chimie minéra le , par exemple en faisant 

passer un couran t de chlore sur le mélange pesé de chlorure et 

d ' iodure d 'argent et pesan t ensui te le chlorure d 'argent formé-

L. FACTLS 

I . P r é p a r a t i o n e t p r o p r i é t é * , 

On désigne sous le nom de factis des succédanés du caoutchouc, 

formés d'huiles grasses , en particulier d'huile de lin, de colza, de 

coton et de ricin, soit par chauffage avec du soufre (factis brun) , soit 

par l 'action du chlorure de soufre (factis blanc). Les factis blancs 

sont fa iblement jaunâtres , g r u m e l e u x , élast iques, d 'odeur l égè remen t 
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hui leuse ; les factis b run sont b run foncé, semblables au caoutchouc, 

mais plus facilement déchirables . . 

La formation du factis blanc s'effectue par addition de chlorure de 

soufre, tandis que le factis brun s 'obtient avec le soufre seul . La 

const i tut ion des produi ts d 'addition formés est supposée la sui

van t e ' : 

x — Cil — CHCI — y ) 

> Factis blanc 

x _ Cil — CHCI — y ] 

x — Cil — CH — y ] 

S S > Faclis brun 

x — CH — CH — y ] 

Les factis blancs cont iennent de 6 à 8 p. 100 de soufre et une p r o 

port ion équivalente de chlore, les b runs de 15 à 18 p . 100 et de 4—6 

p. 100 de soufre. 

Les deux sortes de factis sont complè tement saponifiables avec 

formation d'acides gras sulfurés. Le chlore des faclis blancs est mis 

en l iberté pendant la saponification, il se combine avec un a tome 

d 'hydrogène d'un groupe carbone voisin, et il se forme une nouvelle 

double l iaison. 

I I . E x n i i i e n 

La plupart des factis du commerce cont iennent , outre le soufre ou 

le chlorure de soufre, des mat iè res minérales , souvent des huiles 

minéra les et des huiles grasses non sulfurées. D'après F R A N K et M A H C -

K W A L D \ les bons faclis ne doivent pas laisser plus de 3 p . 100 de 

cendres ni contenir plus de 1 p. 100 de soufre libre et plus de 5 p . 100 

d'huile minéra le . L'aspect ex tér ieur doit ê t re g renu et non gras au 

toucher . L'essai a lien comme pour le caoutchouc . 

On dé te rmine la t eneur en soufre l ibre, huile grasse et huile miné

rale , par extract ion à l 'acétone dans l 'appareil de S O X H L E T . La m a 

tière propre du factis est comme le caoutchouc insoluble dans l 'acé

tone. Dans l 'extrait , on dé te rmine ensuite quan t i t a t ivement l'huile 

1
 R U B C H A H T Z , Mitteilungen, 1899, 28o . 

H O L D K . — Analyse des huiles. 33 
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grasse et l 'huile minérale d 'après la page 226 ; le dosage du soufre 

peu t s'effectuer d'après la méthode de C A R I U S . 

Dans la partie insoluble dans l 'acétone, on dé te rmine le soufre d'a

p r è s H E N B I Q U E S su r 1 g r a m m e de subs tance , que l'on arrose de 1 5 à 

20 cen t imè l res cubes d'acide ni t r ique à 1,4 de densi té ;',laniasse aban

donnée quelque temps à la t e m p é r a t u r e ambiante est placée ensuite 

sur un bain-marie froid, que l'on chauffe len tement , j u squ ' à p roduc

tion de la réact ion . On évapore ensui te l 'acide ni t r ique et le résidu 

est fondu l e n t e m e n t avec u n mé lange de carbonate de soude et 

de salpêtre (5 : 3). Le produi t de la fusion est traité ensuite de 

la man iè r e habituelle. 

Si à côté du soufre on doit dé te rminer aussi le chlore, on ajoute 

lors de la décomposi t ion par l'acide ni t r ique un peu de ni t ra te d 'ar

gent qni ret ient l'acide chlorhydrique mis en l iber té . 

La dé te rmina t ion des cendres s'effectue d i rec tement par combus

tion directe, conduite avec précaution. 
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a . K i a m e n d e s h u i l e s p o u r - u r i n o i r s . — D'après K R E I S S 1 , on dé

t e r m i n e : 

1. La densité; celle-ci doil ê t re inférieure à celle de l'urine,- soit 

< 1, aûn de pouvoir rempl i r le but pour lequel elle ^est^-employée 

dans ce cas, c 'est-à-dire celui de produire une fermeture s u p p o 

sant au dégagement de toute l 'odeur. 

Le point de solidification doit ê t re a u - d e s s o u s de 10° pour 

avoir un effet utile en hiver . 

3. La viscosité à l'appareil d'ErvGLER ne doiTpas ê t re au-dessous de 

de 9, à 20°. 

4. La teneur e n phénol n e doit pas ' e l re au-dessous de 10 litres par 

100 k i l o g r a m m e s . 

b. L ' h u i l e d ' i m p r é g n a t i o n , qui sert à i m p r é g n e r les t raverses des 

chemins de fer, est le plus souvent une huile lourde de goudron de 

houille, riche en créosote ; d 'après le cahier des charges des c h e 

mins de fer pruss iens , elle doit avoir les propr ié tés su ivan tes : 

A la distillation on doit recueillir au max imun 3 p . 100 j u s q u ' i 

1S0°, 10 p . 100 jusqu ' à 200», 25 p. 100 jusqu ' à 235" { thermomètre dans 

la vapeur) . Densité à 15° entre 1,04 et 1,1. A 40°, l 'huile doit res ter 

c la i re ,même après addition d'un volume égal de benzine cristallisée, 

sauf des traces de 'mat iè res insolubles. Deux gout tes de ce mélange 

1 Bericht über die Tätigkeit des Kantonalen cliemischen Laboratwiums. Base l -

S t a d t , 1904. 
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ou de l 'huile pure , versées sur du papier à flllrnr replié sur lui-même-

un grand nombre de fois, doivent ê l re complè temen t absorbées,sans-

laisser une trace appréciable de ma t i è res non d issoutes . 

Les huiles d ' imprégnat ion désignées sous le n o m de « ca rbo l i -

n e u m » sont const i tuées pr inc ipalement d'huiles lourdes de g o u 

dron de houil le , et de couleur noir ve rdâ l re , commençan t à distil ler 

au-dessus de 2 0 0 ° ; leur densi lé s'élève à 1 , 1 , l eur point d ' inf lamma-

bililâ ( P E N S K Y ) est au-dessus de 100° et leur degré de fluidité est 8-14,. 

à 20°. La t eneur en cendres s'élève à 0 , 0 7 — 0 , 0 8 p . 100 . 

L'analyse de ces deux sor tes d'huiles s'effectue d'après les m é 

thodes p récédemmen t décr i tes . 

c . E s s a i d e l a p a r a f f i n e (v. p . 283). — Par suite de la présence acci 

dentel le du soufre dans la paraffine p rovenan t du pétrole de J a v a r 

donnant des taches noires sur les candélabres d 'argent , on doit 

effectuer la recherche du soufre de la m a n i è r e su ivan te , comme cela 

se fait en Angleterre : On plonge dans la paraffine porlée à la tem

péra tu re de 167" une pièce d 'argent poli, qui noircit en p résence 

du soufre. 

d . D é t e r m i n a t i o n d e l ' a s p h a l t e (v. p . 240). —Les solutions dans l a 

benzine pendan t le repos de la nui t doivent res ter dans les l imites 

de t e m p é r a t u r e 15 à 25°. 

e . D a n s l a d é t e r m i n a t i o n d u p o i n t d ' i n f l a i i m i a k i l i t é en creuset ou

ver t (v. p.192), on utilisera le t he rmomèt re de PENSKYenlc plongeant 

de maniè re que le milieu du réservoir à mercure soit au mil ieu de 

la couche d'huile. Dans les résul tais de point d'inflammabilité, il faut 

toujours indiquer si la correction relat ive à la port ion extér ieure du 

t he rmomè t r e a été faite. Dans l 'examen des huiles aut res que celles 

qui doivent servir comme huiles pour wagons dans les chemins de fer 

p russ iens , le creuset doit avoir 4 cent imètres de hau t et 4 cent imè

t res de la rge et p longer dans le sable jusqu 'au niveau de l 'huile. 

f. D é t e r m i n a t i o n d e l u q u a n t i t é v a p o r i s é e (v. p . 1 8 0 ) . — L. E G F . R r e 

commande d 'employer à cel effet, au lieu du lourd creuset de laiton 

de P E N S K Y , un creuset plus léger en porcelaine, de m ê m e s dimen

sions, sans glaçure jusqu 'au niveau de l 'huile. La pesée serait ainsi 

plus exacte et le gr impage de l'huile évi té . 
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g . D é t e r m i n a t i o n d e l a v i s c o s i t é d a n s l ' a p p a r e i l d ' E n g l e r ( p . 1 2 6 ) . — 

L e brû leur circulaire pour chauffer le bain d'huile doit au moins 

avoir 1 0 cent imètres de large. Pour les essais à hau te t empéra tu re , 

le bain d'huile sera r e m u é au moyen d'un agi ta teur en ve r r e ou en 

mé ta l de m a n i è r e que la t empéra tu re soit un i 

fo rmémen t répar t ie m ê m e au voisinage du tube 

d 'écoulement . L 'erreur men t ionnée par W I S C I I L N 

es t alors très d iminuée . Pour le bain d'huile, on 

emploie une huile pas trop épaisse, l 'huile de 

colza convient bien. 

h . L e d o s a g e d e l ' insaponi l iabledansles huiles 

e t les aut res mat iè res grasses par agitation avec 

de l 'élher élhylique ou de l 'é ther de pétrole est 

souven t effectué dans l 'entonnoir k séparation 

sous sa forme primit ive et les au t res appareils 

dest inés au même usage ne sont que peu e m 

ployés, dans l 'analyse des mat ières grasses . 

