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A. 180 

NOUVEL APPAREI L 
l'OtJR 

au point de vue de leurs sous-produits 

INTRODUCTION 

L'essor importnnt pris, en ces dernières nnnéos, pnr ln rl-cupé
rntion des sous.produits des cÀarbons transforn1t:s en coke, rcndnit 
de plus en J'lus nl'Ccssafrc un npparoil pcrmcttn nl do déterminer 
les qunlit6s es houilles il cc point de vue spécinl. 
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En cffot, le constructeur de fours à coke, celui de gazogènes et 
d'u91nes à gaz, le propriétaire de l'un ou de l'autse genre de ces 
inst tlhuions, tou.s ont intérêt à connaitre d'a\',,ncc Io r~uhat qu"ils 
r<>u•·cnt esp~rer obtenir eo pratique et ;l contrôler aussi la perfecùoo 
de marche de leur usine. 

jusqu';\ ce jour, cependant, l'anal)'Se des sous·prodttits, b1e11 que 
par fü1to en tMorio, donnait toujours des r~ultata tellement d1sscm
blnl.rles qu'il ét.1it très difficile, sinon imposs11.rle, d'en tirer aucune 
conclusion saine. ])ourquoi? Parce que le chiiniste, opérant sur de 
lr~s pot1tos qunntités ( 10 •\ 25 grammes ordinruremont). se plaçait 
dnns des conditions lotalemenL différentes do relies rénlis6cs dans 
los difTé1cints rourfl: industriels; pnrco quo, p1écisfimcnt ft crnaso du 
fflib1c poids clo 1nnlière traitée Juns des co11clitionr; exccssivc1nent 
variables, il lui lllnil impossib'e de fo ire doux nnnlyses do suite 
pou•·n nt se conlrOlcr l'une p:i1· l'autre. 

Aussi, not1e but fot·il, avant tou t, de constituer un appareil p11r
motlant l'essai dos charbons sur une échelle aussi grande que peut 
le permettro Io laboratoire. 

Chaque opération d'analyse poile sur un kilogramme de charbon 
sec, et cette qua.ntité est suffisante pour annuler toute cause 
d'erreur provenant d'un dos;tge trop délicat ou d'un chauffago trop 
irrégulier. 

L'npparoil accuse la totalité des sous· produits que renfonne la 
houillo expériment6e. 

S1 les résultats s'écartent trop sensiblement de ceux de la prati<1ue, 
il y n lieu pour l'industriel de rechercher la cnusc de ~eue différence. 
soit dons la marche des fours, soit dans ln construction de ceux-ci. 

C'est Io cas <le certaines usines qui ont 6t6 arncn6es il apporter 
des chnngomenls à Jour fabrication, il la sui te des essais effcctul:s 
nvec l'oppnroil 0 11 question, chnngoments <1ui ont eu pour effet 
<l'augmenter ln production des sous·produits dons une nolnblc 
pro1>ortion. 

DESCRIPTION 

L'ensemble de mon appareil se compose de : 
1• Un four il eo rnue verticale en for chaufT6 au gaz d'éclairage 

au moxen d'un br(olour Bunsen :\ becs multiples, ou par un brlilcm 
inten51( nu pétrole (pour les laboratoires privh do gaz), :ISSCZ 

puissant pour porter la cornue à une iempérnturo de 800 Il 900• c. ; 
l• Un oppn rell réfrigérant r\ circulation d'e•u dcstin6 au 

refroirlisscmenl des gaz de distillation et Il Io conùensntion des 
goudrons lomds ; 
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3• Une s6 rle de flacons laveurs destinés à retenir les gou
drons légers. l'ammoniaque et, évenluellement, les benzols retenus 
dans les gu; 

4• Enfin un compteur d 'expérience marquant Io litre per1net· 
tant la mesure du volume du gaz dégagé par le charbon carbonisé!. 

