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CONTRIBUTION A L'ÉTUDE 

CHIMIQUE 8c PHYSICO-CHIMIQUE 

DES HOUILLES 





H I S T O R I Q U E 

IL Y A LONGTEMPS QUE L'ON A REMARQUÉ QUE LES 
HOUILLES SE COMPORTENT DE FAÇON TRÈS DIVERSE QUAND 
ON LES CHAUFFE EN ATMOSPHÈRE NON OXYDANTE JUS­
QU'À UNE TEMPÉRATURE DE L'ORDRE DE 1.000°. LES 
PROPRIÉTÉS COKÉFIAUTES DE CERTAINES D'ENTRE ELLES 
ONT PARTICULIÈREMENT RETENU L'ATTENTION, ET IL EST 
NATUREL QUE LES PREMIERS HOMMES DE LABORATOIRE 
QUI EN ONT ENTREPRIS L'ÉTUDE SYSTÉMATIQUE SE 
SOIENT DEMANDÉ SI LEUR EXALTATION NE CORRESPOND 
PAS À UNE (( COMPOSITION » PARTICULIÈRE. 

C'EST AINSI QUE W . STKIN ENTREPRIT UNE ÉTUDE 
SUR DES HOUILLES DE SAXE ; LA CONCLUSION DU MÉ­
MOIRE (I) QU'IL PUBLIA EN 1857 EST QUE LA CONNAIS­
SANCE DE LA COMPOSITION ÉLÉMENTAIRE D'UNE HOUILLE 
NE PERMET PAS À ELLE SEULE DE PRÉVOIR SON POUVOIR 
COKÉFIANT. SON ASSISTANT HUGO F L E C K (2) MONTRA 
QUE- LES ATOMES D'HYDROGÈNE DE LA HOUILLE SONT 
COMBINÉS AU CARBONE LES UNS DIRECTEMENT, LES AU­
TRES AVEC INTERPOSITION D'OXYGÈNE,, ET EN ARRIVA À 
CETTE CONCLUSION QUE C'EST LA TENEUR EN HYDROGÈNE 
ET SON MODE DE LIAISON QUI SONT DÉTERMINANTS POUR 
L'APTITUDE D'UN CHARBON À L'AGGLOMÉRATION. MAIS 
SON ÉTUDE FUT SÉVÈREMENT CRITIQUÉE PAR E. R I C H ­
TER (3) ET F. MUCK (4). PEKCEY (5) SIGNALE PAR 
AILLEURS DEUX CHARBONS DE MÊME TENEUR ÉLEVÉE EN 
HYDROGÈNE LIÉ DIRECTEMENT AU CARBONE, DONT L'UN 
S'AGGLOMÈRE ET L'AUTRE PAS. 

D'APRÈS UNE COMMUNICATION DE E. L- RIÏEAI) 
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(6) à l'assemblée de la Manchester Section of 
the Society of Chemical Industry en 1903, le 
pouvoir agglomérant de la houille et son aptitude 
â la colcéfaction seraient fonction de sa teneur en 
carbone: le pouvoir .agglomérant, qui apparaîtrait 
dès que cette teneur atteint 60 %j augmenterait 
•d'abord avec la teneur en carbone, serait maxi­
mum pour une teneur de 70 %, puis décroîtrait, 
•et disparaîtrait pour S5 % de carbone. 
O. SIMMERSBACH (7) indique que les teneurs 

en hydrogène et en oxygène jouent un rôle 
bien plus grand que la teneur en carbone. Un 
charbon très riche en hydrogène et en oxygène 
ne s'agglomère pas plus qu'un charbon très pau­
vre en ces deux éléments. En effet, un anthra­
cite ne s'agglomère pas davantage qu'un lignite. 
11 existerait donc des teneurs limites supérieure 
et inférieure en dehors desquelles l'aggloméra­
tion ne serait plus possible, et SIMMERSBACH con­
clut : (( Toutes les tentatives ainsi faites pour ba­
ser la fusibilité de la houille éur sa composition 
chimique sont vouées à l'insuccès, car deux char­
bons de même composition chimique peuvent ce­
pendant être constitués de façons très différentes, 
et se comporter aussi très différemment au point 
de vue chimique 

De la classification de GRUNER (8), qui divise 
'les houilles en cinq catégories caractérisées chacu­
ne essentiellement par la teneur en matières vola­
tiles et l'aspect du coke, et subsidiairement par les 
résultats de l'analyse élémentaire, se dégage cette 
conclusion que les propriétés agglutinantes sont le 
propre des houilles dont la teneur en oxygène est 
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comprise entre certaines limites en dehors des­
quelles la pyrogénation ne donne qu'un résidu 
pulvérulenit. Enfin BOUDOUARD (9) a étudié en 
particulier l'influence de la teneur en matières 
humiques sur le pouvoir cokéfiant, et établi que 
ce dernier diminue lorsque la teneur en matières 
humiques augmente, que l'on fasse la comparai­
son entre deux charbons différents, ou que l'on 
considère un même charbon à deux stades diffé­
rents d'oxydation. 

D'autres auteurs ont cherché si le pouvoir ag­
glomérant d'une houille n'est pas lié à la présen­
ce de certains constituants separables par quelque 
méthode d'analyse immédiate : 

i' — La distillation sous très basse pression 
donne un peu de distillât appelé « goudron de vi­
de )), qui semble préexister en cet état dans la 
houille. Certaines des matières qui le constituent 
sont peut-être â l'origine des propriétés cokéfiau-
tes. Cependant, du goudron de vide ajouté à une 
houille non cokéfiante ne permet pas la fabrication 
d'un bon coke. 

2° — L'extraction par solvant au percolateur 
ou au Soxhlet a donné des résultats intéressants 
R. V. WHEF.LER et son école (10) ont épuisé sys­
tématiquement la houille par la pyridine et traité 
l'extrait ainsi obtenu par des solvants légers qui 
le partagent en différentes fractions P, y\y\\'\Y*. 
Cette «(analyse rationnelle)) est aujourd'hui trop 

classique pour qu'il soit nécessaire de la décrire 
ici en détail. ILLINGWORTH ( I I) a remarqué que 
seuls les constituants •V, qui ont d'ailleurs â peu 
près la même composition que le goudron de xiàs, 
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ET SEMBLENT PRÉEXISTER DANS LA HOUILLE TELS QU'ON 
LES EN RETIRE, SONT SUSCEPTIBLES DE FONDRE AVANT D'Ê­
TRE DÉTRUITS PAR LA PYROGÉNATION ; IL PENSE QUE CE 
SONT EUX QUI SONT à l'ORIGINE DES PROPRIÉTÉS AGGLO­
MÉRANTES ; C'EST EN EFFET DANS LES SEULS CHARBONS 
GRAS QU'ON LES TROUVE EN QUANTITÉ NOTABLE. FRANZ 
F ISCHER (12) ET SES COLLABORATEURS, TRAITANT LA 
HOUILLE PAR LE BENZÈNE à 275° SOUS 55 ATM., EN SÉ­
PARENT UN EXTRAIT DONT LE POIDS REPRÉSENTE QUEL­
QUES CENTIÈMES DE CELUI DE LA HOUILLE, ET QUI, ADDI­
TIONNÉ D'ÉTHER DE PÉTROLE, DONNE DEUX FRACTIONS : 
L'UNE, APPELÉE BITUME SOLIDE, EST UNE POUDRE NOI­
RE CONSTITUÉE PAR LES ASPHALTÈNES; L'AUTRE EST UNE 
UNE huile BRUNE ET épaissCj DITE BITUME HUILEUX, 
FORMÉE DES MALTHÈNES. LE poids TOTAL DE L'EXTRAIT 
ET SA RICHESSE EN BITUME huileux CROISSENT des LI-
GNITES AUX CHARBONS SECS,, PUIS AUX CHARBONS GRAS 
ET DÉCROISSENT QUA^D ON PASSE DE CES DERNIERS AUX 
DEMI-GRAS ET ENFIN AUX ANTHRACITES. QUELLE QUE 
SOIT la MATIÈRE DE DÉPART, LE RÉSIDU N'EST JAMAIS 
COKÉFIANT. FISCHER A MONTRÉ QUE LORSQU'ON L'ADDI­
TIONNE DANS CERTAINES CONDITIONS DE BITUME HUI­
LEUX, LE RÉSIDU D'EXTRACTION D'UNE HOUILLE à COKE 
REDEVIENT, AU MOINS PAR CUISSON RAPIDE, PLUS OU 
MOINS COKÉFIABLE; LE COKE AINSI OBTENU EST BIEN FON­
DU ET TRÈS COMPACT. LE BITUME SOLIDE UTILISÉ DE FA­
ÇON IDENTIQUE DONNE UN COKE PLUS POREUX. CEPEN­
DANT JAMAIS LES HOUILLES GRASSES DE SYNTHÈSE NE 
S'APPROCHENT, DU POINT DE VUE DE leurs QUALITÉS 
COKÉFIANTES, DES HOUILLES à COKE NATURELLES. 

E. BERI. ET H. SCHILDWACHTER (13) ONT EX­
TRAIT UN CHARBON GRAS Â LA TÉTRALINE SOUS PRESSION, 
FRACTIONNÉ L'EXTRAIT EN BITUME HUILEUX ET EN BITU-
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me solide, et étudié les propriétés cokéfiantes du 
cnarbon épuisé partiellement ou totalement, addi­
tionné ou non d'une certaine proportion de bitu­
mes. Us ont constaté que le bitume solide est in­
dispensable au gonflement, et que le bitume hui­
leux ne provoque jamais que l'agglomération. En 
somme ils ont confirmé, en les précisant et les 
étendant un peu, les. conclusions de FiSCHER. 

Iv. CRUSSARD {14) pense que le gonflement 
est dû au bitume solidê  tandis que le bitume hui­
leux est tout au plus capable de communiquer au 
charbon des propriétés agglutinantes. H. BRO­
CHE et H. SCHMITZ (15), reprenant l'extraction 
au benzène sous pression, confirment une nouvel­
le fois les conclusions précédentes. Enfin, Ch. 
ARNU (16), étudiant avec son dilatomètre les pro­
priétés agglutinantes des constituants péfrogra-
phiques essentiels des charbons (fusain, durain et 
vitrain), constate qu'aucun des constituants d'un 
charbon non cokéfiable n'est lui-même cokéfiable, 
mais que si l'on part d'un charbon gras, le vitrain 
fond, se contracte,, et se. boursoufle toujours beau­
coup, tandis que le durain fond bien mais se bour­
soufle peu ou pas; le fusain, lui, est toujours to­
talement infusible. 