Comme la séparat ion complète de l ' insaponi-

fiable d'avec la lessive savonneuse exige p lu- p; 

sieurs agitat ions successives avec de l 'éther, 

on doit, pour obtenir la solution é thérée , faire 

écoule r p lus ieurs fois de l ' en tonnoir la solution 

s avonneuse et rempl i r de nouveau l 'entonnoir, t ravail qui est ce r 

t a i nemen t fort ennuyeux . Pour éviter cet inconvénient , W I T T E I . S et 

W É I A V A R T ' ont adapté à la moitié de la h a u t e u r de l ' a p p a r e i l 2 r e 

p r é sen t é par la figure 1 3 2 un ajutage la téral avec robinet de 

ve r re c. La solution savonneuse est é tendue avec de l 'eau distillée 

de façon que le niveau du liquide se touve à 2 — 4 mil l imètres 

au -dessous de h, après quoi on verse par « la quant i té convenable 

d 'é ther élhylique ou d 'éther de pétrole et on agite après repos , 

on peut alors écouler par c p resque toute la solution é thérée et 

a jouter de nouveau de l 'éther par a, agi ter etc.] 

132. — Appareil de 
Wittels et Welwart 
pour le dosage de l'in -
saponifiable dans les 
matières grasses. 

1 C o n s t r u i t p a r P a u l H A A C K à V i e n n e ( A u t r i c h e ) . 
2 Ckem. Zeit., 1908, p . 9 4 1 . 
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1. Sous sf dénomîrïalîort dè ba lance de contrôle Perplex1, la S O 

C I É T É F U N K Ê e tCie , de Berlin, l ivre au commerce un appareil basé sur 

des principes connus , lequel p e r m e t un- d o s a g e t r è s - r a p i d e e t t r è s 

e x a c t d e r * e â n d a n s Iè bctirrre' et d 'aut res mat iè res grasses . De n o m 

breuses expériences ont mon t ré que 1, dans la plupart des cas, c'est à 

peine si l 'on t rouve quelques dixièmes p . 1 0 0 de différence avec la 

méthode analyt ique pondéra le . Après que la balance, qui est r e p r é 

senté par les figures 1 3 3 et 1 3 1 , a été mon tée , on place sur le pla

teau le petit gobelet dans lequel doit avoir lieu la fusion du b e u r r e 

et on suspend uri poids de 1 0 g r a m m e s au deux ième crochet du bras, 

de levier . Si ma in tenan t on déplace le levier de gauche vers la 

Fig. 133. ~" Fig. 134, 
Appareil de Funke et Cie pour le dosage de l'eau dans le beurre. 

droi te , l ' index doit arr iver sur le trait moyen ou principal de 

l 'échelle. A l'aide de la vis de rég lage , qui se trouve sur le côté 

d r o i t du fléau, on fait disparaître les quelques différences qui p e u 

ven t exister. Cela fait, on pèse la quant i té de substance co r r e spon

dante au poids, niais on n 'enlève pas le poids a u p a r a v a n t . Si main

t enan t on saisit le petit vase de fusion avec la pince et si on chauffe 

le beur re en agi tant cont inuel lement le vase au-dessus de la flamme 

(flg. 1 3 4 ) , le beur re entre d 'abord en fusion et l 'eau commence en

sui te à se dégager . Pendant le chauffage, on en tend un peti t bruit de 

g r incement et il se forme en m ê m e temps h la surface de la mat ière 

grasse , tant qu'il s 'évapore de l 'eau, d'assez grosses bulles de va

peur . Lorsque le bruit de g r incement a cessé, la surface se couvre 

d'une très fine écume et la caséine précipitée sur le fond du vase 

1 Chemiker Zeitung, XXXII, 1176, (1908) . 
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commence à se colorer en b r a n . Maintenant , on laisse le vase se re

froidir pendan t environ trois quar t s de m i n u t e , on le r epor t e sur le 

plateau et, pour dé te rminer l 'eau é v a p o r é e , on por te l e g-raiid 

cavalier sur le Irait d u fléau indiquant les quant i tés centésimales 

ent ières et l e peti t su r le trait cor respondant au dixième p . 100. 

Lorsqu 'on a t rouvé la posit ion des cavaliers- à laquelle l ' index 

du levier correspond sur le trait moyen de l 'échelle, l 'analyse est 

t e rminée , et il ne reste plus qu 'à lire sur l 'échelle la t eneu r en eau 

du beurre soumis à l 'essai]-
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C o r r e c t i o n t h e r m o m é t r i q u e 

eoncernant la portion de la colonne mercurietle non immergée du thermomètre (') 

t e s valeurs des corrections de la table sont utilisables pour les instruments en 
verre d'Jéna ou verre de W K B E R - F R I E D H I C H . 

n représente la longueur de la tige non immergée portant des degrés thermomé-
triques. 

t — t", la différence entre la température lue t et la température de l'air extérieur. 
Cette dernière se détermine au moyen d'un second thermomètre protégé contre le 

rayonnement de la source de chaleur et dont le réservoir se trouve éloigné latéra
lement de 10 centimètres du thermomètre principal. 

Les valeurs trouvées dan8 la table doivent être ajoutées à la valeur lue sur le 
thermomètre principal. 

TABLEAU LVIII 

Thermomètre inclus (0 — 360"). — Longueur du degré 0,9 -- 1,1 mm. 

t — f = 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 = t— V> 

n = 10 0 0 0,05 0,05 0,05 0,05 0,1 0,1 0,1 0,15 0,15 0,15 0,2 0,2 0,2 0,2 10=n 
20 o,1 0,1 0,15 0,2 0,25 0,25 0,25 0,3 0,3 0,3 0,35 0,4 0,45 0,5 0,5 0,55 20 
30 0,25 0,3 0,3 0,3a 0,4 0,4 0,45 0,5 0,5 0,55 0,6 0,65 0,75 0,8 0,8 0,85 30 
40 0,3 0,35 0,4 0,5 0,55 0,6 0,65 0,65 0,7 0,75 0,85 0,9 1,0 1,1 1,1 1,2 40 
50 0,4 0,45 0,5 0,6 0,7 0.8 0,85 0,9 0,9 1,0 1,0 1,2 1,3 1,4 1,4 1,5 50 
60 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0 1,1 1,1 1,1 1,2 1,3 1,5 1,6 1,7 1,8 1,9 60 
70 0,05 0,75 0,85 1,0 1,1 1,2 1,3 1,3 1,4 1,4 1,6 1," 1,8 2,0 2,1 2,2 70 
80 0,75 0,85 1,0 1,1 1,3 1,* 1,5 1,5 1,6 1,7 1,8 2,0 *,1 2,3 2,4 2,5 80 
90 0,85 1,0 1,1 1,3 1,4 1,6 1,7 1,8 1,9 1,9 2,1 2,2 2,4 2,6 2,7 2,9 90 

100 1,0 1,1 1,3 1,5 1,6 1,8 2,0 2,0 2,1 2,2 2,4 2,5 2,7 2,9 3,1 3,2 100 
110 1,7 1,9 2,0 2,2 2,3 2,3 2,4 2,6 2,8 3,0 3,2 3,4 3,6 110 
120 1,9 2,1 2,3 2,4 2,5 2,5 2,7 2,9 3,1 3,4 3,6 3,8 4,0 120 
130 2,3 2,5 2,7 2.7 2,8 2,9 3,2 3,4 3,7 3,9 4,1 4,3 130 
140 2,5 2,7 2,9 3,0 3,0 3,2 3,5 3,7 4,0 4,2 4,5 4,7 140 
150 3,2 3,3 3,5 3,8 4,1 4,3 4,6 4,8 5,1 150 
160 3,3 3,6 3,8 4,1 4,3 4,6 4,9 5,2 5,4 160 
170 3,8 4,1 4,4 4,7 5,0 5,3 5,5 5,8 170 
180 •4,1 4,4 5,0 5,3 5,6 5,9 6,2 180 
190 5,3 5,7 6,0 6,3 6,6 190 
200 5,7 6,0 6,3 6,7 7,0 200 
210 6,3 6,7 7,0 7,4 210 
220 6,6 7,0 7,4 7,8 220 -

( L ) D'après des expériences directes de R I M B A C H , Zeitschr. f Instrumentenkundet 

X, 1 5 3 (1890); 
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THERMOMÈTRO à l ige (0-360°). — L O N GUEUR DU DEGRÉ 1-1,6 M M . 

l —l° — 7 0 8 0 90 1 0 0 1 1 0 1 2 0 1 3 0 1 4 0 1 5 0 1 6 0 1 7 0 1 8 0 1 9 0 2 0 0 2 1 0 2 2 0 — t — T° 

n — 1 0 0 0,05 0,05 0,05 0,1 0,1 0,1 0,15 0,2 0,2 0,2 0,25 0,3 0,35 0,35 0,4 10—n 