Notre but en étudiant œt appareil a été de Je combiner d'une façon 
telle qu'il fut possible d'opérer chaque essai sur une quantit6 d'un 
kilogrnrnmc de charbon sans que le temps nêcessit6 par l'opémtion 
fut complètement perdu pour l'optraleur, leqllcl peul, une fois 
l'nppnrcil en 1nnrchc1 s'occuper de toute autre chose en nttend41nt la 
fin do ln distillation 

[l fnllnit nussi que ln cal'bonisation s'offcctunt clnns dos conclilions 
idonti<1ues :\celles t'6nlisées dans les fours industriels. 

Nous verrons, en détaillant les diverses particularités du systôrnc, 
comment ces condltio1'\s ont été ren1plies. 

Le four se compose d'une enveloppe en tOle portée pM trois 
pieds en fer et garnie in1érieuremen1 d'une brique 1Hrnctaire de 
forme spéciale. Le fond et le cou\·ercle du four sont on fonte et 
portent les ouvertures nëcessaires : le premier pour le p.1$sage des 
tubes brûleurs. le second pour la cornue de distillnllon ou Io cou· 
"ercle amo"iblo qui la remplace lors du chauffage préalable du 
four. 

L'air do combustion pénètre par les trous (1) , se chauffe en récu· 
pérant une partie do ln chaleur perdue par conductibilit~ cl rayon· 
nement le long des J>.1rois. et se rencontre (2) avec le goz de 
chauffage dom il détermine la combustion. 

Le brûleur (3) se compose d'une boite en fonte portant se1>1 
tubes Bunsen (4) avec leur bague de régla~e; afin do faciliter 
l'enlùvEnne11t de ce brûleur, Il est 1nninteau t' hauteur pa1· un pied 
amovible en fonte (5). qu'il suffit de retirer pour dégogor les tubes 
Bunsen d o l'ouve1tuto du fond en fonte dans lnqucll6 ils se trOU\'ènt 
maintenus. 

La cornue (6) en fonte, fnite aussi mince quo possible, se ferme 
nu moyen d'un couvercle (7) maintenu par un l:1rier (8) el la "is de 
pression (9) Les branches de l'étrier portent une goupille qu'on 
retire lorsqu'il est nécessaire de basculer l'étrier pour enlever le 
couvercle. L"êtanchêitë du joint est assurée par une garniture en 
amiante gmphitl:e. 

Le couvercle de la cornue porte une tubulure à cuvette ( 10) où 
s'engage Io tube en for (11). le joint se faisant au moyen d'une 
garde do mercure de hauteur suffisante pour otaintenir la pression 
requise par l'ensemble des appareils d'absorption. 

Le tube (11) conduit le gaz de distillation au rMngé1ant. 
Le réfri~é rant se compose d'une colonne en verre (12) mnin

tenue entre les pièces métalliques (13) et 114) par des bielles. Ces 
pièces portent respectivem&nt les tubulures d'entrée et do sortie de 
l'eau do refroidissement, et laissent passer Io Lubo r(l(tigornn l ( 16), 
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dont lu partie inférieure se trouve maintenue p."lr le bouchon en 
caoutchouc (17). La partie supérieure du tube rMrigéranl porte la 
cuvelle en for (18) dans le bouchon en caoutchouc (19). lequel est 
recouvert d'eau on marche normale pour êviter tout êchauffcmcnt. 

Le tube de dégagement (11) vient plonger dnns L• dite cuvcue, 
le joint se faisant, comme d'autre part, nu moyen d'une garde de 
mercure. 

Le déflect eu r (20) se trouve à l'intérieur du tube refrigêmnt et 
n 1>0ur objet de tnaintcnir le courunt gazeux près dos parois refrigê .. 
rnntes. 

l.es 1)ièces (13) et (1.f) constituent le support du réfrigérant. La 
pièce ( 14) se trouve suspendue par la fo11rcho (21) 1t lt• colonne (22), 
la dtto fourche réali sant une suspension h la cnrilnn, permettant de 
connecter plus facilement les flacons laveurs avec Io tubo réfri
gérant. 