•En somme, malgré des travaux nombreux,, on 
n'a pas encore découvert, en admettant qu'elle 
existe, de relation directe entre les propriétés ag­
glutinantes d'une houille et les résultats de son 
analyse élémentaire, immédiate, ou rationnelle. 
Cependant, il semble bien que la teneur d'une 
houille en oxygène combiné organiquement soit 
l'un des facteurs (il y en a d'autres) qui condition-
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nent son aptitude à la fusion, par conséquent aussi 
sa tenue au feu. Or, cet oxygène a été générale­
ment (( dosé )) jusqu'ici (( par différence » ; on 
fait ainsi de cet élémê it une sorte de dépotoir de 
toutes les opérations analytiques dont certaines 
( dosage du carbone, de l'hydrogène, de l'azote, 
voire même du soufre combustible ) sont précises, 
mais dont d'autres (en particulier l'estimation du 
poids des matières minérales, qu'il ne faut pas 
confondre avec le dosage des cendres qui sont le 
résidu de leur incinération) sont peu sûres; il s'en­
suit que l'erreur relative sur la teneur en oxĵ gène 
combiné organiquemen̂ t peut être considérable, et 
que les conclusions basées sur le soi-disant « do­
sage » de l'oxygène sont pour le moins très incer­
taines. 

Nous avons pensé que pour mener à bien une 
étude systématique de l'influence de la teneur 
d'une houille en oxygène sur ses principales pro­
priétés, il convenait d'abord de mettre au point 
une méthode sûre et aussiî simple que possible de 
dosij.ge de cet élément; nous nous sommes pour 
cela inspiré très largement des travaux de TER-
MEULEX et HKSLINGA (17). Nous pensons y être 
par\'enn; comme on le verra, cette opération est 
même à présent presque aussi aisée que le dosage 
classique du carbone et'de l'hydrogène à la grille 
à combustion. 

Cette première partie de notre travail achevée, 
nous avons étudié, par des procédés classiques, 
diverses propriétés des houilles, et nous avons 
constaté qu'effectivement entre certaines d'entre 
elles et la teneur en oxygène combiné organique-
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•ment il y a des rapports extrêmement étroits, que 
nous avons cherché à dégager sous forme de cour­
bes. 

Notre mémoire est ainsi divisé en cinq cha­
pitres, dont le premier traite du dosage lui-même, 
•et chacun des suivants d'une propriété particu­
lière des houilles étudiée dans ses rapports avec 
la teneur en oxygène. 
CHAPITRE I — Le dosage direct de l'oxygène 

dans les houilles. 
•CHAPITRE II — Relations entre la teneur en 

oxygène d'une houille et son aptitude à la co­
kéfaction . 

CHAPITRE III — Relations entre la teneur 
d'une houille en hydrogène d'une part, ses 
teneurs en matières volatiles et en oxygène, 
et son aptitude au gonflement d'autre part. 

CHAPITRE IV — Relations entre la teneur 
d'une houille en oxygène et son rendement 
en eau, goudron et phénols par distillation 
à basse température. 

CHAPITRE V — L'oxydation lente des houil­
les et l'évolution concomitante de leurs prin­
cipales caractéristiques. 
Nous avons cru bon d'ajouter un sixième cha­

pitre, qui n'a pas de rapport direct avec l'étude 
de l'oxygène dans les houilles, et que nous avons 
intitulé : (( Détermination du jx)Uvoir calorifique 
-des houilles et des cokes sans mesures calorimé­
triques ». Comme il concerne l'analyse industri-
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elle des charbons et des cokes, il nous a semblé 
qu'il trouverait quand même sa place ici. . 

Ce travail a été effectué dans les laboratoires 
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de Lille et de l'Institut de la Houille. Nous re­
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Directeur de l'Institut de Chimie de L-ille, qui a 
guidé et suivi nos travaux avec bienveillance, nous 
faisant profiter largement de son expérience et de 
ses coxuiaissances en la matière. Nous prions notre 
Maître de trouver ici l'hommage de notre prof on--
de reconnaissance. 

Qu'il nous soit permis aussi de remercier Mon­
sieur Eugène DecarrièrE, Professeur de Chimie 
et Physico-Chimie industrielles à la Faculté des 
Sciences, des précieux conseils qu'il nous a don­
nés, et de l'intérêt qu'il a sans cesse porté à notre 
travail. 

Nous remercions également Messieurs Her-
LEMONT, Chef de Travaux, Duhamel, Levas, Des­
mettre et Mademoiselle ChaussECOURTE, Ingé­
nieurs I.C.L., préparateurs à l'Institut de Chi­
mie, de l'amicale attention qu'ils nous ont témoi­
gnée depuis que nous travaillons dans les mêmes 
laboratoires, et de l'aide qu'ils nous ont apportée 
pour la rédaction' de cette thèse. 

Nous exprimons enfin notre gratitude aux dif­
férentes Compagnies de Mines qui ont bien vou­
lu nous faire parvenir, chaque fois que nous le 
leur avons demandé, les échantillons nécessaires à 
nos recherches, et qui nous ont permis ainsi de 
donner à nos conclusions une portée plus générale. 



21 

BIBLIOGRAPHIE 

(1) — W. STEIN — UNTERSUCHUNG DER STEINKOHLEN 
SACHSENS, 1857. 

(2) — II. FLECK — DINGLER POLYLECH, .LOURN., 195, P. 132. 
(3) — E. RICHTER — ZEITSOH. FÜR BERG-, HÜLFEN-, UND 

SALINCNWESEN IN PREUSS. STAAT. DINGLER POLYTECH. 
JOURN., 119, 193, 195. 

(4) — F. MUCK — CHEM. APHORISM, P. 15. 
(5 ) — PERCEY — METALLURGIE, P. 110. 
(6) — E. L. RHEAD — THE IRON AND GOAL TRADES RE­

VIEW. 1903, 3 AVRIL. 
(7) — 0. SIMMERSBACH — CHIMIE DU COKE. TRADUCI. 

PAUL LEMOINE. ED. CH. BÉRANGER. PARIS 1924. 
(8) — GRUNER — ANN. DES MINES [7) 1874 - 4 - 169. 
(9) — 0. BOUDOUAHT) — C. R. ACAD. SCIENCES. 1909 -

148 - 284 ET 348. 
(10) — GLAHCK ET WHEELER; J. CHEM.-SOC, 1913, 10:5, 

1704.—JONES ET VVHEEUER; .1. CHEM. SOC, 1910, 
lui), 707 — COCKRAM ET WIIEELER; J. CHEM. 
SOC, 1927, P. 700. — FRANCIS ET WHEELER; J. 
CHEM. SOC, 1928, P. 2967. — VOIR AUSSI J. CHEM. 
SOC, 1910, !)7, 1917; 1911, 9!>, 6'I9; 1914, 105, 140; 
191.5, 107, 1-320. 

(11) — S. R. ILLTNGWORTII — FUEL IN SCIENCE AND 
PRACTICE, 1922, 1, 213. 

(12) — F. FISCHER ET W. GLUUD — GESAMMELFE AI3-
HANDJNNGEN ZUR KENNTNISS DER KOLILE, 1917, 1, 
54.—F. FISCHER, H. BBOCHE ET J. STRAUCH ; 
HRENNSTOFF CHEPIIE 1924. 5. 299; 1925, 6. 33 — 
F. FISCHER, A. PRANSCHKE, ET H. SIEST-
M.\NN ~ BRENNSTOFF CLIEMIE, 1929, 10, 480. 

(13) — R. BERE CI, H. SCTIILDWACHTKR BRCNNSLOFF 
CHEMIE, 1928, 1), 121. 

lì't) — L. CIUSSAIÌD BE\UE DE FINJL. MNIT̂ RALE, 1929, 
LER NOXEMHRE. 

(ir-,) — II. HLÌOCHE EL IL. SCHMITZ — IH-EIINSTOFF CLIE-
INIC, LO:/2, I:Ì, XI. 



— 23 

(16) — Ch. ARAL" — Chimie et Industrie, 1934, 32, 276 
et 530. 

iil) — TER MBULEN et HESLINGA — Nouvelles mé­
thodes d'analyse chimique organique. — Ed. Du-
nod. Pans 1932. 



C H A P I T R E I 

LE D O S A G E DIRECT DE L'OXYGÈNE 

D A N S LES HOUILLES 

DANS LA PLUPART DES ANALYSES DE HOUILLE RÉPU­
TÉES COMPLÈTES, ON DOSE DIRECTEMENT LE CARBONE, 
L'HYDROGÈNE, LE SOUFRE, L'AZOTE, LES TROIS PREMIERS 
ÉLÉMENTS PAR COMBUSTION, LE DERNIEI PAR LA MÉ­
THODE DE KJELDAHL. D'AUTRE PART ON DOSE LES CEN­
DRES, C'EST-À-DIRE LE RÉSIDU DE L'INCINÉRATION. ON 
ADMET ENSUITE,, SI TOUS CES RÉSULTATS SONT RAPPOR­
TÉS AU COMBUSTIBLE DESSÉCHÉ PAR SÉJOUR À L'ÉTUVE 
À 105° OU DANS LE VIDE SULFURIQUE, QUE LE COMPLÉ­
MENT DE LEUR SOMME À ROO REPRÉSENTE L'OXYGÈNE DE 
LA SUBSTANCE ORGANIQUE. CE <( DOSAGE PAR DIFFÉREN­
CE », QUI PEUT ÊTRE LÉGITIME QUAND IL S'AGIT D'UNE 
ESPÈCE CHIMIQUE BIEN DÉFINIE, , EST ICI TRÈS HA­
SARDEUX. ETANT DONNÉ QU'UNE HOUILLE NE CONTIENT 
JAMAIS QU'ASSEZ PEU D'OXYGÈNE, IL EST SUSCEPTIBLE 
DE CONDUIRE À DES. ERREURS RELATIVES ÉNORMES. SI 
CHACUN des DOSAGES DU CARBONE ET DE L'HYDROGÈNE, 
VOIRE MÊME DU SOUFRE ET DP L'AZOTE, SE FAIT AVEC 
UNE ERREUR relati\-E PEU coMsidcrable, IL N'EN EST 
PAS MOINS VRAI QUE, dans LES CAS DÉFAVORABLES, LA 
SOMME DES quatre erreurs ABSOLUES DÉPASSE DE 
BEAUCOUP I ET MÊME 2 %. A CELA S'AJOUTE LE RIS­
QUE D'UNE SICCITÉ INCOMPLÈTE DE LA PRISE D'ESSAI 
AU MOMENT DE SA PESÉE, SUSCEPTIBLE d'entraîner 
UNE ERREUR SUPPLÉMENTAIRE PARTICULIÈREMENT GRAN­
DE EN valeur ABSOLUE SUR LE DOSAGE DU CARBONE, ET 
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qui se répercute presque intégralement en sens 
inverse sur l'oxygène (( par différence ». Mais il 
est aussi une cause d'erreur systématique qu'on 
oublie souvent : un morceau de houille n'est pas 
constitué par une substance organique et des cen­
dres, mais par une substance organique et des 
substances minérales phis ou moins grossière­
ment dispersées dans la première, et dont la 
composition et le poids sont bien différents à l'état 
naturel et après incinération. On peut estimer 
grossièrement en mo3^enne à i,o8 le facteur par 
lequel il faut multiplier le poids des cendres d'une 
houille pour avoir le poids des matières minérales 
-crues qui leur ont donné naissance; c'est du moins 
ce que l'on peut conclure d'une étude que nous 
avons faite sur le pouvoir calorifique des houilles 
; voir Chapitre VI ). La teneur en cendres 
n'est elle-même connue qu'avec ^̂ une approxi­
mation médiocre, le résultat dépendant sensible­
ment des conditions dans lesquelles se fait l'inci­
nération. De sort̂  que, finalement, à moins que 
l'on ait affaire à un échantillon particulièrement 
pur, le poids des matières minérales crues qu'il 
contient réellement peut différer de plusieurs uni­
tés du nombre retenu comme pourcentage de cen­
dres. Sans approfondir davantage la question, et 
sans rechercher les autres causes d'erreur, moins 
importantes fians doute, mais cependant réelles, 
on voit déjà qu'au total ce n'est souvent qvi'à ± 2 
unités près que la teneur en oxygène, exprimée en 
%, se trouve déterminée quand on opère par dif­
férence. 