2 0 0,15 0,15 0,2 0,2 0,25 0,3 0,3 0,4 0,45 0,45 0,5 0,55 0,55 0,6 0,65 0,65 2 0 
3 0 0,25 0,3 0,35 0,4 0,45 0,5 0,55 0,6 0,65 0,7 0,75 0,8 0,85 0,9 0,95 0,95 3 0 
4 0 0,35 0,4 0,5 0,55 0,6 0 ,7 0,75 0,8 0,9 0,95 1,0 1,0 1,1 1,2 1 ,2 1,3 4 0 
5 0 0,45 0,55 0,6 0,7 0,8 0,9 0,95 1,0 1,1 1,2 1,2 1,3 1,4 1,4 1 ,5 1,6 50 
6 0 0,55 0,65 0,75 0,9 1,0 1,1 1 ,2 1,2 1.3 1,4 1,5 1,6 1,7 1,7 1,8 1,9 6 0 
7 0 0,7 0,8 0,9 1 ,1 1,2 1,3 1 ,4 1,5 1,6 1,7 1,8 1,9 1,9 2,0 2,1 2,2 7 0 
8 0 0,8 0,9 1,0 1,2 1,4 1,5 1,6 1 ,7 1,8 1 ,9 2,0 2,1 2,2 2,3 2,4 2,5 8 0 
9 0 0.9 1,2 1,4 1,6 1,7 1 ,9 2,0 2,1 2,2 2,3 2,4 2,5 2,6 2,8 2,9 9 0 

1 0 0 1 ,0 1,2 1,3 1,6 1,8 2,0 
2,2 

2,1 2,2 2,3 2,4 2,6 2,7 2,8 2,9 3,1 3,2 1 0 0 
1 1 0 1,8 2,0 

2,0 
2,2 2,3 2,4 2,5 2,7 2,8 3,0 3,1 3,3 3,4 3,6 1 1 0 

1 2 0 2,0 2,2 2,4 2,6 2,7 2,8 2,9 3,1 3,3 3,4 3,6 3 ,7 3,9 1 2 0 
1 3 0 2,4 2,7 2,8 2,9 3,0 3,2 3,4 3,6 3,7 3,9 4,1 4,3 1 3 0 
1 4 0 2,7 2,9 3,1 3,2 3,3 3,5 3,7 3,9 4,0 4,2 4,4 4,6 1 4 0 
1 5 0 3,5 3 ,7 4,0 4,1 4,3 4,6 4,8 5,0 1 5 0 
1 6 0 3.7 4,0 4,2 4,5 4,7 4,9 5,1 5,4 1 6 0 
1 7 0 4,0 4,3 4,5 4,8 5,0 5,2 5,5 5,8 1 7 0 
1 8 0 4,3 4,5 4,8 5,1 5,3 5,6 5,9 6,1 1 8 0 
1 9 0 5,4 5,6 5,9 6,2 6,5 1 9 0 
2 0 0 5,7 6,0 6,3 6,6 6,9 2 0 0 
2 1 0 6,3 6,7 7,0 7,3 2 1 0 
2 2 0 6,7 7,0 1,* 7 ,7 2 2 0 

THERMOMÈTRES DITS NORMAUX (0-100°), DIVISÉS EN ' / I O 0 ' — LONGUEUR DU DEGRÉ 4 M M . ENVIRON. 

t — t" = 3 0 35 4 0 45 5 0 5 5 60 6 5 7 0 7 5 8 0 85 = t — T° 

n = 1 0 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,1 0,1 0,1 0,1 1 0 = N 
2 0 0,1 0,1 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,2 0,2 0,2 0,2 0,25 2 0 
3 0 0,2 0,2 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25 0,3 0,3 0,35 0,35 0,35 3 0 
4 0 0,3 0,2 0,3 0,35 0,35 0,35 0,4 0,4 0,45 0,45 0,5 0,5 4 0 
5 0 0,35 0,3 0,4 0,4 0,45 0,45 0,5 0,5 0,55 0,55 0,6 0,65 50 
6 0 0,45 0,5 0,5 0,55 0,55 0,55 0,6 0,65 0,65 0,75 0,75 0,8 6 0 
7 0 0,65 0,7 0,7 0,75 0,85 0,85 0,9 7 0 
8 0 0,75 0,8 0,85 0,95 1,0 1,1 8 0 
9 0 0,9 1,0 1,1 1,1 1,2 9 0 

1 0 0 1,1 1,2 1 ,3 1,3 1 0 0 

CORRECTION THERMOMÉTRIQUE 

concernant la température plus basse de la portion de la colonne mercurielle 

non immergée 
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Cours d e c h i m i e . 

Cours rie chimie a l'usage des candidats aux Ecoles nationales des Arts et Métiers, 

par Loi;is SF.RRES, ancien élève de l'Ecole polytechnique, professeur de chimie à 

l'école municipale Jean-Baptiste Say. 1 volume petit in-8°, contenant 123 figures dans 

le texte, cartonné 2 fr. oQ 

Cours d e p h y s i q u e . 

Cours de physique à l'usage des candidats aux Ecoles nationales d'Arts et Métiers, 

par Louis SKHHKS, ancien élève de l'Kcole polytechnique, professeur à l'Ecole munici

pale Jean-Baptiste Say. 1 volume petit iu-8°, contenant 281 figures dans le texte, 

cartonné i 3 fr. 

C h i m i e a p p l i q u é e à l ' i n d u s t r i e . 

Traité de chimie appliquée à l'industrie, par ADOLPHE RENARD, docteur ès sciences, 

professeur de chimie appliquée à l'Ecole supérieure des sciences de Rouen. 1 volume 

grand in-8°, avec 223 figures dans le texte 20 fr. 

C h i m i e m é d i c a l e e t p h a r m a c e u t i q u e . 

Traité de chimie minérale, médicale et pharmaceutique, par le Dr R. HCRUET, pro

fesseur de chimie et dp toxicologie à l'Ecole de médecine et de pharmacie de Cler-

mout-Ferraml, pharmacien en chef des hospices, inspecteur des pharmacies, ex-interne 

lauréat des hôpitaux de Paris. 2e édition. 1 volume grand in-8° de plus de 1 000 pages, 

avec 427 figures dans le texte i5 fr. 

Cours é l é m e n t a i r e d e c h i m i e . 

Cours élémentaire de chimie professé à la Faculté des sciences de Paris pour les 

candidats au Certificat d'éludés physiques, chimiques et naturelles (P. C. N). par 

A. JOANNI3. 3° édition, 1 volume in-8Q, avec figures dans le texte, relié . . . 10 fr. 

On vend séparément : 

Première partie : Généralités, mécanique chimique, métalloïdes 3 fr. 50 

Deuxième partie : Métaux 1 fr. 50 

Troisième partie : Chimie organique 3 fr. 50 

Quatrième partie : Chimie analytique 1 fr. 50 

C h i m i e o r g a n i q u e . 

Traité élémentaire d e chimie organique, par A. BF.RNTHSEN, d i r e c t e u r scientifique 

de la société liadische anilin und soda fabrick, ancien professeur à l'université de 

Heidelberg, t r a d u i t sur la 6e édition allemande par M. CHOFFRL (introduction et série 

aromatique) et K. SUAIS (série grasse), chimistes au laboratoire de recherches de 

l'usine Poirrier. 1 volume in-8°. Relié 13 fr. 

P h y s i c o - c h i m i e . 

Traité élémentaire de physico-chimie ou lois générales et théories nouvelles des 

actions chimiques, à l'usage des chimistes, des biologistes et des élèves des grandes 

écoles, par KMM. POZZI-KHCOT, chef du service des recherches de chimie pure à l'Ins

titut scientifique et industriel de Mal/eville-ftancy, avec préface de Eue JACQCKMIN, 

directeur honoraire de l'Ecole supérieure de Pharmacie de Nancy. 1 volume grand 

in-8°. Relié 20 fr. 

M e s u r e s P h y s i c o - c h i m i q u e s . 

Manuel pratique des mesures physico-chimiques. Calculs, mesure des longueurs, 

p e s é e s , m e s u r e e t réglage d e la température, thermostatique, travail d u verre , 

m e s u r e d e s pressions, volume, densité, dilatation par la chaleur, points d'ébullition, 

tensions de vapeurs, points critiques, mesures calorimétriques, mesures optiques, frot

t e m e n t interne, tension superficielle ; diffusion, solubilités, détermination des poids 

moléculaires dans les solutions, mesures électriques, généralités, technique, force 

électromotrice, conductibilité des électrolytes, constances diélectriques, quantité 

d'électFÏcité, voltamètre à poids, mesure électrique des températures, dynamique chi

m i q u e - Emploi des méthodes physico-chimiques pour les questions chimiques, etc., 
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ar W. OSTWALD, directeur et R. LUTHER, sons-directeur de l'Institut de Chimie 
hysique de l'Université de Leipzig, traduit sur la deuxième édition allemande par 

AD. JOUVE, ingénieur, ancien préparateur de chimie à l'Ecole polvtechnique, i volume 
grand in-8° contenant 319 figures dans le texte. Relié 20 fr. 

L o i s g é n é r a l e s d e la C h i m i e . 

Lois générales de la Chimie. Lois ch imiquGs des masses, lois chimiques de l'énergie, 
lois chimiques relatives aux réactions réversibles, résistances passives dans les trans
formations chimiques et procédés pour les surmonter ; introduction du cours de 
chimie générale professé a l'Ecole nationale dea mines, par G. CHKS.NEAU, ingénieur en 
chef des mines. 1 volume grand in-8° avec figures dans le texte 7 fr. 50 

É l e c t r o - C h i m i e . 

Traité théorique et pratique d'élcctro-chimie. Constantes chimiques, mécaniques et 
électriques. Systèmes électrolytiques. Lois générales de l'électrolyse. Théorie de 
l'électrolyse. Traitement électrolytique des composés chimiques. Electroljse appliquée 
à la chimie organique. Réaction chimique de L'étincelle et de l'effluve électriques, par 
ADOLPHE MINET, directeur fin journal VElectro-Chimie, i volume iii-S°, contenant 
206 figures dans le texte. Relié 18 fr. 