Les gaz produits dans la cornue (6) sont conduits par le tube (11) 
dans le réfrigérant ( 12), où ils se refroidissent et obandonnent leurs 
matières condensables le long des parois. 

Du réfrigérant. les gaz, goudrons et eaux ammoninc.•les s"6coulent 
succ:eMivemenl dans les vases (23), (24) et (2S) les<1ucls. remplis do 
billes do verre dt une grosseur déterminée, offrent une grande sur
face favorable à la précipitation des vésicules de goudron et d'eau 
ammoninc:.•le en suspension dans les gaz. Dans les \'ases (24) et (25) 
a lieu ~galemonl un premier barbottagc destiné à parfaire ceue pré
cipitation Enfin, les ftaCQns laveurs (26) et (27) servent respective-
1nont à retenir Pammoniaque et les benzols, le premier nu moyen 
d'acide sulfuric1ue dilué, le second au moyen d'hui le lourde de 
goudron prêalablement débarrassée de sa naphta line. 

Dans ces laveurs on utilise également des billes de verre pour 
rendre lo bflrbottage aussi efficace que possible par la division des 
bulles do f(az au centl"o de la masse et leur laminago entre des sur
faces étendues et mouillées. 

Lo dosai:e de l'ammoniaque s'effectue, soit directement sur la 
liqueur acidulée dont on parfait la neutralisation, soit par ébullition 
Cil présence de bases fortes. telles quo chau•, baryte, soude, 
potasse, etc .. lesquelles mettent ln totalité do l'ammoniaque en 
liberté permettant de faire imervenir dans le dosage l'ammoniaque 
cntmnt dans la composition des sels fixes qui auraient pu se tonner. 

Le dos.1ge des benzols s'effectue en distillant l'huile de lavage en 
tout ou en partie à température con\'enable el en pesant les produits 
obtenus par condensation_ 

Lorsque co dosage est demandé, il est prudent d'intercaler, entre 
le laveur à an1rnoniaque el celui n benzols, une colonne de chaux 
vivo 011 do chlorure de calcium dcstinêe à dessécher complètement 
le ga7. :1Vant son barbottage dans l'huile 

Enfin, le gaz traversant le compteur, celuÎ·ci indique Io volume 
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de ga~ d6gagé p.u le poids de charbon traité. volume qu'on ramè
nera p.u le C.'llcul ~ OR c et 76o •f• de pression l~>romêtrique. 

Le tout est monté sur une table appropriée et cet ensemble esl 
suffisamment compact pour que l'appareil puisse trouver pince dons 
n'impo1 le quel laboratoire : 

Tel qu'il est d6c1it ci-dessus, cet appareil constitue l'un des plus 
p.'lrfa1ts du genre. 

En une seule ri nalyse, il donne tous les résultnls qui inl6rcssent 
Jes pmticicns ; 1·{:suhnts obtenus en réa1is.1nt. autant quo possible, 
les conditions de la c.nrbon is.."ltion en fours industriels. 

Exemple: 
Coke. Nature: comµnct. Aspect : gris cn~tall h1ut!. 

1) ltcndc1ncnt . . . . . . . . . . . . 7J~lio5 •/o 
Sultatc d'onuuonlnque . . . . o,8l.i •l 

Co1rt1pondant â antmonlaque . o . .i.io ,. 
Ooudron • . . . . . • • . 6,050 •• 
Beotots à 15d' c. • . . . . . . . • . . . 0.27 1 Jf 

Oaz. Volume rapport~ si cfJ c. et ;6o mJ• de pression .:Jml 15o 

Par le ch:iulTage préalable du four. le chMbon se trouve, de 
même que dons l'mdustrie, brusquement soumis • la température 
de distillation l.a masse de charbon d'un volum~ su1><'rieur au 
décimètre cube permet :. 12 carbonisation de .., pmpagor 1>:1r 
tranches successi\'eS de la périphërie vers le centre, et 1a con1prcs
sion quo ron fait subir au charbon traité. en 1nêmc temps qu'elle 
exalte les pro1>riétés agglutinantes du charbon, permet aussi de se 
rendre comph• de la te"ture du coke obtenu dnns les meilleures 
conditions . 