Cette étude critique, qui n'envisage que le cas 
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D'UNE « BONNE ANALYSE », CONDUIT,À CETTE CONCLU­
SION : ÉTANT DONNÉ QUE LA TENEUR D'UNE HOUILLE EN 
OXYGÈNE, RAPPORTÉE AU « CLIARBOII PUR », VARIE SUI­
VANT LES ÉCHANTILLONS DE I À 9 % , LE « DOSAGE PAR 
DIFFÉRENCE » EST, MCMC DANS LES CAS RELATIVEMENT 
FA\'ORABLES, TOUT À FAIT ILLÉGITIME, ET IL N'Y A RIEN À 
ATTENDRE D'UN ESSAI DE RAPPROCHEMENT ENTRE LES 
PROPRIÉTÉS DES HOUILLES ET LEUR TENEUR EN OXYGÈNE 
AINSI DÉTERMINÉE. EN EFFET, COMME NOUS LE VERRONS, 
CERTAINES PROPRIÉTÉS DES BOUILLES SONT PROFONDÉ­
MENT MODIFIÉES PAR UNE FAIBLE VARIATION DE LA* TE­
NEUR RÉELLE EN OXYGÈNE,̂  MÊME QUAND On NE COM­
PARE QUE DES CHARBONS D'ÉGALE TENEUR EN MATIÈRES 
VOLATILES. 

UNE RECHERCHE SUR L'INFLUENCE DE LA TENEUR EN 
.OXYGÈNE SUR LES PROPRIÉTÉS GÉNÉRALES D'UNE HOUILLE 
N'EST DONC POSSIBLE QU'APRÈS LA MISE AU POINT 
D'UNE MÉTHODE DE DOSAGE DIRECT DE CET ÉLÉMENT SUF­
FISAMMENT PRÉCISE, ET ASSEZ FACILE À METTRE EN ŒU­
VRE POUR ÊTRE APPLICABLE Â L'ÉTUDE SYSTÉMATIQUE DE 
NOMBREUX ÉCHANTILLONS. IL NOUS A SEMBLÉ QUE LA 
MÉTHODE DE DOSAGE DE L'OXYGÈNE PAR HYDROGÉNA­
TION DÉCRITE PAR H. T Ë R MEULEN ET J. HESWNGA 
(IS) DEVAIT CONVENIR À L'ANALYSE DES HOUILLES, ET 
NOUS AVONS CHERCHÉ À L'ADAPTER SPÉCIALEMENT AU 
CAS QUI NOUS OCCUPE ICI. 

PRINCIPE D E L A M E T H O D E (TER M E U ­
LEN ET HESLINGA). QUAND ON PYROGÊNE DU CHAR­
BON DANS UNE ATMOSPHÈRE D'HYDROGÈNE, IL ̂ E TRANS­
FORME PEU À PEU EN COKE EN ÉMETTANT DES VAPEURS 
QUI CONTIENNENT, À CÔTE D'HYDROCARBURES ET DE PRO­
DUITS DIVERS, DES COMPOSÉS OXYGÉNÉS TELS QUE 
L'EAU, L'OXYDE DE CARBONE, LE GAZ CARBONIQUE, DES 
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phénols plus ou moins lourds, de l'oxysvJfure de 
carbone, etc.. Si l'on fait passer ces sapeurs sur un 
corps incandescent ( 900° ), il se produit à son 
contact diverses réactions : les hydrocarbures, par 
le seul effet de, la température renforcé par la pré­
sence de ce corps solide, subissent un cracking 
donnant un dépôt de carbone et un résidu gazeux 
formé de molécules extrêmement légères (H", CH*, 
etc.), elles seules étant stables dans ces conditions; 
les molécules plus complexes, dans l'architectu­
re desqiielles entrent du soufre, de l'oxĵ gène, de 
l'azote, etc sont également décomposées. 
L'hydrogène libre présent en grande quantité 
intervient peut-être dans ces réactions de crac­
king. En particulier, dans le cas des composés 
oxygénés, cet hydrogène peut faciliter la forma­
tion de vapeur d'eau qui, réagissant sur le.carbo­
ne ou les hydrocarbures, engendre de l'oxyde de 
carbone. Sans entrer dans le détail de toutes ces 
réactions, on peut estimer — la suite le justifiera 
— qu'aussi bien l'oxygène dégagé du charbon 
sous forme de combinaison organique que celui qui 
s'en échappe directement sous forme de vapeur 
•d'eau de décomposition, d'oxyde de carbone ou de 
gaz carbonique, se retrouve dans les gaz craqués 
principalement sous forme de vapeur d'eau et d'o­
xyde de carbone, avec im peu de gaz carbonique. 
Il n'est pas exclu cependant que ces gaz renfer­
ment également de minimes quantités d'oxygène 
.sous d'autres formes. 

Si maintenant on envoie le mélange gazeux 
craqué et riche en hydrogène sur un catalyseur 
d'hydrogénation as.sez actif fonctionnant vers 
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tiles passe à l'état d'eau. 
3 ° — que le dispositif d'absorption permette 

de connaître exactement la masse d'eau dégagée 
ou formée. 

Nous allons examiner tout de suite le premier 
de cps trois points, nous réservant de* discuter 
les deux autres après la description complète du 
mode opératoire, (voir page 44). 

On sait que la simple pyrog'énation d'une 
houille vers 1 . 0 0 0 ° donne un coke qui, en dehors; 

3 5 0 ° , , tout l'oxygène va, cette fois, passer à l'état 
d'eau. Il s'agit là de réactions classiques sur les­
quelles il n'y a pas lieu d'insister. Remarquons 
seulement qu'elles ne donnent, en dehors de l'eau, 
que des produits gazeux à la température ordinai­
re, en particulier du méthane. 

L-e principe du dosage direct de l'oxygène non 
minéralisé consiste donc à pyrogéner le charbon 
et à traiter les vapeurs qu'il émet par cracking et 
hydrogénation très poussée de telle sorte que tout 
l'oxygène se retrouve finalement à l'état de vapeur 
d'eau, facile â doser par simple absorption. Tant 
pour avoir un bon balayage des gaz que pour faci­
liter l'hydrogénation, on opère dans un courant 
d'hydrogène pur. 

Pour que cette façon d'opérer soit correcte, il 
faut : 

i" — que se dégage du charbon la totalité de 
l'oxygène des constituants organiques, et rien que 
lui. 

2° — que tout l'oxygène des matières vola­
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DU CARBONE QUI EN EST NORMALEMENT LE CONSTITUANT 
PRINCIPAL, RENFERME UNE PETITE QUANTITÉ D'ÉLÉMENTS 
DIVERS ET EU OUTRE, NON PAS DES << CENDRES )>, 
MAIS LE RÉSIDU DE LA PYROGÉNATION DES MATIÈRES MI­
NÉRALES CONTENUES INITIALEMENT DANS LA HOUILLE, 
C'EST-À-DIRE DU SULFURE DE FER FES PROVENANT DE LA 
DÉCOMPOSITION EN ATMOSPHÈRE NON OXYDANTE DE LA 
PYRITE FES", DES SILICATES, DIVERS AUTRES SELS, ET 
DES OXYDES DONT LA COMPOSITION IMPORTE PEU ICI. IL 
N'EST PAS FACILE DE DÉTERMINER LA TENEUR D'UN TEL 
COKE EN OXYGÈNE NON ENGAGÉ DANS UN COMPOSÉ MI­
NÉRAL. LÀ, PLUS ENCORE QUE DANS LE CAS D:̂ UNE HOUIL­
LE CRUE, LE «DOSAGE PAR DIFFÉRENCE » SERAIT UN NON-
SENS, EN RAISON DE LA PAUVRETÉ DU COKE EN OXYGÈNE 
ORGANIQUE. 

NOUS AVONS PAR CONTRE VÉRIFIÉ QUE LA MASSE 
D'OXYGÈNE DÉGAGÉE^ (PRESQUE CERTAINEMENT EXCLU­
SIVEMENT SOUS FORME D'OXYDE DE CARBONE) AU DELÀ 
DE 1.000° EST INSIGNIFIANTE. A CET EFFET NOUS AVONS 
COMPARÉ LES RÉSULTATS DU DOSAGE DIRECT DE L'OXYGÈ­
NE DANS TROIS HOUILLES D'APRÈS LA MÉTHODE QUI SERA 
DÉCRITE ULTÉRIEUREMENT (VOIR PAGE 36 ET SUIVANTES) 
SUIVANT QUE LA CUISSON DE L'ÉCHANTILLON EN ATMOS­
PHÈRE D'HYDROGÈNE EST JXJUSSÉE JUSQU'À 1.000° OU 
1.200° (DANS CE DERNIER CAS LE CHAUFFAGE SE FAIT 
AU MOYEN D'UN FOUR À BAGTIETTES DE SILITE). NOUS 
AVONS TROUVÉ AINSI QUE LA TENEUR EN OXYGÈNE PASSE 
RESPECTIVEMENT DE 6,08 À 6,15, DE 6,60 À 6,64, ET 
DE ТО,86 Â 10,58 %. DEVANT CES RÉSULTATS,, IL SEM­
BLE LÉGITIME D'ADMETTRE QUE DU COKE CUIT À 1.000° 
NE CONTIENT PLUS QUE DES TRACES D'OXYGÈNE NON MI­
NÉRALISÉ, BIEN QUE NOUS N'EN AYONS PAS LA PREUVE 
DIRECTE. 
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• LA PROPORTION D'OXYGÈNE NON MINÉRALISÉ QUI 
RESTE DANS LE COKE CUIT À T.000° EST-ELLE ENCORE 
ABAISSÉE DU FAIT QU'ICI LE CHAUFFAGE SE FAIT DANS 
UNE ATMOSPHÈRE TRÈS RICHE EN HYDROGÈNE ? C'EST 
POSSIBLE, SANS TOUTEFOIS ÊTRE CERTAIN. 