I n d u s t r i e s é l e c t r o - c h i m i q u e s . 

Les industries électro-chimiques. Traité pratique de la fabrication électro-chimique 
des métalloïdes et de leurs composés, du chlore, des alcalis et des composés du chlore, 
de l'ozone, de l'acide nitrique, des métaux alcalins et alcalino-terrcux, des métaux 
usuels, du cuivre et du nickel électrolytiques, des métaux rares ou destinés à des 
usages spéciaux, des composés organiques, par J. ESCAIID, ingénieur civil, ancien élève 
du Laboratoire éentral de la société internationale des électriciens. 1 volume grand 
in-8°, avec 332 figures dans le texte. Relié 25 fr. 

M a n u e l d u c h i m i s t e m é t a l l u r g i s t e . 

Manuel de laboratoire pour le chimiste métallurgiste de l'industrie du fer. Minerais, 
fer et acier, scories, fondants basiques, fondants acides et produits réfraclaires, char
bons et cokes, gaz. par MAX ORTHVY, traduit de l'allemand par AD . JOUVE, Ingénieur 
conseil, ancieii préparateur de chimie à l'Ecole polytechnique. 1 volume in-8° avec 
figures dans le teste 3 fr. 50 

M a n u e l d u c h i m i s t e m é t a l l u r g i s t e . 

Manuel du chimiste métallurgiste pour l'industrie des métaux autres que le fer, par 
H. NISSENSOÏT, ingénieur, et W. POHL, Docteur ès sciences, traduit de l'allemand par 
AD. JOUVE, ingénieur-conseil. 1 volume in-8° 5 fr. 

G u i d e d u c h i m i s t e m é t a l l u r g i s t e e t d e l ' e s s a y e u r . 

Guide pratique du chimiste métallurgiste et de l'essayeur. Prélèvement et prépa
ration des échantillons, opérations chimiques du laboratoire d'analyses métallur
giques, aiialyse et essai des combustibles, analyse des gaz, analyse et essai des maté
riaux réfractaires, analyse des eaux industrielles, analyse des minerais et des métaux, 
alliages, laitiers, scories, produits métallurgiques divers, etc., par L. CAMPRRDON, 
chimiste métallurgiste, essayeur de commerce et fondateur du Laboratoire d'analyses 
métallurgiques et industrielles de Saint-Nazaire, précédé d'une préface de M. P. MAHLER, 
ingénieur civil des mines. Ouvrage honoré d'un prix de la Société d'Encouragement 
pour l'Industrie nationale. 2 e édition, revue, corrigée et augmentée avec la collabora
tion de C. CAMPRKDON, chimiste essayeur du commerce, i volume grand iu-8°, avec 
de nombreuses figures dans le texte. Relié 30 fr. 

A n a l y s e s d e s m a t é r i a u x d ' a c i é r i e s e t d e s a l l i a g e s . 

Analyses des matériaux d'aciéries, analyse de l'acier, analyse des fontes, analyse 
des alliages métallurgiques, an ait se s rapides au fourneau, analyse des minerais, 
analyse des matériaux réfraclaires, analyse des lailiers et scories, analyse des com
bustibles, analyse des eaux de générateurs, incrustations, etc. Analyse microscopique 
rie l'acier. Pyrnmétrie, calo rimé trie, données numéri ques, par H ARRY KHKAKLKY et 
FHÉD. IBBOTBON, traduit de l'anglais et augmenté, par E. BAZIN, ingénieur chimiste 
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métallurgiste, préfaça de G. À R T H . professeur de chimie industrielle, directeur de 

l'Institut chimique do la Faculté des sciences de Nancy. 1 volume grand in-8°, con

tenant 102 figures dans le texte, suivi d'un appendice*. Relié 25 fr. 

A n a l y s B d e s l a b o r a t o i r e s d ' a c i é r i e s T h o m a s . 

Méthodes d'analyses des laboratoires d'aciéries Thomas. Échantillonnage. Prépa

ration. Dosages. Calculs à l'usage du personnel des chimistes et des manipulateurs, 

par A L B E R T VVEnjGEMUs, chef de laboratoire aux établissements de Neuves-Maisons. 

i volume in-18. contenant 19 figures dans le texte. Relié 4 fr. 

D o c i m a s i e . 

Docimasie. Traité d'analyse des substances minérales, par RIVOT, ingénieur en chef 

des mines, professeur de docimasie à l'Ecole des mines de Paris. 2e édition. 5 volumes 

grand iu-8° 50 fr. 

A n a l y s e c h i m i q u e m i n é r a l e q u a n t i t a t i v e . 

Précis d'analyse chimique quantitative des substances minérales, généralités, analyse 

vobimétrique, anal j se des .gaz, analyse pai* electrolyse, analyse pondérale en oxemples, 

applications et méthodes d'analyses spéciales, calcul des analyses, contrôle des poids 

et des appareils de mesure, tables pour le calcul des analvses pondérales, tables des 

principaux exemples mentionnés, des méthodes do dosage, de séparation etc. par le 

I ) R C A R L F R K I D H F . I M , professeur de chimie minérale, analytique et industrielle à l'Uni

versité de Berne. Traduit d'après la Б" édition allemande par le Dr L. G A U T I E H . 

1 volume in-8e, contenant 42 figures dans le texte. Relié 18 fr. 

M a n u e l d'an-alyse c h i m i q u e . 

Mannel d'analyse chimique appliquée à l'essai des combustibles, minerais, métaux, 

alliages, sels ̂ pt autres produits industriels minéraux, par Eoc P K O S T , docteur 

ès sciences, chargé de cours à l'Université de Liège, i vplumc in-8°, avec 45 figures 

dansle texte. Relié 12 fr. 50 

A n a l y s e c h i m i q u e m i n é r a l e . 

Analyse chimique minérale qualitative et quantitative. Choix des méthodes par 

Ëtia. P R O S T , docteur ès sciences, chargé de cours, à l'Université de Liège. 1 volume 

in-8° avec figures dans le texte. Relié 12 fr. 50 

A n a l y s e c h i m i q u e . 

Traité d'analyse chimique des suhstances commerciales, minérales et organiques. 

Analyse qualitative, analyse quantitative. Métalloïdes, métaux, substances organiques, 

matières tannantes, terres arables, engrais, substances alimentaires, boissons fer-

mentées, matières colorantes naturelles, matières diverses, par R. J A G N A U X . 2b édition. 

1 volume grand in-S° avec figures dans le texte. Relié 2n fr. 

D i c t i o n n a i r e d ' a n a l y s e . 

Dictionnaire d'analyse des substances organiques, industrielles et commerciales, 

par A D O L P H E R K N À R U , docteur ès sciences, professeur de chimie à l'Ecole supérieure 

des sciences de Rouen. 1 volume in-8° avec figures dans lo texte. Relié . . . 10 fr. 

O r g a n i s a t i o n e t o u t i l l a g e d u l a b o r a t o i r e d 'essa i s . 

Le laboratoire d'essais mécaniques, physiques, chimiques et de machines du conser-

' vatoire national des Arts et Métiers, son organisation, son outillage, par A. P É H O T , 

directeur du Laboratoire. 1 brochure in-8° 1 fr. 50 

Mémoire N° i du Bulletin des Laboratoires d'essais. 

M é t h o d e s d e t r a v a i l p o u r l e l a b o r a t o i r e . 

Méthodes de travail pour les laboratoires de chimie organique, par le Dr L A S S A R 

COHN, professeur de chimie à l'université de Kœnigsberg, traduit de l'allemand par 

E. A C K E R M A B N , ingénieur civil des mines, 1 volume in-12 avec figures daus le texte 
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I n d u s t r i e d e s c y a n u r e s . 

L ' i n d u s t r i e d e s c y a n u r e s , é t u d e t h é o r i q u e e t i n d u s t r i e l l e . G é n é r a l i t é s . E t u d e p h y s i q u e « t c h i m i q u e d u c y a n o g è n e e t d e s e s d é r i v é s . C a r a c t è r e s a n a l y t i q u e s . D o n n é e s t h e r m o - c h i m i q u e s s u r l e s c o m p o s é s e v a n é s . E t u d e c o m m e r c i a l e e t i n d u s t r i e l l e . F a b r i c a t i o n d ç s c y a n u r e s , d e s F E R I - o c y a n u r e s , d e s f e r r i c y a n u r e s , d e s s u l f o e y a u u r e s , d u b l e u • d e P r u s s e . A p p l i c a t i o n s d e s c o m p o s é s c y a n é s . R e n s e i g n e m e n t s p h y s i q u e s o u c h i m i q u e s s u r l e s c o m p o s é » c y a n é s , p a r R . RUBINK, i n g é n i e u r c h i m i s t e d i p l ô m é d e FRCOIP d e p h v s i q u c e t d e c h i m i e d e P a r i s , e t M . LA.NGLF.PI, i n g é n i e u r c h i m i s t e , l a u r é a t d u C o n s e r v a t o i r e n a t i o n a l d e s A r t s e t M é t i e r s . 1 v o l u m e g r a n d j n - 8 " a v e c f i g u r e s d a i ^ l e t e x t e i 5 l ' r . 
I n d u s t r i e s d u z i n c e t d e l ' a c i d e s u l f u r i q u e . 