Voici nuiin tonnnl la 1nnrcho à sulvre pour effectuer l'n11n1yse 
co1nplète n,u 1n"yon de rnon appareil. 

MODE OPÉRATOIRE 

L'humidit6 du charbon, préalablement broyé fin, ayant été déter
minée à l'étuve sur une petite prise d'essai frutc aussi soigneuse
ment que possible, on charge 12 comue d'un poids de chmbon 
tel qu'elle contienne un kilogramme de charbon th~oric1uernent 
sec. On ajoute ensuite l'eau nécessaire pour porter la teneur tct.1le 
a 10 p. c., et on re1nuc bien la masse au moyen d'une spatule en 
fer, puis on tasse modérément a\'CC le petit pilon foumi avec 
l'appareil. 

On gamit ensuite la cornue de son couvercle en étllblissant le 
joint dC$ deux piè<-e.• nu mc1yen d'une rondelle d'amiante graphit~e 
c.l 1nouillée. Le cavalier rabattu au-Ocssus du couve1·clo, on serre la 
vis de pression :\ ln nlnin, mais fortc1ncnt, 

Tous ces préporntifs auront été faits avec la cornue hors du four, 
et on nurn soin do veiller à tenir toujours le couvercle do celle-ci 
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suffisamment droit pour éviter de répandre le mercure contenu dans 
la cuvette de jonction. 

Entretemps. on aur.i chauffé le four en remplaçant la comuo 
absente par le couvercle prê\'tl pour cela. Ce chau ffagc doit être 
absolument régulier et le même pour toutes les analyses. 

D'après ln qualité du gaz employé. le client déterminera, une 
fois pour toutes, la pression la plus favorable. laquelle variera en 
général entre 20 et 25 .. , .. d"eau. li va sans dire quo l'appareil a<tra 
et6 dispos6 do façon à connecter la cheminée du four avec une 
chcn"lin6c existante. 

On p 1·ocôdo ensuite Il l'ar rangement des récipients absorbeurs que 
l'on relie tout d"abord ensemble, comme l'indique la figure, avec 
cette d iff<lronce qu'on intercale entre les nacons (26) et '27) une 
colonno somblnble à celle figurée sous le n• (25) remplie de chaux 
ou de chlorure de calcium pour retenir l'onu d·cnt1·.t1incmc11t. 

Les appareils étant reliés entre eux d'une façon b1an 6tanche, on 
introduit la solution demi-normale titrée d"acide sulfurique, dont on 
a vris un volume de 300 c. c. coinme suit: d0abord environ 100 c . c. 
par le tube (18); de cette façon. la solution lave, en tombant, les 
puois du déOoctour pour venir ensuite mouiller les billes et offrir 
ainsi la plus grande surface de contact possible uee Io gaz On sou
lève le bouchon du flacon laveur (25) et on verse 100 c. c de la même 
solution; on opère de la même façon pour introduire te reste dans 
le flJcon (26). On la•·e le Oacoo jaugé avec do l'eau distillée et on 
ajoute les eaux de lavage dans les différents flacons. On met ensuite 
entre le. ftacons (26) et (27) une colonne de chaux ou do chlorure 
de cn.lciu1n sec. L'opération terminée, on a.ura soin de fermer 
herinêtiquomont cc nacou pour éviter l'absorption du l'acide 
cnrbonique ot de l' hum idité, de façon à faire sorvir le r<:nctif plusieurs 
fois. 

Le ftncon (28), servant à absorber les benzols, ost rempli h mi
hautcur d'huile lourde débarrassée, au prêalnblc, de sn naphtaline 
par uno ébullition prolongée. 