POUR AVOIR UNE IDÉE PLUS PRÉCISE DE LA TENEUR 
EN OXYGÈNE NON MINÉRALISÉ D'UN COKE CUIT À 1.000° 
IL FAUDRAIT ÉTUDIER LE MÉCANISME DE FORMATION ET 
LE DÉGAGEMENT DES MATIÈRES VOLATILES AU DELÀ DE 
CETTE TEMPÉRATURE; CELA EXIGERAIT UN MATÉRIEL SPÉ­
CIAL QU'IL NOUS EST IMPOSSIBLE DE NOUS PROCURER AC­
TUELLEMENT, ET LA QUESTION NOUS PARAÎT ICI D'UN IN­
TÉRÊT LIMITÉ. 

A REGARDER LES CHOSES DE PRÈS, ON DÉCOUVRE EN­
CORE UNE SECONDE CAUSE D'ERREUR : AU COURS DE LEUR 
PYROGÉNATION, LES MATIÈRES MINÉRALES SUBISSENT 
DIFFÉRENTES TRANSFORMATIONS QUI PEUVENT DONNER 
LIEU À DES DÉGAGEMENTS DE CORPS VOLATILS OXYGÉNÉS: 
EAU DE CONSTITUTION AYANT RÉSISTÉ À LA DESSICATION 
À 105° EFFECTUÉE PRÉALABLEMENT À L'ESSAI,, CO° PRO­
VENANT DE LA DISSOCIATION DES CARBONATES OU DE LA 
RÉDUCTION DE CERTAINS OXYDES, ETC... OR, CES GAZ 
ET VAPEURS SERONT, COMME ON LE VERRA TOUT Â L'HEU­
RE, COMPTÉS AU MÊME TITRE QUE LES COMPOSÉS OXY­
GÉNÉS PROVENANT DE LA PYROGÉNATION DE LA SUBSTAN­
CE ORGANIQUE. AUSSI CONVIENT-IL DE FAIRE LE DOSAGE 
DE L'OXYGÈNE D'UNE HOUILLE SUR DES ÉCHANTILLONS 
AUSSI PAUVRES QUE POSSIBLE EN CENDRES : C'EST.CE 
QUE NOUS NOUS SOMMES TOUJOURS IMPOSÉ. 

AU TOTAL, LES ERREURS DONT LA CAUSE VIENT D'ÊTRE 
MENTIONNÉE RESTENT CERTAINEMENT TRÈS FAIBLES EN 
\-ALEUR ABSOLUE, ET AUSSI EN VALEUR RELATIVE MÊME 
LORSQU'IIL S'AGIT DE CHARBONS /MAIGRES, TOUJOURS 

file:///-aleur
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pauvres en oxygène ; aussi, il ne nous semble pas 
que le fait d'ignorer l'oxygène restant dans le 
coke et les perturbations dues à la pyrogénation 
des matières minérales réduise la rigueur ou la 
portée de nos conclusions. 

En conséquence, nous désignerons désormais 
par ((Oxygène d'une houille» celui qu'on retrouve 
finalement sous forme d'eau quand on pyrogène 
dans les conditions décrites ci-après cette houille 
préalablement desséchée. 

DESCTIIPTION DE L'APPAREIL. — 
Nous avons dû apporter à l'appareil proposé par 
TE R MEut,EN et HESLINGA, (I8) diverses modifica­
tions, en particulier pour l'adapter au chauffage 
électrique; nous croyons donc utile de donner une 
description complète de l'installation qui nous a 
servi. 

Comme les matières volatiles dégagées par la 
pyrogénation de la houille contiennent une cer­
taine quantité de soufre et d'azote ( sous une for­
me qui ne nous importe pas pour l'instant ), nous 
avons pris les précautions particulières indiquées 
pour ce cas par ces auteurs. 

L'appareil, dont la fig. i représente le schéma, 
comporte trois parties : 

1° — Un dispositif de purification de l'hydro­
gène que l'on envoie de façon continue dans le 
tube laboratoire proprement dit pendant toute 
l'expérience. 

2° —- Un tube unique dans la longueur du­
quel se produisent successivement : a) la pyrolyse 
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du charbon, b) le cracking des matières volatiles, 
c) l'élimination du soufre sous toutes ses formes, 
d) l'hydrogénation catalytique. 

3° — Un ensemble de tubes absorbeurs ( non 
représenté sur la fig. i). 
^ PURIFICATION D E L'HYDROGENE. 

L'hydrogène servant au balayage et à l'hydrogé­
nation provient d'̂ ne bouteille à gaz comprimé ; 
il est probablement d'origine électrolytique ; nous 
avons constaté qu'il contient environ i % d'oxy­
gène. Pour en éliminer complètement cette impu­
reté., et l'avoir sec, conditions absolument indis­
pensables À l'exactitude de la méthode,, nous le 
faisons passer dans un laveur de Cloez garni d'a­
cide sulfurique et servant surtout de compte-bul­
les. Puis il parcourt lentement un tujje G H en si­
lice, de 70 cm de longueur et de 2 cm de diamètre, 
garni d'une colonne d'amiante platiné de 30 cm 
environ (préparé en trempant des fibres d'amiante 
dans une solution de chlorure de platine à 5 %) et 
chauffé à СЕЮ - 950° À l'aide d'un four électrique à 
enroulement de nichrome С de 30 cm de longueur. 
E'amiante est maintenu en place par deux tor­
tillons de toiles de cuivre d et d'. 

L'hydrogène desoxygéné mais humide passe 
alors dans un gros tube L à chlorure de calcium, 
plongé dans un bêcher rempli d'eau ( ceci pour le 
maintenir constamment À la température ambian-
te). 

Nous avons constaté au cours d'essais à blanc 
dont il sera question un peu plus loin que ce dis­
positif de purification de l'hydrogène est insuffi-
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sant. Nous l'avons donc complété de la façon sui-. 
vante : au sortir de Iv l'hydrogène passe dans un 
tube en pyrex de m m de diamètre contenant 
une nacelle m de 15 cm de longueur chargée de 
nickel réduit, chauffé vers 350° par un four M à 
enroulement de nichrome. Puis le gaz traverse un 
tube en U, P, à chlorure de calcium, et arrive en­
fin à un robinet r à deux voies parallèles permet­
tant d'envoyer l'hydrogène soit dans le tube labo­
ratoire, soit àa^s une tubulure dont nous expli­
querons l'utilité un peu plus loin. Toutes les ca­
nalisations sont en verre, le caoutchouc étant, pour 
plus de siireté, complètement proscrit. 

T U B E L A B O R A T O I R E . — La partie es­
sentielle de l'appareil est un tube A B formé de 
3 morceaux de iS m m de diamètre intérieur sou­
dés b'jut à bout, d'une longueur totale de 1,20 m. 
Chaque extrémité, sur 15 cm, est en quartz trans­
parent, tandis que le reste est en silice translu­
cide. Le chauffage est assuré par quatre fours 
électriques tubulaires à enroulement de nichro­
me, K, D,, E et F, ayant respectivement 25, 27, 
17 et 28 cm de longueur, et presque jointifs. Des 
couples, logés entre le tube laboratoire et chaque 
four, permettent de contrôler constamment la 
température des différentes zones du tube. 

A l'extrémité A, qui dépasse du four d'une 
dizaine de cm, est adapté un bouchon de caout­
chouc traversé par un tube de verre capillaire 
raccordé au robinet r par un petit tuyau de caout­
chouc extrêmement fin de très bonne qualité. 
Contre ce bouchon se trouve une ampoule de ver-
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RE Ь DE Б CM DE LONGUEUR RENTRANT À FROTTEMENT 
DOUX DANS LE TUBE DE SILICE, ET DESTINÉE À EMPÊ­
CHER LES MATIÈRES VOLATILES ÉMISES PAR LE CHARBON 
DE REFLUER PAR DIFFUSION VERS LE BOUCHON A. LA 
TRANSPARENCE DU QUARTZ PERMET DE S'ASSURER QU'À 
AUCUN MOMENT IL NE SE PRODUIT DE CONDENSATION DE 
GOUDRON SUR L'EXTRÉMITÉ DU TUBE NON SOUMISE AU 
CHAUFFAGE INTENSE DU FOUR K. 

LA NACELLE EN NICKEL A DE 7 CM DE LONGUEUR CON­
TENANT LA PRISE D'ESSAI SERA PLACÉE, AU MOMENT 
VOULU, DE TELLE SORTE QU'ELLE SOIT CHAUFFÉE PAR LE 
FOUR K, PRÉVU POUR QU'ELLE PUISSE ÊTRE PORTÉE À 
1.000°. 

LA PARTIE DU TUBE A B CHAUFFÉE PAR LE FOUR D 
À 900° CONTIENT UNE COLONNE D'AMIANTE DESTINÉE 
Â FACILITER LE CRACKING DES MATIÈRES VOLATILES. 

A HAUTEUR DU FOUR E, QUI MONTE À 150 OU 160'', 
SE TROUVE UNE NACELLE DE NICKEL B DE 15 CM DE LON­
GUEUR, GARNIE DE NICKEL RÉDUIT in situ DESTINÉ À DÉ­
COMPOSER L'ACIDE SULFHĴ DRIQUE CONTENU DANS LES 
MATIÈRES VOLATILES EN EN FIXANT LE SOUFRE. CECI Â UN 
DOUBLE BUT : PROTÉGER LE CATALYSEUR PROPREMENT DIT 
SITUÉ EN AVAL CONTRE UN EMPOISONNEMENT TROP RA­
PIDE, ET ÉVITER QUE LES GAZ ARRIVANT AUX ABSORBEURS 
CONTIENNENT DE L'ACIDE SUIF HYDRIQUE, QUI SERAIT 
PLUS OU MOINS COMPLÈTEMENT RETENU, ET FAUSSERAIT 
AINSI LES RÉSULTATS. 