M a n u e l d e c h i m i e a n a l y t i q u e a p p l i q u é e a u x i n d u s t r i e s d u z i n c e t d e l ' a c i d e s u l f u -r i q u e . p a r E c o . PRUST, c h e f d e s t r a v a u x e t r é p é t i t e u r d u c o u r s d e c h i m i e a n a l y t i q u e à l ' U n i v e r s i t é d e L i è g e , e t V . HÀSSREIDTEB, c h i m i s t e - i n d u s t r i e l . 1 v o l u m e g r a n d i n - 8 ° , a v e c f i g u r e s d a n s l e t e x t e 7 f r . 5 0 
E s s a i s d e s m i n e r a i s . 

E s s a i s d e s m i n e r a i s p a r l a v o i e s è c h e . A n t i m o i n e , a r g e n t , b i s m u t h , c u i v r e , é t a i n , f e r , m e r c u r e , n i c k e l , c o b a l t , o r , p l a t i n e , p l o m b , r i n c , p a r L . CAMPRBDÛN, c h i m i s L c ï m é t a l l u r g i s t e , e s s a y e u r d e c o m m e r c e . 1 v o l u m e i n - 1 8 . . . . . . . . . . . . 3 l r . 
E s s a i s d e m i n e r a i s do fer. 

D e s f r a u d e s d a n s l e s e s s a i s c o n t r a d i c t o i r e s d e m i n e r a i s d e f e r , p a r J. THOYOT. U n e b r o c h u r e i n - S * , , i f r . 
D o s a g e d u s o u f r e . 

D o s a g e d u s o u f r e d a n s l e s p r o d u i t s d e l a s i d é r u r g i e , p a r L . CAMPRFDON, c h i m i s l c m é t a l l u r g i s t e , t v o l u m e g r a n d i n - 8 ° 7 f r . 5 0 
E s s a i s au c h a l u m e a u . 

I n s t r u c t i o n s p r a t i q u e s c o n c e r n a n t l a c o n d u i t e d e s e s s a i s q u a l i t a t i f s e t q u a n t i t a t i f s a u c h a l u m e a u à l ' u s a g e d e s p r o s p e c t e u r s , m i n e u r s , e s s a y e u r s , e t c . . p a r E. L. KLETCHEII, t r a d u i t e s e t i n t e r p r é t é e s a v e c l ' a u t o r i s a t i o n d e l ' a u t e u r , p a r E . MORIMEAU, i n g é n i e u r c i v i l d e s m i n e s , i v o l u m e i n - 1 2 , r e l i é 6 f r . 
E a u x m i n é r a l e s d e la F r a n c e . 

L e s e a u x m i n é r a l e s d e l a F r a n c e . E t u d e s c h i m i q u e s e t g é o l o g i q u e s e n t r e p r i s e s c o n f o r m é m e n t a u v œ u é m i s p a r l ' A c a d é m i e d e m é d e c i n e , s o u s l e s a u s p i c e s d u C o m i t é c o n s u l t a t i f d ' h y g i è n e p u b l i q u e d e F r a n c e , p a r E . JACQITOT, i n s p e c t e u r g é n é r a l d e s m i n e s , m e m b r e d u C o m i t é d ' h y g i è n e , e t WH.LM, p r o f e s s e u r d e c h i m i e à l a F a c u l t é d ^ s s c i e n c e s d e L i l l e . i v o l u m e g r a n d i n - 8 D , a v e c 2 1 f i g u r e s d a n s l e t e x t e e t u n e c a r t e 2 0 f r . 
C o m b u s t i o n s s p o n t a n é e s . 

E t u d e s c i e n t i f i q u e e t j u r i d i q u e s u r l e s c o m b u s t i o n s s p o n t a n é e s r é e l l e s o u s u p p o s é e s , s p é c i a l e m e n t a u c o u r s d e t r a n s p o r t s p a r c h e m i n s d e f e r o u m a r i t i m e s , p a r E . TABARIÈS 
GRANDSAIGNES, m e m b r e d e l a S o c i é t é c h i m i q u e d e P a r i s e t d e l a S o c i é t é g é o l o g i q u e d e F r a n c e , a v o c a t , s o u s - c h e f d u c o n t e n t i e u x à l a C o m p a g n i e d e s c h e m i n s d e f e r d ^ l ' O u e s t . 1 v o l u m e g r a n d i n - 8 ° « 7 f r . 5 0 

M a n i p u l a t i o n s c h i m i q u e s . 

M a n i p u l a t i o n s c h i m i q u e s q u a l i t a t i v e s e t q u a n t i t a t i v e s p r é p a r a t o i r e s à P é t u d e s y s t é m a t i q u e d e l ' a n a l y s e , 4 8 é d i t i o n , p a r L . L D E KGNNINCK, i n g é n i e u r h o n o r a i r e d e s m i n e s , p r o f e s s e u r à l ' U n i v e r s i t é d e L i è g e . 1 v o l u m e i n - 1 2 , a v e c 2 5 f i g u r e s d a n s l e t e x t e . C a r t o n n é 2 f r . 5 0 
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lVlatières c o l o r a n t e s a r t i f i c i e l l e s . 

Tr ni té pratique des matières colorantes artificielles dérivées du goudron de hoitil I ̂  -
par A.-M. VILLON, ingénieur chimiste. 1* volume grand in-B°, avec figures dans le • 
texte - . . 20 Cr. 

T r a i t é d e l a T e i n t u r e e t d e l ' I m p r e s s i o n . 

Traité de la teinture et de l'impression $cs matières colorantes artificielles, pai-
J . DÉPIERRE. 5 volumes in-8°, lelics. 190 fr. 

Première partie : Les couleurs d'aniline. 1 volume grand iu-R°. contenant* 
221 échantillons et 12 tableaux, dont 6 avec indication en couleur des réactions carac
téristiques. Relié 40 fr. 

Deuxième partie : L'alizarine artificielle et ses dérivés. 1 volume grand in-8p
 c o n 

tenant 181 échantillons, tant imprimés que teinta sur coton jute, etc., 1 $ planches-
hors texte et 108 figures, relié. Ne ne vend plus séparément 

Troisième partie: Le noir d'aniline, l'indigo naturel, l'indigo- artificiel, impression-
sur laine. 1 volume grand in-8° contenant 176 échantillons, lu planches hors texte, 
51 figures et i carte. Relié 35 fr. 

Quatrième partie : Couleurs axoïques- fixées directement sur la fibre, couleurs 
azophores, etc., leurs applications sur les diverses fibres, genres divers dérivés de ce» 
applications, nouvelles matières colorantes artilicielles rouges. 1 volume grand in-8° 
contenant 21)0 échantillons tant imprimés crue teints, sur coton, laine, jute, soie, etc., 
3 planches hors texte. Relié . . . - 3J fr. 

Cinquième partie : Nouvelles matières colorantes artificielles, oranges, jaunes,, 
bleues, vertes, violettes, noires, etc. Nouveaux procédés de rouge turc, noir d'aniline,, 
indigo artificiel, viscose, opaline, gaufrés, traînés, réversibles, enlevages, etc. 
1 vniuuie grand Lrr-8Q contenant 4i~)0 échantillons, tant imprimés que teints, sur coton, 
laine, so ie , papier, cuir, etc., 168 figures et d«s tableaux intercalés dan6 le texte, 
et hors texte. Relié 40 fr. 

i m p r e s s i o n d e s t i s s u s d e c o t o n . 

L'impression des tissus de ^oton. Blanchiment. — Impression. — Teinture, par* 
A v r o N i o SANSONE, ancien directeur de la section rie teinture à l'Ecole technique de1 

Manchester, principal rédacteur du journal The Textile Manufacturer. Traduit de-

l'anglais par J . - A . MOKPKLLIKH, chimiste, répétiteur de Leclinolosie et de chimie à 
l'Ecole supérieure de commerce de Paris. 1 fort volume in-8D et nu atlas de 38 planches,. 
Suivi de 11- cartes d'échantillons. Relié . 30 fr. 

P r o g r è s r é c e n t s d a n s la t e i n t u r e e t l ' i m p r e s s i o n d e s t i s s u s . 

Les progrès récents dans la teinture et l'impression des trŝ us et d'autres fibres, par 
A^TOTHO SANSIBI , 1 volume in-8*, avec 20 planches de figures de machines et-
1 5 planches d'échantillons , . . , , . . 10 fr. 

A p p r ê t s d e s t i s s u s . 

Traité des apprêts et spécialement des t i s su9 de coton blancs, teints et imprimés, 
par .losKi'ii DÉPIEHHE, chimiste manufacturier, 3 E édition française, revue, corrigée et 
considérablement augmentée. 1 fort volume in-S° de 650 pages, contenant 1 1 2 échan
tillons île tissus, 20 échantillons sur panier, 2S1 figures, 20 planches hors texte, une 
carte de spécimens de gravure pour simili-soie. Relié r . . . 40- fr. 

B l a n c h i s s a g e e t a p p r ê t d u l i n g e . 

Le blanchissage et l'apprêt du linge. Nature des objets a blanchir, théorie du blan
chissage, produits chimiques employés dans le blanchissage, blanchissage proprement 
dit, blanchissage industriel, lessivage, stérilisation et désinfection, apprêts, par 
L. YÉHKKEL. 1 volume in-18 avec 73 figures dans le texte 3 fr. 

L a G a r a n c e . 

Dictionnaire bibliographique de la garance,- par CLOIET ET DÉPIEHRE. t volume 
grand m 8°. . . t . ..........« 10 fr. 
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D é g r a i s s a g e . — B l a n c h i m e n t . 