·rout le dispositif étant bien en place, on vérifie à nouveau tous 
les jn~nts, et l'arpare1l est prêt :l fonctionner, si le four est à la 
temp6rature conveoabt~. 

Dans ce cas, on enle•·c le couvercle et on place la comuc dans le 
four; on réunit celle-ci avec le réfrigWlnl au moyen du tube. 

Avant l'introduction de la cornue, on A remis le compteur!• xt\ro1 

on note la tem~rature, la pression barométrique et l'heure exacte. 

Le dégagement commence immédiatement, d"aho1 d sous forme 
de vapeur d'eau qui se condense, ei ensuite. pour nllcr jusqu'à la 
fin. de goudrons C(llC l'on voit glisser sur les parois du déftecleur 

Tous les C(Uarts d"heure, on note la tempclrnlure du gaz pour 
étllbtir une moyenne 11 la fi n de \'opération . 
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Celle-ci est terminée lorsque l'aiguille du compteur est presque 
immobile. 

On enl6ve ensuite le tube de communication entro la cornue et le 
réfrig6mnt. 

Goudro n. - Au moyen d'eau bouillante projetée par une pis· 
selle, oni•h descendre les goudrons qui garnissent la r6frigémnt et 
le déflecteur dans les Oacons absorbeurs; on enlève ceux-ci et, a\1 
moyen du même procédé, on en extrait les goudrons qu~ l'on fait 
tombes dnns une grande capsule; on filtre sur un grand filtre plissé 
préalnblemcnt mouillé d'eau; on reçoit les eaux de lavage dans un 
llacon jnug6 de S litres; on lave à l'eau bouillnnto jusqu'à ce que 
l'on soit cortnin que tout l'acide sulfurique soiL complètement 
chassé. Les goudrons sont ensu ite dissous par do ln benzine de 
goudron rectiftfo nu·dessus d'une capsule en porcelaine tarée. qui 
est portée il l'étuve 11 vapeur à une tempernture de So degrés centi
grades jusqu't\ poids constant. 

Sulfa te d 'ammoniaque. - Le &con jaugé renfermant les eaux 
de lavage re(oit cnsuite de l'eau distillée froide jusqu'au trait de 
jauge et est alors secoué éoergiquement de façon à mélanger 
intimement Io liquide duquel on pr~lèvcra un litre pour servir il la 
détermination de l'an1moniaque. 

Le litre de liquide prélevé est mis dans un ballon do deux litres; 
on foit bouillir pour chasser l'acide carbonique et, pour que le 
liquide s'éclaircisse, on ajoute du méthyl-omngo et on titre l'acide 
libre non ncutrnlis6 par l'ammooiaquc au moyen d'une liqueur 
titrée do soude caustique. 

Ln dUT6rcncc entre la quantité d'acide sulfu rique, q ui a servi ù 
l'c,périonco et celle qu'accuse le titrage définitif, indique ln pro· 
portion d'acide sulfurique combiné à l'ammoniaque dégag6 par Io 
charbon , 

Par un simple calcul , on établit la proportion d'11mmoninquo et 
la proportion de sulfate d'ammoniaque correspondante. 

Si l'on trouve que la fin de la réaclion dans le titrngc n'est pas 
suffis.im1nent perceptible à cause des sulfocyanures et autres pro· 
duits secondaires ab.'tndonnés par les gaz, on J>CUt prélever une 
nouvelle quantité de liquide dont on chassera l'ammoniaque par 
distillation en présence d'une base forte (magnésie de préf6reoce), 
ayant pour but d'opérer le déplacement de l'ammoniaque quo l'on 
recevra dans une solution titrée d'acide sulfurique étendue, 

Le liquide bien clair est additionné do mêthyl-ornnge ot tmilé 
comme plus haut par une solution titrée de soude caustique. 