ENFIN, À HAUTEUR DU FOUR F, DONT LA TEMPÉRA­
TURE DE RÉGIME EST DE 350°, ON PLACE UNE NACELLE 
DE NICKEL С DE 25 CM DE LONGUEUR CONTENANT LE 
NICKEL RÉDUIT CHARGÉ DE CATALYSER L'HYDROGÉNATION. 

LE TUBE A B DÉPASSE CE FOUR D'UNE DIZAINE DE 
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1 2 m m environ garni dans sa partie inférieure d'à. 
cide sulfurique dêcinormal destiné à arrêter les 
traces d'ammoniac qui ont pu se former dans le 
tube laboratoire par simple pyrogénation du char­
bon, ou par action de l'hydrogène en présence de 
nickel réduit sur des matières volatiles contenant 
de l'azote. Il est muni dans la branche montante 
d'un dispositif chargé d'arrêter les gouttelettes 

cm. Il est fermé par un bouchon de caoutchouc 
traversé par l'ajutage d'arrivée du premier absor-
beur. La transparence du quartz permet de s'as­
surer de l'absence de toute condensation à l'extré­
mité non chauffée du tube laboratoire. 

DISPOSITIF D'ABSORPTION. — Il com­
prend : 

a) — un tube en U (fig. 2 ) d'un diamètre de 
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A) — Préparation du tube laboratoire. — AU 
DÉBUT D'UNE OPÉRATION, LA NACELLE a ET L'AMPOULE 
DE VERRE h SONT RETIRÉES; L'AMIANTE SITUÉ À HAUTEUR 
DU FOUR D EST EN PLACE, DE MÊME QUE LES NACELLES 
h ET c, GARNIES CHACUNE D'UNE COUCHE D'OXYDE DE 
NICKEL EN POUDRE FINE D'UN OU DEUX M M D'ÉPAIS­
SEUR. E'EXTRÉMITÉ A DU TUBE EST RELIÉE À L'APPA­
REIL DE PURIFICATION D'HYDROGÈNE, ET L'AUTRE B EST 
FERMÉE PAR UN BOUCHON DE CAOUTCHOUC TRAVERSÉ PAR 
UN PETIT TUBE DE VERRE DÉBOUCHANT LIBREMENT À L'AT­
MOSPHÈRE : LE DISPOSITIF D'ABSOTBTION N'Y EST PAS 
RELIÉ. ON PURGE PAR UN COURANT D'HYDROGÈNE, PUIS 

DE LIQUIDE FORMÉES PAR L'ÉCLATEMENT DES BULLES DE 
GAZ. AU-DESSUS, CETTE BRANCHE EST GARNIE DE CHLO­
RURE DE CALCIUM DONT LE BUT EST D'ARRÊTER LA VAPEUR 
D'EAU. 

B) UN SECOND TUBE EN U DE MÊMES DIMENSIONS 
ENTIÈREMENT GARNI DE CHLORURE DE CALCIUM. 

C) UN TROISIÈME TUBE EN U GARNI, DANS LA PRE­
MIÈRE BRANCHE, DE CHLORURE DE CALCIUM, DANS LA 
SECONDE DE CHAUX SODÉE, CELLE-CI DESTINÉE À ABSOR­
BER LE GAZ CARBONIQUE QUE POURRAIENT ENCORE CON­
TENIR LES GAZ DANS LE CAS D'UNE MAUVAISE HYDRO­
GÉNATION CATALYTIQUE. CE TROISIÈME TUBE FONCTIONNE 
COMME TUBE TÉMOIN : TOUTE AUGMENTATION DE SON 
POIDS PROUVE QU'IL SUBSISTAIT DU GAZ CARBONIQUE 
DANS LES GAZ APRÈS CATALYSE, OU QUE TOUTE L'EAU FOR­
MÉE N'A PAS ÉTÉ ABSORBÉE DANS LES DEUX PREMIERS 
TUBES. QUAND LA CATALYSE ET L'ABSORPTION DE L'EAU 
SE FONT CORRECTEMENT, SON POIDS RESTE INVARIABLE. 

M O D E O P E R A T O I R E . — 
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on porte les fours de purification C et M à leur 
température de régime; on fait encore passer de 
l'hydrogène pendant 15 minutes pour chasser 
toute trace d'oxygène du tube laboratoire. Puis on 
ralentit le courant d'hydrogène, et à ce moment 
seulement on met en marche les fours K, E et F 
qu'on règle à 350°,̂  tandis que le four D est porté 
à 900". Dans ces conditions, tout le tube labora­
toire et ses accessoires se dessèchent et l'oxyde 
de nickel des nacelles b et c se réduit; on prolonge 
la réduction pendant 36 heures, et on contrôle son 
achèvement complet en ajustant à l'extrémité B 
un tube absorbcur à Cad' préalablement taré. 
L'appareil n'est prêt à fonctionner que si, pendant 
au moins 2 heures, ce tube absorbeur n'a pas aug­
menté de poids.# 

Un peu avant la fin de cette opération, on a 
coupé le courant sur le four K, afin de laisser re­
froidir l'extrémité amont du tube. La réduction 
finie, on continue à laisser passer lentement de 
l'hydrogène, mais on diminue le courant dans le 
four E, de telle sorte que la température de la 
nacelle b se stabilise au voisinage de 150°. 

Le tube est alors prêt pour l'analyse. 
b) - - Préparation du dispositif d'absorption. 
Le premier tube est destiné à retenir non seu­

lement une partie au moins de la vapeur d'eau pro­
duite aux dépens de l'oxygène de la prise d'essai, 
mais aussi l'ammoniac. Tl est garni d'un volume 
connu (335 cmj) d'acide sulfurique décinormal, 
et de sa charge de chlorure de calcium. Il est pesé 
plein d'air. 
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DE MÊME, LES AUTRES TUBES ABSORBEURS SONT PE­
SÉS SÉPARÉMENT ET PLEINS D'AIR. 

c) —- Préparation de la prise dressai. 

ON DISPOSE 1,2 À 1,5 G DU CHARBON À ESSAYER 
( QUI DOIT AVOIR ÉTÉ BROYÉ JUSQU'À PASSER ENTIÈRE­
MENT AU TAMIS 50 POUR QUE LE PRÉLÈVEMENT D'UNE 
FAIBLE QUANTITÉ DE MATIÈRE INITIALEMENT AUSSI HÉ­
TÉROGÈNE SOIT ADMISSIBLE) DANS LA NACELLE a PRÉALA­
BLEMENT TARÉE QU'ON PORTE ENSUITE À L'ÉTUVE À 105° 
PENDANT UNE HEURE, OU QU'ON PLACE DANS UN DESSICA-
TEUR Â VIDE SULFURIQUE JUSQU'À POIDS CONSTANT. ON 
PÈSE DE NOUVEAU POUR AVOIR LE POIDS EXACT DE LA 
PRISE D'ESSAI COMPLÈTEMENT DESSÉCHÉE. AU COURS-
DE CETTE MANIPULATION ET JUSQU'À LA MISE EN PLA­
CE DE a DANS LE, TUBE LABORATOIRE, ON PREND LES PRÉ­
CAUTIONS VOULUES POUR ÉVITER TOUTE REPRISE D'HUMI­
DITÉ, LE CHARBON ÉTANT ASSEZ FORTEMENT HYGROSCO-
PIQUE. 

D) — Mise en rotóte de l'hydrogénation. 

IL S'AGIT MAINTENANT DE METTRE EN PLACE LA NA­
CELLE a SANS INTRODUIRE D'AIR DANS LE TUBE LABORA­
TOIRE. POUR CELA, SANS INTERROMPRE LE COURANT D'HY­
DROGÈNE QUI PARCOURT LE TUBE LABORATOIRE, ON ADAP­
TE À L'AJUTAGE LIBRE DU ROBINET R (FIG. I) UNE CANNE 
DE VERRE V LONGUE ET FINE,, PROLONGÉE PAR UN CAOUT­
CHOUC PERMETTANT DE LA RACCORDER FACILEMENT AU 
TUBE QUI TRAVERSE LE BOUCHON B DE L'EXTRÉMITÉ AVAL 
DU TUBE LABORATOIRE. ON FORCE ALORS MOMENTANÉ­
MENT LE CHAUFFAGE DU FOUR D AFIN QUE, GRÂCE À L'É­
LÉVATION PROGRESSIVE DE TEMPÉRATURE DE LA ZONE COR_ 
RESPÓNDANTE DU TUBE LABORATOIRE, UN PEU D'HYDRO-
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l a b o r a t o i r e ; s ' i l s ' y c o n d e n s e d e s g o u t t e l e t t e s 

< i ' e a u , o n l a c h a u f f e t r è s l é g è r e m e n t e t a \ ' e c p r é c a u -

g è n e c o n t i n u e à s ' é v a c u e r p a r B p e n d a n t l e s q u e l ­

q u e s i n s t a n t s o i i r s e r a f e r m é , a i n s i q u ' o n v a l e 

v o i r : o n é v i t e a i n s i t o u t r i s q u e d e r e n t r é e d ' a i r 

d a n s l e t u b e l a b o r a t o i r e p a r s o n e x t r é m i t é a v a l . 

T o u r n a n t l e r o b i n e t r , o n p u r g e s o i g n e u s e m e n t p a r 

u n c o u r a n t r a p i d e d ' h y d r o g è n e l a c a n n e v e t s o n 

c a o u t c h o u c q u ' o n a d a p t e b i e n t ô t s u r l e t u b e t r a ­

v e r s a n t l e b o u c h o n B . O n e n l è v e a l o r s l e b o u c h o n 

A ; i l s ' é t a b l i t a u s s i t ô t d a n s l e t u b e l a b o r a t o i r e u n 

c o u r a n t d ' h y d r o g è n e a l l a n t d e B v e r s A ; o n p e u t 

a i n s i , s a n s r i s q u e r l ' i n t r o d u c t i o n i n t e m p e s t i v e 

d ' a i r , m e t t r e e n p l a c e l a n a c e l l e a . O n r e m e t a u s ­

s i t ô t e n p l a c e l ' a m p o u l e h q u ' o n a s o i g n e u s e m e n t 

d e s s é c h é e , e t l e b o u c h o n A ; o n r e m e t l e r o b i n e t r 

d a n s s a p o s i t i o n i n i t i a l e , e t o n s é p a r e l ' a j u t a g e d u 

b o u c h o n B d u t u b e d e c a o u t c h o u c q u ' o n y a v a i t 

f i x é u n p e u a u p a r a v a n t . O n é t a b l i t u n c o u r a n t r a ­

p i d e d ' h y d r o g è n e d e A v e r s B , e t s e u l e m e n t a p r è s 

u n e d i z a i n e d e m i n u t e s o n m e t l e d i s p o s i t i f d ' a b ­

s o r p t i o n e n p l a c e à l ' e x t r é m i t é a v a l d u t u b e l a b o ­

r a t o i r e . 