Traité pratique du dégraissage et du blanchiment des tissus, des toiles, des éche-
veaux, de la flotte, etc., ainsi que du nettovage et du détachage des vêtements et des 
tentures, par A. GILLBT. 1 volume in-8°, avec gravures dans le texte. . . . . 5 ir. 

M a t i è r e s d e b l a n c h i m e n t . 

Traité de la fabrication des matières de blanchiment,. — Chlore et chlorure de 
chaux. Liquides de blanchiment. — Ozone. - Peroxyde d'hydrogène. — Peroxyde 
de sodium. — Persulfate d'amonium.— Percarbonate de potassium. — Permanganate 
de potassium. — Permanganate de sodium. — Bioxyde de soufre ou acide sulfureux 
et sulfites. — Acides hydro-sulfureux et hydro-sulfites, par V. HOI.HLINÎ;, commissaire 
supérieur de l'office des brevets et professeur honoraire au muséum technologique de 
Vienne (Autriche), traduit de l'allemand par le Dr GAUTIER, 1 vol. in-8°, contenant 
240 figures dans le texte. Relié 15 íi. 

M a c h i n e s à l a v e r . 

Monographie des machines à laver emplovées dans le blanchiment, la teinture des 
fila, écheveaux, chaines, bobines, le blanchiment et la fabrication des toiles peintes, 
par JOSEPH DEPIEHRE. 1 vol. in-8°, et atlas de 7 pl 12 fr. ûO 

É p u r a t i o n d e s e a u x r é s i d u a i r e s . 

L'épuration biologique artificielle des eaux résiduaires, par M. le professeur l)uu-
BAR, traduit par A. MAHIELS, ingénieur civil. I brochure in-18 2 fr. Su 

T r a i t e m e n t b a c t é r i e n d e s e a u x d ' é g o u t . 

Le traitement bactérien des eaux d'égout, par G. Thudichum, traduit de l'anglais, 
par F. LAÎ;>ÀY, ingénieur en chef des ponlk et chaussées, â l'usage de£ conseillers 
municipaux et des ingénieurs municipaux. 1 volume in-8° 2 fr. 50 

A n a l y s e d e l ' eau . 

Guide pratique pour l'analyse de l'eau. Analyse chimique, micrographique et bacté
riologique, par le DR W. OHLMUI.I.ER, professeur d'hygiène à l'Université de Berlin, 
traduit d'après la 2e édition allemande, par le Dr L. GAUTIER. 1 volume in-8°, avec 
77 figures dans le texte et une planche, relié Í0 fr. 

É p u r a t i o n d e s e a u x . 

Traité de l'épuration des eaux naturelles et industrielles ; analyse et essais des 
eaux, inconvénients de l'impureté des eaux, examen des procédés physiques employés 
à l'épuration des eaux, épuration ou correction chimique, systèmes mixtes, corrections 
des eaux dans les chaudières, description et examen critique des appareils, épuration 
des eaux résiduelles, par DELHOTEL. 1 volume grand in-8° avec 147 figures dans le 
texte, relié 15 fr. 

É p u r a t i o n d e s e a u x . 

N. FI. — Les études suivantes ont paru clans le PORTEFEUILLE DES MACHINES et se 
vendent avec la livraison qui les renferme ou prix de 2 fr. la livraison. 

Appareil d"épuration et de filtration des eaux, système Pullen. Livraison de dé
cembre 1890 2 fr. 

Note sur la filtration mécanique par tissus : filtres Loze et Helaers, Breitfeld-Danek, 
Rolikowski, Muller, Bontemps, Philippe, avec 1 planche. Livraison de juin 1891. 2 fr. 

Epuration des eaux destinées a l'alimentation des chaudières â vapeur. Livraison 
d'août 1893 2 fr. 

Traitement des eaux parla chaux avec 1 planche. Livraison de mai 1894. . 2 fr. 
RéchaufFeur-épurateur d'eau, système Chevallet. Livraison de juillet 1894. . 2 fr. 
Epurateur d'eau d'alimentation, système Durand et C I B , avec 1 planche. Livraison 

de décembre 1894 2 fr. 
Note sur l'épurateur Chapsal, pour chaudières. Livraison d'avril 1895 . . . 2 fr. 
Le filtrage dans l'épuration chimique des eaux. Livraison de mai 1895 des ANNALES 

DE LA CONSTRUCTION 2 fr. 
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L e s e a u x p o t a b l e s . 

Les eaux potables et leur rôle hygiénique dans le département de Meurthe-et-
Moselle, par le D r ED. IMBSAHX, ingénieur des ponts et chaussées, directeur du Service 
municipal de Nancy. I volume grand in-8° et I atlas in-4° contenant 9 tableaux et 
12 planches 20 fr. 

F a b r i c a t i o n d u g a z . 

Traité théorique et pratique de la fabrication du gaz. Aide-mémoire et formulaire: 
Combustibles minéraux, appareils de disti.lation. appareils de chauffage, chauffage 
des fours, cheminées, distillation de la houille, étude du gaz d'éclairage, épuration, 
extraction, mesurage du gaz fabriqué, emmagasinage du gaz, émission, distribution 
du gaz, mesurage du gaz chez les abonnés, emploi du gaz a l'éclairage, au chauffage, 
à la ventilation et à la production de la force motrice, photométrie, eaux ammonia
cales, goudron, coke, prix de revient du gaz ; à l'usage des ingénieurs, directeurs et 
constructeurs d'usines à gaz, par Enaumn KOHIAS, ingénieur des arts et manufactures, 
directeur d'usines à gaz et M. FRÉCIIOL-, ancien élève de l'Ecole polytechnique. Ingé 
nieur d'usine» à gaz. 2 e édition, revue et mise à jour. 1 volume in-8°, avec figures 
dans le texte. Relié 25 fr. 

F a b r i c a t i o n d u g a z . 

À7. B. —Les études suivantes ont paru dans le Portefeuille des machines et se 
vendent avec la livraison qui les renferme au prix de 2 fr. la livraison. 

Usine à gaz d'huile pour l'éclairage des wagons, en Allemagne, avec 1 pl. Livrai
son de février 1881 2 fr. 
Appareil automatique Bon, pour la fabrication de l'acétylène. Livraison de sep

tembre 1896 2 fr. 
Procédés d'enrichissement du gaz d'éclairage, avec 1 planche. Livraison de sep

tembre 1897 2 fr. 
Appareil électrique pour le chargement des cornues a gaz, système P. Sarrasin avec 

2 planches doubles. Livraisons d'octobre et novembre 1903 4 fr. 
Installation d'une usine à gaz dt; chauffage pour la Société industrielle: et commer

ciale des métaux à Saint-Denis (SeineJ, syaLème Lcncauchcz, avec 2 planches doubles. 
Livraisons de juillet et août 1890 4 fr. 

D i s t r i b u t i o n d u g a z . 

Calcul des conduites de distribution du gaz d'éclairage et de chauffage, par D . MON-
."tiF.R. 1 volume in/-4° 10 fr 

É p u r a t i o n d u g a z . 

Tambours-laveurs, système Holmes, avec 1 planche. Cette étude a-paru dans la 
livraison de septembre 1903 du Portefeuille des Machines. Prix de la livraison. 2 fr. 

G a z o m è t r e s . 

Gazomètre télescopique», a trois levées, à Glasgow, avec 2 planches. Ce mémoire a 
paru dans les livraisons de novembre et de décembre 1895 des Annales de la Cons
truction. Prix de ces 2 livraisons 4 i ï . 

A c é t y l è n e . 

Guide pratique de l'acétyléniste. Le carbure de calcium, l'acétylène, applications 
de l'acétylène à l'éclairage privé et public. Réglementation administrative concernant, 
l'emploi de l'acétylène. Renseignements techniques, par R. ROBIME, ingénieur chi
miste diplômé de l'Ecole de physique et de chimie de Paris, t volume in-8° avec 
63 figures dans le texte 10 fr. 

La purification des eaux au point de vue bactériologique. Livraison d'octobre 1897 
des Annales de La Construction 3 fr. 

Epurateur, détartreur, réchauffeur de l'eau d'alimentation des chaudières, système 
Granddemange. Livraison de mars 1900 2 Ir. 

Epuration mécanique des eaux d'ôgout de Wiesbaden avec 2 planches. Livraison de 
mai 1904 des Annales de la Construction . . , 2 fr. 
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Aérodynamique ou mécanique des gaz, par PTÀHRON DE MON DÉSIR, ing6nicur en chef 
des ponts et chaussées, i brochure grand in-8° 2 fr. 60 

L ' é c l a i r a g e à P a r i s . 

L'éclairage à Paris. Etude technique des divers modes d'éclairage employés à 
Paris sur la voie publique, dans les promenades et jardins, dans les monuments, les 
gares, les théâtres, les grands magasins, etc., et dans Les maisons particulières. — Gaz, 
électricité, pétrole, huile, etc.; usines et stations centrales, canalisation et appareils 
d'éclairage, organisation administrative et commerciale, rapports des Compagnies avec 
la ville j traités et conventions ; calcul de l'éclairement des voies publiques ; prix de 
revient, par IIF.NHI MARÉCHAL, ingénieur des ponts et chaussées et du service munici
pal de la ville de Paris, i volume gr,and in-8", avec £üi figures dans le texte. 
Relié 20 fr. 

G é n é r a t e u r à g a z . 

Générateur à gaz, système Dowson, pour la fabrication d'un gaz propre au chauf-
1 fage et a l'emploi dans les moteurs à. gaz et plus économique que le gaz d'éclairage, 

avec 1 planche. Ce mémoire a paru dans la livraison de janvier 1882 du Portefeuille 
des machines. Prix de la livraison 2 fr. 