6 en>:ols. - Le liquide (huile lourdel est tmnsvasé dons une 
cornue, n1\1nie d'un thermomètre, que l'on por'te ;\ ln température 
de 15o" c et dont on reçoit les produits de ln distillation dans un 
petit ballon p1éalablemcnt taré. On peut 11ussi fractionner les ben
zols obtenus en opl!mnt la distillation ~ des températures rliguli~rc-
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ment c roissantes pour chacune desquelles on pèsera le wstilla.t 
tollll. 

Onz. - l...e co1n1>teur iodique, en fui d'opt:rnuun. le volu1ne de 
ga7. produit par un kilogrn1n1nc de charbon On ft"m t.ubir au chiffr(: 
lu sur la co1nph·ur les corrections usuèll<"S ll4>lll r.uncnl·r le \'ohune 
llu gn/. fi 0'1 c. t•t 7f>o .. -.. de pression baro1uétric1ue. 

Coke. - LA. eo1nUt.' êtnol rerr'Oidie. on !;:Ort le C•lkc C}UC r on f)èsc 
pour ét.lhli1 le rentlen1ent et <1ue l"on exnmino :1u JJOint de \IUC de la 
"""lit(•. 

Essa is photo m étriq ues et ca lo rimé triq ues 
~i l'on n e11 vuo les essais photo1nétriquos nu calodm{•lriqucs . il 

esl n(ot·css.t i1c de prt•n<lrc l'appareil 1nu11i d'un 1:azon1iflt <h.~ précision 
rc1npla~ant Il' co111µteur pour j>OU\'oir expC.1 i1-r1{'nle1 sur lu quali té 
rnoye11no du gaz obtenu . 

J e suis, ,Ju 1estc. ~\ Ja disposition de ntes clients pour leur paopoS<'r 
des inslall;.1tions de ce genre et pour étudit'lr tQUlc modifica.tion 
néœssitt10 J).'lr de.s rssais i--lX·~·cialL"< . <'l j'ai toujour!lt en tnagasin des 
appareils complets prêts à être livrés sur commande. 

t:apparcil est li\•tê :t\ICC: les nccessoires suivants: 

r co111uo de rt-cha.uge. 
1 gmndù capsule porcelaine. 
1 pl•titc 1 ,. 

1 ballon jnug~ 5 1 i t1·cs. 
• 300 c. c. 

1 grand entonnoi1. 
6 joinls en nmianto. 
Les tubes en caoutchouc . 
1 petit pilon. 

2 pn<1uets ~l ti·os . 

SOLUTIOSS : 

z litre~ acide s ulfuiiq1w titr<" 1 litre huile lou1do s1wcinlo. 
J " S'lude cnustique titré. J kilo de chlorure d~ calcium. 

l /4 tnéthyl·orange. •/~ • dê nte1curl~. 
z • henzine de houille. 

P rix de l'appa reil 975 fran cs 

.. 
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LESTéRËOPYROMËTRE 

Donnunt toute tcn1pérature de 50011 C l'a '2000•1 cent 

l.o SI 616opyron1(·lr <" se con1 pose csscntic-lle-n1l1n l de Jl(•titt•s <'l'll uh.~s 

f it· \'t•rrc C(Jt1l<.•11t11U dc-s sol11titJns colorée~ do11l le:- J H>ll\'011 tl'ah!<\rn-p

t1on a t•lt• t•hoi~i t lt· fa\·on :1 absorùt·1 touh· lu h1nli\•r(", 'luelle que 

sott s.1 coulf·ur. (·1nlse par un corps ch .. i.utl. Si l.1 h.•1n1,i·1.llurt• du 

c-orps s't~lt•\'C, toute la lumière n'est plus :ah~n1ht'•t•, une 1 :li litt reste 

tntnsnltS<" t"t Ir corps dc\·ieru \'isib1c. 

l...t' plu" rr.1tîque rt le plus Co1nn1rxfe fh• hlllS lt'S p)li·mÏ:·trt"S 

exist:tnt~. 

Notice détaillée sur demande 

Pri x 65 francs, fran co d e t ous fr~1is 
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