L ' a n a l y s e p r o p r e m e n t d i t e p e u t a l o r s c o m ­

m e n c e r . 

O n r è g l e l e c o u r a n t d ' h y d r o g è n e à d e u x b u l l e s 

p a r s e c o n d e . 

O n m e t e n m a r c h e l e f o u r K , q u ' o n p o r t e r a ­

p i d e m e n t à 3 0 0 ° , p u i s o n f a i t c r o î t r e s a t e m p é r a ­

t u r e d e 5 ° . p a r m i n u t e j u s q u ' à 6 5 0 ° . D e u x p r é -

• c a u t i o n s s o n t à p r e n d r e a u c o u r s d e c e t t e p é r i o d e : 

1 ° — I l f a u t o b s e r v e r l ' e x t r é m i t é B d u t u b e 
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LONGTEMPS QU'IL EST NÉCESSAIRE LE BOUT DU TUBE LA­
BORATOIRE QUI DÉPASSE LE FOUR K AFIN QU'AUCUNE 
CONDENSATION DE GOUDRON NE SE PRODUISE SUR LA FACE 
INTERNE DE CE TUBE OU SUR L'AMPOULE h. PRATIQUE­
MENT, CES CHAUFFAGES AUXILIAIRES N'ONT JAMAIS À 
ÊTRE PROLONGÉS AU DELÀ DU MOMENT OII LE FOUR K A 
ATTEINT 650°. 

ON ACHÈVE LA PYROGÉNATION DE TELLE SORTE QUE 
L'INTERVALLE 650—1.000° SOIT FRANCHI EN UNE DE--
MI-HEURE, PUIS ON MAINTIENT LE FOUR K À 1.000° 
PENDANT 15 MINUTES. 

LA PYROGÉNATION EST ALORS TERMINÉE; ON MAIN­
TIENT CEPENDANT LE COURANT D'HYDROGÈNE. ON SÉPA­
RE LE DISPOSITIF D'ABSORPTION. SI UN NOUVEL ESSAI 
DOIT SUIVRE DE PRÈS, ON MAINTIENT LES FOURS C, M, 
D, E ET F EN TEMPÉRATURE : ON NE LAISSE REFROIDIR 
QUE K. SINON, ON COUPE LE COURANT SUR TOUS LES 
FOURS (PROGRESSIVEMENT POUR LES FOURS C, K, ET D, 
QUI SONT À HAUTE TEMPÉRATURE), ET ON N'ARRÊTE LE 
COURANT D'HYDROGÈNE QU'APRÈS REFROIDISSEMENT 
COMPLET; ON MAINTIENT DANS L'APPAREIL UNE LÉGÈRE 
SURPRESS<ION D'HYDROGÈNE POUR ÉVITER TOUTE REN­
TRÉE D'AIR. SI L'ARRÊT DOIT DURER TRÈS LONGTEMPS, IL 
EST PRÉFÉRABLE DE RETIRER LES NACELLES h et c AVEC 
LEUR CHARGE DE NICKEL; ON LES CONSERVE DANS UN TUBE 
REMPLI D'AZOTE. 

TION (POUR NE PAS ALTÉRER LE BOUCHON DE CAOUTCHOUC-
QUI, AUTREMENT, DÉGAGERAIT DES MATIÈRES VOLATILES 
CONTENANT DE LA VAPEUR D'EAU), AFIN QUE CETTE EAU 
SOIT ENTRAÎNÉE PAR LE COURANT GAZEUX VERS LES AB­
SORBEURS. 

AVEC UN BEC BUNSEN, ON CHAUFFE AUSSI 



— 41 — 
•e) — Détermination du poids d'oxygène cédé par 

la prise d'essai. 

On fait passer dans tout le dispositif d'absorp­
tion débranché du tube laboratoire un lent cou­
rant d'air soigneusement desséché et privé de gaz 
carbonique,, afin d'en chasser tout l'hydrogène. 
Puis on pèse chacun des tubes. 

L'augmentation de poids du premier est due à 
la fixation de l'ammoniac des gaz et d'une cer­
taine quantité d'eau. Pour doser l'ammoniac re­
tenu par l'acide sulfurique, on ajoute à ce dernier, 
dans le tube même, quelques gouttes de phtaléine, 
et on neutralise l'excès d'acide par une solution 
de soude décinormale. Un calcul élémentaire per­
met de trou-\-er le poids d'ammoniac fixé; il est 
compris le plus soû 'ent entre r et 3 mg pour i g de 
charbon. Kn le retranchant de l'augmentation de 
poids du tube, on obtient le poids de l'eau retenue. 

L'augmentation de poids du second tube est 
toujours faible; on l'ajoute au poids de l'eau arrê­
tée par le premier. 

Le troisième tube aménagé pour arrêter non 
seulement l'eau qui n'aurait pas été retenue par 
les deux premiers, mais aussi le CO^ éventuel, 
doit garder un poids constant si la catalyse et l'ab­
sorption se sont faites correctement. Nous avons 
constaté que l'augmentation de son poids, quand 
il y en a une, est toujours due à l'absorption d'un 
peu de gaz carbonique; elle ne se produit jamais 
que dans le cas oiî le nickel de la nacelle c a déjà 
servi à analyser une dizaine de grammes de char­
bon; elle indique donc que ce nickel est devenu 
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trop peu actif, certainement à cause de son em­
poisonnement par le soufre,, et doit être oliangé.̂  
Nous avons remarqué que si l'augmentation de 
poids est faible (газ m g au maximurn), on peut 
à la rigueur ne pas rejeter l'expérience : il suffit 
d'admettre que cette augmentation de poids est 
due au gaz carbonique ayant échappé à l'hydrogé­
nation; ou calcule le poids d'oxygène correspon­
dant, et on l'ajoute à celui qu'on déduit du poids 
d'eau absorbée. L'accord d'un résultat ainsi ob­
tenu avec celui d'une expérience correcte reste 
très satisfaisant. 

Toutefois, il va sans dire que si l'augmenta­
tion de poids du troisième tube est importante, 
l'expérience doit être recommencée. Dans tous les 
cas, dès que le troisième tube a augmenté de poids, 
il faut renouveler le nickel des nacelles Ь et c. 

Du poids de l'eau retenue par les deux pre­
miers tubes ( et éventuellement de l'augmentation 
de poids du troisième) on déduit le poids d'oxygè­
ne cédé par la prise d'essai. 

Dans nos premiers essais, au cours desquels 
la purification de l'hydrogène était assurée seule­
ment par le tube G H à amiante platiné et l'ab-
sorbeur L à chlorure de calcium, se glissait sys­
tématiquement une petite erreur par excès : en 
effet nous constations toujours dans les essais à 
blanc une augmentation totale du poids des tubes 
absorbeurs d'environ 2 mg. Pour chaque dosage, 
nous diminuions donc de 2 m g le poids d'eau re­
cueillie pour calculer le poids d'oxygène cédé par 
la prise d'essai. Par la suite, cet inconvénient fut 
supprimé grâce à l'adjonction du tube N О (fig. i) 
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à nickel réduit et de Tabsorbeur P à chlorure de 
ealcium: les essais à blanc donnaient toujours dans 
-ces nouvelles conditions une augmentation nulle 
du poids des trois absorbeurs situés en aval du 
tube laboratoire. 

f) •— Remarques. 
1° — Nous avons déjà signalé que le nickel 

des nacelles doit être renouvelé quand il a servi 
à 7 ou 8 analyses. 

2° — Le tube laboratoire AB ne peut, lui non 
plus, servir à pli:s de 7 ou 8 essais consécutifs, car 
il se forme sur ses parois internes, particulière­
ment â hauteur des fours K et D, ainsi que sur l'a­
miante qi:i le garnit à hauteur de ce dernier, un 
dépôt de carbone provenant du cracking des ma­
tières volatiles, et qui finit par gêner le passage 
des gaz. Pour nettoyer le tube, il suffit, après 
en avoir retiré les nacelUes b et c qu'on garde mo­
mentanément dans untube bien fermé rempli d'a­
zote bien exempt d'oxygène, de porter au rouge les 
fours K et D,, et de faire passer un courant d'air 
ou d'oxygène. Après complet refroidissement on 
fait passer de nouveau un courant d'hydrogène, 
et enfeuite seulement on remet les nacelles 6 et c 
en place. Qu'on ait ou non changé le contenu de 
celles-ci, une opération de réduction devra précé­
der tout nouvel essai. 

3 ° — Le chlorure de calcium du tube absorbeur 
L doit être renouvelé fréquemment, car il se for­
me rapidement à l'entrée un bouchon de chlorure 
de calcium hydraté,. 
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CRITIQUE D E L A M E T H O D E . — 
NOUS AVONS SOULEVÉ QUELQUES PAGES PLUS HAUT 

TROIS QUESTIONS DE PRINCIPE AU SUJET DE LA LÉGITIMI­
TÉ DE NOTRE DOSAGE. NOUS AVONS TOUT DE SUITE ÉTUDIÉ 
LA PREMIÈRE, RELATIVE AU DÉGAGEMENT DE L'OXYGÈNE 
DE LA PRISE D'ESSAI SOUS FORME DE MATIÈRES VOLATILES 
PENDANT LA PYROGÉNATION. PAR CONTRE, NOUS AVONS 
AJOURNÉ L'EXAMEN DES DEUX AUTRES, RELATIVES AU 
PASSAGE À L'ÉTAT D'EAU DE TOUT L'OXYGÈNE DES MA­
TIÈRES VOLATILES, ET AU DOSAGE DE L'EAU PAR DÉTER­
MINATION DE L'AUGMENTATION DE POIDS DES ABSOR-
BEURS. DISCUTONS LES MAINTENANT. 
A) — EST-CE QUE TOUT L'OXYGÈNE DES MATIÈRES VOLA­
TILES SE RETROUVE FINALEMENT À L'ÉTAT D'EAU ? 