F a b r i c a t i o n d e l a s o u d e . 

Traité de la fabrication de la soude d'après le procédé à l'ammoniaque. Développe
ment de la fabrication de la soude à l'ammoniaque, préparation de la chaux et de 
l'acide carbonique, préparation de la saumure ammoniacale, précipitation du carbo
nate de sodium, séparation du bicarbonate de sodium avec l'eau mère ou filtraiio-
décomposition du carbonate de sodium en monocarbonate, sodium et acide carbon 
nique ou calcination, régénération ou distillation de l'ammoniac, traitement et utili
sation des eaux résiduelles, calcul de la consommation de force dans les différentes 
phases du procédé à l'ammoniaque pour une fabrication de 10.000 kilogs de soude ea 
24 heures, consommation des matières premières et prix de revient de la soude à 
l'ammoniaque, contrôle du travail, par H. SCHRFIB, ingénieur chimiste, traduit de l'al
lemand, par le Dr

 L . GAUTIER, i volume grand in-8D, avec 124 ligures dans le texte et 
3 planches hors teste. Relié 18 fr. 

F a b r i c a t i o n d e s "bières. 

Traité complet de la fabrication des bières. Historique. Statistique. Législation. 
Etude des matières premières, l'eau, le houblon, l'orge, Maltage. Théorie du mal
tage. Technique du maltage. Analyse du rnalt. Cas des grains crus. Installation d'une 
malterie. Livres do maltage. Succédanés du malt. Levure. Reproduction de la levurp. 
Nutrition de la levure. Produits de la vie des cellules. Fermentation. Autres minrubes. 
Moisissures. Bactéries. Données microbiologiqucs. Sélection naturelle de la levure. 
Culture des levures pures. Examen microscopique de la levure. Fabrication propre
ment dite. Brassage. Cuisson du moût. Refroidissement des moûts. Cuvea guilloires. 
Fermentation des bières. Maladies de la bière, falsification de la bière. Installation 
générale d'une brasserie. Extrait de la loi de finances du 30 mai 1899 modifiée par celle 
du 31 décembre 1901. Analyse de l'eau. Machines à glace, par G. MOREAU et LCCIEN 
LÉVY, professeurs à l'Ecole nationale des Industries agricoles de Douai, 1 volume grand 
in-8° avec 13 figures dans le texte et 5 planches hors texte. Relié 25 fr. 

B r a s s e r i e . 

Traité complet théorique et pratique rie la fabrication de la bière et du malt com
prenant la description de tous les procédés, machines et appareils les plus récents, 
suivi du texte de la législation fiscale régissant la brasserie dans divers pays, par 
J. CÀRTUYVELS et CHARLES STAMMER. 1 volume grand in-8°, avec 150 figures sur 
Lois 20 fr. 

D i s t i l l e r i e . 

Manuel de Distillerie. Guide, pratique pour l'alcoolisation des grains, des pommes 
de terre et des matières sncrées, par le Dr M. BIJCHELER, directeur de l'institut, tech
nique de distillerie de Weihensteplian (Bavière), traduit de I allemand et augmenté de 
nombreuses additions, par le L R L . GAUTIER. 1 volume grand in-8° avec 15G figures 
dans le texte. Relié 20 fr. 
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F a b r i c a t i o n d e s cu irs . 

TRAITÉ PRATIQUE DE LA FABRICATION DES CUIRS ET DU TRAVAIL DES PEAUX. TANNAGE, COR-
ROYAGE, HONGROYAGE, MÉGISSERIE, CHAMOISERIE, PARCHEMINERIE, CUIRS VERNIS, MAROQUINS, 
FOURRURES, COURROIES, SELLES, ÉQUIPEMENTS MILITAIRES, HARNAIS, THÉORIE DU TANNAGE, STA
TISTIQUE DES CUIRS ET DES PEAUX, PAR VILLON. 1 VOLUME GRAND IN-8° CONTENANT 128 FIGURES 
DANS LE TEXTE 1 8 FR. 

A p p a r e i l s d e s é c h a g e . 

N. B. — LES ÉTUDES CI-DESSOUS ONT PARU DANS LE PORTEFEUILLE DES MACHINES, ET SE 
VENDENT AVEC LA LIVRAISON QUI LES RENFERME AU PRIX DE 2 FRANCS LA LIVRAISON. 

PRESSE CVLINDRIQUE À SÉCHER INSTANTANÉMENT LA TANNÉE, AVEC 1 PLANCHE. LIVRAISON 
D'OCTOBRE 1 8 7 7 2 FR. 

APPAREILS DE SÉCHAGE SYSLÈRAE STORMER, SYSTÈME COIGNET ET SYSTÈME MONGIN, AVEC 
I PLANCHE. LIVRAISON DE DÉCEMBRE 1 8 8 3 2 FR. 

I n d u s t r i e c é r a m i q u e . 

LES INDUSTRIES CÉRAMIQUES PAR LION LEFÈVUE, INGÉNIEUR. 
1 E R FASCICULE. ARGILES ET KAOLINS, GÉNÉRALITÉS, ANALYSE ET ESSAIS DES ARGILES, EXPLOI

TATIONS DES ARGILES ET KAOLINSJ MATIÈRES PREMIÈRES NATURELLES DIFFÉRENTES DES ARGIL SI 
ET KAOLINS. 1 VOLUME IN-4D CONTENANT 6 0 FIGURES DANS LE TEXTE 5 FR. 

LOUVRAGE COMPRENDRA S FASCICULES ET COÛTERA ENVIRON 25 FRANCS. 

E m p l o i s c h i m i q u e s d u b o i s . 

TRAITÉ PRATIQUE DES EMPLOIS CHIMIQUES DU BOIS. HISTORIQUE DE LA DISTILLATION DU BOIS. 
MATIÈRES PREMIÈRES DE LA DISTILLATION DU BOIS. MODIFICATIONS CHIMIQUES ÉPROUVÉES PAR 
LE BOIS SOUMIS À LA DISTILLATION SÈCHE. DISPOSITION DES USINES DE CARBONISATION DU BOIS 
ET CONDUITE DE L'OPÉRATION. DISPOSITIONS GÉNÉRALES D'UNE USINE DE CARBONISATION DU BOIS. 
CONDITIONS ET FRAIS D'ÉTABLISSEMENT ET CALCUL DU RENDEMENT D'UNE USINE DE CARBONISATION 
DU BOIS. TRAITEMENT DES PRODUITS BRUTS DE LA CARBONISATION DU BOIS : GOUDRON, ACÉTATE 
DE CHAUX, ESPRIT DE BOIS, CHARBON DE HOIS. FABRICATION ÎLE L'ACIDE ACÉTIQUE, DE L'ALCOOL 
MÉTHYLIQUE, DE L'ACÉTONE ET AUTRES PRODUITS DÉRIVÉS, PAR M. KI.AU, INGÉNIEUR CHIMISTE 
DE LA SOCIÉTÉ F. H. MEYER DE HANOVRE ILAINHOLZ, TRADUIT DE L'ALLEMAND, PAR LE DR GAU-

TIEH. 1 VOLUME GRAND IN-8N CONTENANT 5 9 FIGURES DANS LE TEXTE. RELIÉ 1 5 FR. 

C o n s e r v a t i o n d e s b o i s et d e s s u b s t a n c e s a l i m e n t a i r e s . 

TRAITÉ DE LA CONSERVATION DES HOIS, DES SUBSTANCES ALIMENTAIRES ET DES DIVERSES 
MATIÈRES ORGANIQUES, PAR PAUI.ET. 1 VOLUME GRAND IN-8° 9 FR. 

T r a i t é d e S a v o n n e r i e . 

TRAITÉ PRATIQUE DE SAVONNERIE. MATIÈRES PREMIÈRES, MATÉRIEL, PROCÉDÉS DE FABRI
CATION DE SAVONS DE TOUTE NATURE, PAR ENUUAH• MOKIDK, INGÉNIEUR CHIMISTE. OUVRAGE 
COURONNÉ PAR LA SOCIÉTÉ INDUSTRIELLE DU I\ORD DE LA FRANCE. 3 E ÉDITION COMPLÈTEMENT 
REMANIÉE (EN PRÉPARATION). 

F a b r i c a t i o n d e s s a v o n s . 

ETUDES SUR LA CONSTITUTION DES SAVONS DU COMMERCE DANS SES RAPPORTS AVEC LA FABRI
CATION. THÉORIE, EXPÉRIMENTATION. SAVONS LIQUIDES OBTENUS AVEC : L'HUILE DE SÍSAME, 
LA PÂTE DE RESSENTE, L'HUILE ÎLE PAVOT, LA GRAISSE DE PORC, LE SUIF DE BŒUF, L'HUILE DU 
LIN, L'HUILE DE PULPES D'OLIVE, À L'OLÉINE DE SAPONIFICATION, À LA STÉARINE DE SAPONIFICA
TION, À L'HUILE DE COTON, À L'HUILE D'ARACHIDE, À L'HUILE DE RICIN, À L'HUILE DE COLZA, À 
L'HUILE DE COPRAH, ETC., PAR F. MF.RKLEN, DIRECTEUR DE SAVONNERIE À MARSEILLE, AVEC UNE 
PRÉFACE DE M. A. HALLER» MEMBRE DE L'INSTITUT. 1 VOLUME GRAND IN-8° . . . . 6 FR. 

L e s H u i l e s e s s e n t i e l l e s . 

LES HUILES ESSENTIELLES ET LEURS PRINCIPAUX CONSTITUANTS : ALCOOLS TERPÉNIQUESET LEURS 
ÉTLIERS. — ALDÉHYDES. — CÉTONOS. — LACTONES. —• PHÉNOLS ET DÉRIVÉS. — ALDÉHVDCS-
PHÉNOLS. — CINÉNL. — TERPÈUES ET SESQUITERPENES. — ETHERS D'ALCOOLS DE LA SÉRIE 
GRASSE. — COMPOSÉS SULFURÉS. — CORPS À SÉRIER, PAR E. GHÀRABOT, PROFESSEUR D'ESSAIS 
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ET ANALYSES À L'INSTITUT COMMERCIAL, EXAMINATEUR DANS LES JURYS DES ECOLES SUPÉRIEURES 
DE COMMERCE DE PARIS, J . DUPONT, CHIMISTE INDUSTRIEL, ANCIEN PRÉPARATEUR AU LABO
RATOIRE DE CHIMIE ORGANIQUE DE LA FACULTÉ DES SCIENCES DE PARIS ET L. PN.i.Er, INGÉ
NIEUR CHIMISTE, DISTILLATEUR D'HUILES ESSENTIELLES, AVEC UNE PRÉFACE DE E . GRIMAUX, 
MEMBRE DE L'INSTITUT. UN TRÈS FORT VOLUME IN-8° 20 FR. 

A i d e - m é m o i r e d o s u c r e r i e . 

AIDE-MÉMOIRE DE SUCRERIE. RENSEIGNEMENTS CHIMIQUES, RENSEIGNEMENT" TECHNIQUES, 
RENSEIGNEMENTS AGRICOLES, PAR D . SIUERSKY, INGÉNIEUR-CHIMISTE, CONSEIL TECHNIQUE DE 
SUCRERIE ET DE DISTILLERIE, I VOLUME IN-12, AVEC DE NOMBREUX TABLEAUX. RELIÉ, 10 FR. 

S u c r e r i e . 

L'INDUSTRIE SUCRIÈRE À L'EXPOSITION AGRICOLE ET FORESLÎ RE DE VIENNE, EN 1889, AVEC 
2 PLANCHES. CE MÉMOIRE A PARU DANS LES LIVRAISONS DE FÉVRIER ET MARS 1892 DU Porte
feuille des machines. PRIX DE CES 2 LIVRAISONS 4 FR. 

V e r n i s e t h u i l e s s i c c a t i v e s . 

VERNIS ET HUILES SICCATIVES. VERNIS VOTATIU ET VERNIS GRAS ; MATIÈRES PREMIÈRES, 
RÉSINES, DISSOLVANTS, COLORANTS; HUILES SICCATHES, PROPRIÉTÉS ET APPLICATIONS; TRAVAIL 
DES HUILES À CHAUD ET À FROID, FABRICATION, EMPLOIS, ESSAIS DES DIFFÉRENTS VERNIS, PAR 
ACH. LIVACHE, INGÉNIEUR CIVIL DES MINES. 1 VOLUME IN 12. RELIÉ TO FR. 

P e i n t u r e i n d u s t r i e l l e . 

TRAITÉ PRATIQUE DE PEINTURE INDUSTRIELLE. PROVENANCES, FABRICATION, QUALITÉS, DÉFAUTS 
ET ANALYSE DES COULEURS. HUILE3, SICCATIFS, ESSENCES, VERNIS. IMITATIONS DE BOIS "ET DE 
MARBRE. DORURE, HRONZURE. PEINTURES D'ÉQUIPAGES ET AUTRES VOITURES. PROCÉDÉS NOU
VEAUX, PAR A . SOURIS, PROFESSEUR DE PEINTURE A L'ECOLE INDUSTRIELLE DE LOUVAIN. 1 VO
LUME GRAND IN-8D CONTENANT PLUSIEURS PLANCHES HORS TEXTE 15 FR. 

L a p e i n t u r e a u b l a n c d e z i n c . 

LA PEINTURE AU BLANC DE ZINC, SON EMPLOI. FORMULAIRE DE ICO DOSAGES ET PRÉPA
RATIONS, PAR A . SOURIS, PROFESSEUR DE PEINTURE À L'ECOLE INDUSTRIELLE DE LOUVAIN, CHEF 
AUX ATELIERS DE PEINTURE DU CHEMIN DE FER DE L'ETAT BELGE À LOUVAIN. J BROCHURE 
IN-8° 1 FR. 50 

L e F i b r o c o l . 

CONSÉQUENCE IMPRÉVUE DE LA LUTTE ENTRE LE BLANC DE ZINC ET LA CÉRUSE. LA PEINTURE 
DE L'AVENIR, LE FIBROCOL, PAR G. IIYVERT. INGÉNIEUR CONSEIL, 1 BROCHURE IN-8°. 1 FR, 50 

H u i l e s , e s s e n c e s , v e r n i s , c o u l e u r s . 

LES MATIÈRES PREMIÈRES EMPLOYÉES EN IMPRIMERIE, ART ET PEINTURE. ETUDE PRÉPARA
TOIRE ET EMPLOI DES HUILES, ESSENCES, VERNIS ET COULEURS, PAR RAOUL LÉMOINE, INGÉNIEUR 
CHIMISTE ET CH. DU MANOIR, CRITIQUE D'ART. 1 VOLUME GRAND IN-8° 6 FR. 

F a b r i c a t i o n d e l ' h u i l e . 

NOUVELLE MACHINE POUR LA FABRICATION DE L'HUILE, CONSTRUITE PAR LES ATELIERS KRCCBERS 
A HAMBOURG, AVEC 1 PLANCHE. CE MÉMOIRE A PARU DANS LA LIVRAISON DE NOVEMBRE 1898 
DU Portefeuille des machines. PRIX DE LA LIVRAISON 2 FR. 

F a b r i c a t i o n d u p a p i e r . 

MANUEL DE FABRICATION DU PAPIER. CELLULOSE. STRUCTURE PHYSIQUE DES FIBRES. PLAN DE 
DIAGNOSE ET D'ANALYSE CHIMIQUE DES SUBSTANCES VÉGÉTALES. RÉSUMÉ DES CARACTÈRES CHI
MIQUES ET PHYSIQUES DES PRINCIPALES MATIÈRES PREMIÈRES. TRAITEMENT SPÉCIAL DES DIFFÉ
RENTES FIBRES. BLANCHI RUENT. RAFLINAGE. COLLAGE. CHARGE. COLORATION. FABRICATION DU 
PAPIER À LA CUVE ET Â LA MACHINE. SALINAGE, COUPE, ETC. SOUDE CAUSTIQUE. SOUDE RÉCU
PÉRÉE. ESSAIS DES PAPIERS. ANALYSE CHIMIQUE GÉNÉRALE A L'USAGE DES FABRICANTS DE 
PAPIER. EMPLACEMENT CONVENABLE POUR UNE PAPETERIE. ACTION DE L'AMMONIURE DE CUI
VRE SUR LA CELLULOSE, PRÉPARATION DU PAPIER WILLESDEN. STATISTIQUE, PAR C. F. CROSS ET 
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K. J. RÊVAS, traduit, dp l'anglais par L. DESMAHKST, direcLeur des papeteries (r. MailliJ 
à Thicrs. 1 volume in 8° avec 82 ligures dans le texte et 2 planches hors 
texte. Relié. 15 fr. 

F a b r i c a t i o n d u p a p i e r . 

Le papier, ou l'art de fabriquer le papier, traduction en français de Papyrus sive 
ars conficiendg; Papyri, par A. BLAISCHET, avec le texte en latin de J. Imberdis. 
1 volume in-12 imprimé sur.papier à la forme 3 fr. 

F a b r i c a t i o n d u p a p i e r . 

iV. B . — Los études suivantes ont paru dans le Portefeuille des machines et se 
vendent avee la livraison qui les renferme au prix de 2 fr. la livraison. 

Installation d'une usine pour la fabrication de la pâte de bois pour papeteries, avec 
i planche. Livraison d'octobre 1877 2 fr. 

Machine à fabriquer le papier à la forme, avec 1 p]anche. Livraison de décembre 
1885 1 fr. 

Atelier de MM. Prioux et Muoier pour la fabrication du papier couché à Bcssé-sur-
Bray (SartliR). avec 2 planches. Livraison de mars 1899 des Annales de la cons
truction 2 fr. 

F a b r i c a t i o n d e la c e l l u l o s e . 

Traité pratique de la fabrication de la cellulose, à l'usage des directeurs techniques 
et commerciaux des fabriques de papier et de cellulose, des chefs d'atelier et des 
écoles professionnelles, par Mu. SCHUBERT, directeur d'usine, traduit de l'allemand 
avec notes et additions, par K. BITIAS, ancien élève de l'Ecole Polytechnique, sous-
directeur de la Société des Papeteries du Marais et de Sainte-Marie, i volume in-1 ¡2, 
avec de nombreuses figures dans le texte. Relié lu fr. 

S a l i n e s . 

Appareils d'évaporation économique, système Piccard, de la saline de Salies-du-
Salat avec 3 planches. Ce mémoire a paru dans les livraisons d'avril et mai 18S5 du 
Portefeuille dex machines. Prix de ces deux livraisons 4 fr. 

L ' I n s t i t u t d e C h i m i e d e l ' U n i v e r s i t é d e L i è g e . 

L'Institut de chimie générale de l'Université de Liège; description de l'édifice et 
de ses installations spéciales, par W. SPRISC-, membre de l'Académie de Belgique, 
professeur de chimie générale. 1 volume in-4D, avec tu figures dans le texlc et 
5*planches 6 fr. 

SVREUX. I'M PR IM K P I E PH. HK RIS SE Y ET FILS 
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