LA TEMPÉRATURE ÉLEVÉE (900°) DU CRACKIUG 
AUQUEL SONT SOUMISES LES MATIÈRES VOLATILES DÉGA­
GÉES PAR LE CHARBON, LA DURÉE DE CE CRACKING, AINSI 
QUE LA PRÉSENCE D'UN GRAND EXCÈS D'HYDROGÈNE, NE 
LAISSENT CERTAINEMENT'PAS SUBSISTER DES QUANTITÉS 
NOTABLES DE PRODUITS ORGANIQUES OXYGÉNÉS (MÊME 
TELS QUE COS), ET IL EST PERMIS DE PENSER QU'APRÈS 
UN TRAITEMENT AUSSI VIOLENT, PRATIQTIEMENT TOUT 
L'OXYGÈNE DOIT SE RETROUVER À L'ÉTAT D'OXYDE DE CAR­
BONE.' ULTÉRIEUREMENT, LES GAZ SE REFROIDISSENT À 
150° EN PASS>INT AU-DESSUS DE LA NACELLE h. LÀ, EN 
VERTU DE LA RÉACTION DE BOUDOUARD, UNE CERTAINE 
QUANTITÉ D'OXYDE DE CARBONE PEUT DONNER DU GAZ 
CARBONIQUE, TANDIS QU'UNE AUTRE FRACTION, SOUS 
L'ACTION DU NICKEL RÉDUIT ET DU GRAND EXCÈS D'HY­
DROGÈNE, DONNE DU MÉTHANE ET DE L'EAU; IL N'EST 
PAS EXCLU QU'IL EN PASSE ÉGALEMENT SANS ALTÉRATION, 
EN RAISON D'UN BRASSAGE INSUFFISANT DES GAZ ET DE 
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L'INSUFFISANCE DE LA TEMPÉRATURE. PUIS LES GAZ PAS­
SENT SUR LE NICKEL DE LA NACELLE c, MAINTENUE À 
350°. ON SAIT QUE DANS CES CONDITIONS L'OXYDE DE 
CARBONE DISPARAÎT TOTALEMENT ET QUASI INSTANTANÉ­
MENT. MAIS TANDIS QU'UNE PARTIE DE L'OXYGÈNE PAS­
SE DIRECTEMENT À L'ÉTAT D'EAU, UNE AUTRE DONNE D'A­
BORD DU GAZ CARBONIQUE, ET CE N'EST QUE PAR UNE 
ACTION ULTÉRIEURE DE' L'IIYDROGÈNE SUR CE DERNIER 
QUE, FINALEMENT, TOUT L'OXYGÈNE SE RETROUVE À L'É­
TAT D'EAU, AINSI QU'IL RÉSULTE DES TRAVAUX CLASSIQUES 
DE SAB.4.TIER (19). AINSI LE PREMIER SIGNE D'UNE AC­
TIVITÉ INSUFFISANTE DU NICKEL RÉDUIT EST LA PRÉSENCE 
DE CO" DANS LES GAZ; LA PRÉSENCE D'OXYDE DE CARBO­
NE DANS LES GAZ DE QUEUE EST LA MARQUE D'UNE DÉ­
GRADATION PLUS AVANCÉE. L'ABSENCE DE CO', CONTRÔ­
LÉE PAR LE TROISIÈME TUBE ABSORBEUR, DONNE DONC 
UNE GARANTIE SUFFISANTE DU BON FONCTIONNEMENT DU 
NICKEL RÉDUIT. 

PAR AILLEURS, ON PEUT SE DEMANDER SI LE FAIT 
DE PLACER LE NICKEL DANS DES NACELLES b et c QUI 
N'OCCUPENT QU'UNE FAIBLE SECTION DU TUBE LABORA­
TOIRE NE PERMET PAS À UNE FRACTION DES GAZ D'ÉCHAP­
PER COMPLÈTEMENT À L'ACTION DU CATALYSEUR; S'.IL EN 
ÉTAIT AINSI, LES GAZ SORTANT DU TUBE LABORATOIRE 
POURRAIENT CONTENIR ENCORE DE L'OXYDE DE CARBONE, 
QU'AUCUN DES ABSORBEURS SUIVANTS NE RETIENDRAIT. 
NOUS AVONS DONC ANALYSÉ, AINSI QU'ON LE VERRA 
PLUS LOIN, DES CORPS PURS, DE TENEUR EN OXYGÈNE 
CONNUE (ACIDE BENZOÏQUE, SULFANILIQUE ETC.); LE 
FAIT QUE NOS ESSAIS ONT PERMIS DE TROUVER LA TENEUR 
THÉORIQUE À QUELQUES MILLIÈMES PRÈS NOUS A SEMBLÉ 
CONCLUANT. D'AILLEURS, TE R MEULEN ET HËSLINGA 
AVAIENT CONSTATÉ EUX AUSSI QUE L'EMPLOI DE NACEL-
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La méthode de dosage direct de l'oxygène dé­
crite ci-dessus doit pouvoir s'appliquer ^ des 
corps autres que la houille. Nous l'javons donc ex­
périmentée avec des corps bien définis et purs, afin 
de pouvoir comparer les résultats déduits de la pe­
sée des tubes absorbeurs à la teneur en oxygène 
calculée d'après la formule chimique. 

Le tableau suivant résume nos principaux es­
sais. 

les donnait, du point de vue qui nous occupe ici, 
Idute satisfaction. 

b) — Enfin, il reste à trancber cette question : 
l'augmentation de poids des tubes absorbeurs per­
met-elle de connaître exactement la masse d'eau 
formée aux dépens de l'oxygène du charbon ? 

Nous avons vu, à propos de la description du 
mode opératoire, quelles précautions sont prises 
pour tenir compte des dégagements possibles d'am­
moniac, et, en cas de mauvais fonctionnement du 
catalyseur, de gaz carbonique. Nous avons vu 
aussi que des essais à blanc permettent de cons­
tater la fixité du poids des absorbeurs quand 
la nacelle a reste vide, pourvu que l'hydrogène 
soit convenablement purifié. En définitive, on 
peut donc déduire avec certitude et précision de 
l'augmentation de poids des tubes absorbeurs le 
poids d'eau formée à partie de l'oxygène libéré 
par la prise d'essai. 

OPERATIONS DE CONTROLE. — 
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TABLEAU 1 

MATIÈRE ESSAYÉE °/o d'oxygène 
d'après 

la formule 
° o d'oxygène 

d'après l'expérience 

Acide benzoìque 
C'H^CO^H 26.23 26 45 

26.26 Moyenne : 
26.35 

Acice sulfanilique 
C'H'SO^HNH" 

Dicyclohexylphénol C6HHC«H")20H 
Tricyclohexylphénol 

C8H2(C«H")=OH 

27.74 

6 20 

4.70 

27.90 
27.78 
27.84 
6.14 
6.29 
4 77 
4.78 

Moyenne : 
27.84 
Moyenne : 
6.21 

Moyenne : 
4.77 

Iv'erreur relative ne dépasse jamais 0,84 % ; 
sur les moyennes, elle est respectivement de 0,45,, 
0,36, 0,17, et 1,49 %. 

Toutefois, cela ne prouve pas d'une façon cer­
taine que la méthode donne des résultats corrects 
avec n'importe quel corps. Aussi n'était-il pas su­
perflu de chercher à l'appliquer à d'autres corps : 
nWs avons donc effectué sur un échaiitillon de 
gas-oil une analyse élémentaire à peu près com­
plète dont nous donnons ci-dessous les résultats. 

TABLEAU II 
ANALYSE ÉLÉMENTAIRE D'UN GAS-OIL 

1" ESSAI 2"' ESSAI 
Carbone (doié à la grille) 86.85 87 07 
Hydrogène (do»é à la grille) . 11.87 11.76 
Soufre combustible (dosa à U bombe). 0.49 0.55 
Oxygène (dosage direct par hydro­
génation) 0.42 0.46 

Azote et cendrei non dosé non dolé 

TOTAL . . . 99.63 99.84 
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Ces derniers essais ne prennent toute leur va­leur que si l'on remarque qu'au cours des dosa­ges l'augmentation de poids de l'ensemble des absorbeurs a été très faible; les résultats ne diffè­rent cependant l'un de l'autre, eu ce qui concerne l'oxygène, que de moins de io%de leur valeur; la concordance est bonne, mais c'est évidemment tout ce qu'on peut dire ici, car la preuve de l'absence de toute erreur systématique, dont la valeur rela­tive pourrait être assez considérable, n'est aucune­ment faite. 
Le tableau III donne les résultats (moyennes de deux essais) de l'analyse élémentaire de 7 char­bons, rapportés aux prises d'essais desséchées à l'étuve. 

TABLEAU m 
Analyse élémentaire de divers charbons 

Cl 

i 
«̂ 

к 
Cendrn с 

Carbone à U grille C 
Hydrogène à la grille Ц 

Azote Kjeldabl N 
Soufre (bombe) S 

Oxygène dosage direct 0 
TOTAL ĈH+N+ S+0+ 1,08 с 

С N 6.09 85.92 3.295 1.245 0.906 1.427 99.373 
Y2bl. 8 44 81.50 3 70 1 20 0.78 3.65 99.94 
Y 3 8.37 76.00 4.52 1.40 0.65 8.20 99 81 
Y 4 7.38 77 28 4.88 1.44 0.71 7.48 99.78 
Y 5 6.70 80.20 4.81 1.45 0.74 5.42 99.86 
Y 6 9.20 75 25 4.40 1 51 0.75 8.12 99 97 
Y 7 8.47 76 47 4.65 J.38 0.85 7.42 99.92 

que donnent deux essais effectués sur un même charbon. 
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T A B L F A U I V 

R É F É R E N C E 

°l o D ' O X Y G È N E D A N S L A P R I I E 

D ' E S S A I D E S S É C H É E 
ECART 
ABSOLU 

E C A R T E N R Â L E U R 

R E L A T I V E 

1 " E S T A I Z I N E E S S A I 

ECART 
ABSOLU 0/. 

C 3 . 2 2 3 2 8 0 . 0 6 1 . 8 3 

B S 5 . 9 4 5 . 8 6 G 0 8 1 . 3 5 

B » 4 6 1 4 . 6 1 0 00 0 . 0 0 

Y " 8 . 1 0 8 . 1 4 0 . 0 4 0 . 5 0 

Y ' 7 3 8 7 4 7 0 . 0 9 

0./2 
1 . 1 7 

ox. B " ( 1 ) 

2 3 . 2 1 2 3 . 0 9 

0 . 0 9 

0./2 0 . 5 1 

ox. B ' - C I ) 

1 9 6 7 - 1 9 . 8 3 0 . 1 6 0 . 8 1 

1 5 . 8 0 1 5 . 9 0 0 . 1 0 0 . 6 3 

M O Y C • N E : 0 . 8 5 

(1) O.S IROIS ÉCHANLILLONS SON! RCSPECFIVENL ]ES 
ÉCHANTILLONS B*, B'" ET Y", AYANT SUBI UNE t(5rle 
OXYDATION PAR SÉJOUR PROLONGÉ À L'ÉLUVE VERS 17J". 

CONCLUSIONS. — 
L'EXAMEN DE CES TABLEAUX PERMET DE CONCLURE: 
1° QUE LE DOSAGE DE L'OXYGÈNE DANS LE CHAR­

BON SE FAIT AVEC UNE PRÉCISIOTI QUI DÉPASSE LARGE­
MENT CELLE DES DOSAGES DE L'AZOTE OU DU SOUFRE, ET 
S'APPROCHE MÊME DE LA PRÉCISION DU DOSAGE DU 
CARBONE OU DE L'HYDROGÈNE. 

2° QUE SI LE « DOSAGE DE L'OXYGÈNE PAR DIFFÉ-
RENCEI), QUI CONSISTE À PRENDRE LA DIFFÉRENCE À 100 
DE LA SOMME DES TENEURS EN CARBONE, HYDROGÈNE, 
SOUFRE, AZOTE, ET CENDRES, PEUT ENCORE SE DÉFENDRE 
POUR DES CHARBONS TRÈS PAUVRES EN CENDRES ET TRÈS 
RICHES EN OXYGÈNE, IL CONDUIT À DES RÉSULTATS GROS-
.SIÈREMENT FAUX DANS LES AUTRES CAS. 

DIBPERSICN DES RÉSULTATS DU DOSAGE DIRECT DE L'OXYGÈNE 
DANS LES HOUILLES 
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Rappelons enfin que, pour un laboratoire qui 
dispose d'un appareil monté en permanence,, le 
dosage direct de l'oxygène est une opération qui 
n'est ni beaucoup plus compliquée ni beaucoup 
plus longue qu'une analyse classique à la grille. 
Elle garde cependant un caractère un peu artifi­
ciel, en ce sens qu'il n'est pas évident que l'on 
dose exactement tout l'oxygène présent dans la 
houille sous forme de constituants organiques, et 
rien que lui ; mais l'erreur possible est certaine­
ment minime : nous nous sommes expliqué là-
dessus quelques pages plus haut. On peut d'ail­
leurs faire le même reproche au dosage du carbone 
à la grille (qui donne la somme du carbone organi­
que et du carbone des carbonates), à celui de l'eau 
(qui, sous sa forme classique, ne donne pas l'eau 
d'hydratation de certains sels mélangés aux élé­
ments combustibles de la houille), à celui des cen­
dres (qui ne donne pas le poids des matières mi­
nérales telles qu'elles sont contenues dans la prise 
d'essai ), à celui de l'hydrogène ( qui ajoute â 
l'hydrogène organique celui de l'eau non élimi-
nable par simple dessication dans le vide ou à l'é-
tuve à 105°) etc ... 

Par contre, ainsi qu'on va le voir, le dosage 
direct de l'oxygène permet de classer les houilles 
avec une grande rigueur, et de prévoir les plus 
importantes de leurs propriétés : c'est ce qui en 
fait tout l'intérêt. 

— BIBLIOGRAPHIE — 
(18) — TER MEULBN et HESLINGA — Nouvelles mé­thodes d'analvse chimique organique. Ed. Du-

nod. Paris 1932. 
(19) — P. SARATIER — La catalyse en chimie organi­

que, p. 66. Ed. Bóranger. Paris et Liego. Í913. 



C H A P I T R E II 

RELATIONS ENTRE LA TENEUR 
EN OXYGÈNE D'UNE HOUILLE 

ET SON APTITUDE A LA COKÉFACTION 
On sait que certaines houilles possèdent la 

propriété de devenir plus ou moins pâteuses sous 
la simple influence d'une élévation de tempéra­
ture; c'est cette'particularité que l'on veut met­
tre en vedette quand on les désigne sous le nom 
de « houilles grasses )> (à des degrés divers). Il 
s'agit là d'une caractéristique extrêmement im­
portante, puisque du caractère plus ou moins gras 
d'une houille dépendront, dans une large mesure,, 
ses possibilités d'emploi,' en particulier son apti­
tude à la fabrication du coke métallurgique. 
Aussi, attache-t-on toujours de l'im̂ xjrtance à 
l'aspect du résidu obtenu dans le dosage des ma­
tières volatiles, toujours effectué sur un échantil­
lon finement pulvérisé; suivant les cas, ce résidu 
est pulvérulent, présente une certaine cohésion, 
.ou est un culot de coke dense ou boursouflé. 

Toutefois ce simple examen ne conduit qu'à 
nue appréciation très grossière des propriétés co­
kéf iantes des houilles, c'est-à-dire de leur aptitude 
à donner un résidu bien aggloméré et solide quand 
on les pyrogène en absence d'air. Aussi, de nom­
breux auteurs ont imaginé des expériences beau­
coup plus précises qui permettent de chiffrer, 
-d'une façon qui reste cependant assez convention-
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NELLE, CETTE CARACTÉRISTIQUE FONDAMENTALE. CE N'EST 
PAS ICI LE LIEU DE LES PASSER EN REVUE. RAPPELONS 
SIMPLEMENT QUE, DANS L'ÉTAT ACTUEL DE LA TECHNI­
QUE, C'EST L'ÉTUDE DU COMPORTEMENT DE LA HOUILLE 
AU DILATOMÈTRE QUI DONNE LES RENSEIGNEMENTS LES 
PLUS PRÉCIEUX. EN FRANCE DU MOINS, ON UTILISE à 
CET EFFET L'APPAREIL MIS AU POINT PAR AuDiBERT ET 
D Ë L M A S DANS LES LABORATOIRES DE LA STATION D'ES­
SAIS DU COMITÉ DES HOUILLÈRES À MONTLUÇON (20), 
OU CELUI D'ARNU (21),, QUI EN EST DÉRIVÉ. NOUS AL­
LONS DÉCRIRE LE PREMIER, QUI NOUS A SERVI À FAIRE 
NOS RECHERCHES. 

L E D I L A T O M E T R E A C H A R B O N 
[modèle du laboratoire de Montluçon) 

LA PARTIE ESSENTIELLE EST UN TUBE BORGNE VER­
TICAL EN ACIER ÉTIRÉ 8/12 M M D'ENVIRON 33 CM DE 
LONGUEUR, À L'INTÉRIEUR DUQUEL COULISSE UNE TIGE 
D'ACIER ÉTIRÉ DE MÊME LONGUEUR, DE 7,8 M M DE DIA­
MÈTRE, PESANT 124 G, EXERÇANT PAR CONSÉQUENT 
UNE PRESSION DE 259 g/cm" ; SON ENFONCEMENT DANS 
LE TUBE EST REPÉRÉ À CHAQUE INSTANT PAR LA POSI­
TION DE L'INDEX QU'ELLE PORTE DEVANT UNE ÉCHELLE 
MILLIMÉTRIQUE LIÉE AU TUBE. LE TUBE PLONGE DANS 
UN BAIN DE NITRATES DE POTASSIUM ET DE SODIUM 
VOISIN DE L'EUTECTIQUE (C'EST-À-DIRE ICI DU MÉLANGE 
ÉQUIMOLÉCULAIRE, QUI FOND VERS 2X8°), CONTENU 
DATÎS Un TUBE BORGNE CHAUFFÉ PAR UN ENROULEMENT 
ÉLECTRIQUE EXTÉRIEUR. DEUX TUBES DILATOMÉTRIQUES 
FONCTIONNENT CÔTE À CÔTE, ET, GRÂCE AU DISPOSITIF 
INDIQUÉ PAR LA FIGURE 3 QUI SE PASSE DE COMMEN­
TAIRE, LA TEMPÉRATURE DE LEUR EXTRÉMITÉ INFÉRIEURE 
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est mesurée en permanence par un couple therm:) . 
électr ique en fils fins de chromel et d ' a lumel . 

Fig. 3 

L'échan t i l lon de charbon pulvérisé et humid i ­
fié dans des condit ions qui seront précisées u n peu 
plus loin est comprimé dans un moule spécial, qui 
donne à la pr ise d 'essai la forme d ' u n t ronc de 
cône dont les bases ont 7 et t rès sensiblement 6 
m m de d iamèt re , et dont la hau t eu r , légèrement 
var iable d ' u n e expér ience â l ' au t r e , mais chaque 
fois mesurée au pied â coulisse, est d'-euviron 50 
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M M . LA PRISE D'ESSAI EST PLACÉE AVEC PRÉCAUTION À 
L'ENTRÉE DU TUBE DILATOMÉTRIQUE PRÉALABLEMENT NET­
TOYÉ AVEC GRAND SOIN, ET TENU HORIZONTALEMENT; ON 
LA POUSSE AU FOND AVEC LA TIGE D'ACIER ÉTIRÉ, ON RE­
DRESSE LE TOUT, ET, DÈS QUE LE MÉLANGE DE NITRATES 
EST FONDU, ON MET LE TUBE EN PLACE. ON CONTINUE LA 
CHAUFFE EN AYANT SOIN DE LA CONDUIRE DE TELLE SORTE 
QU'À PARTIR DE 300° LA TEMPÉRATURE INDIQUÉE PAR 
LE COUPLE, TRÈS SENSIBLEMENT ÉGALE Â CELLE DE LA PRI­
SE D'ESSAI, CROISSE EXACTEMENT SUIVANT LA LOI QU'ON 
•A CONVENU D'ADOPTER. ON TRACE ALORS LA COURBE QUI 
DONNE, EN FONCTION DE LA TEMPÉRATURE PORTÉE EN AB­
SCISSE, LES DÉPLACEMENTS DE L'INDEX DE LA TIGE DE­
VANT L'ÉCHELLE IMMOBILISÉE PAR RAPPORT AU TUBE, EN 
PRENANT COMME UNITÉ DE LONGUEUR LE CENTIÈME DE 
LA HAUTEUR INITIALE DU COMPRIMÉ DE CHARBON. ÔN 
POURSUIT L'EXPÉRIENCE JUSQU'À CE QUE L'INDEX SE 
•SOIT DÉFINITIVEMENT IMMOBILISÉ, CE QUI SE PRODUIT 
EN GÉNÉRAL VERS 500° AU MAXIMUM : À CETTE TEM­
PÉRATURE LE SEMI-COKE EST EN EFFET DÉJÀ FORMÉ DANS 
LA PLUPART DES CAS. ON ENLÈVE ALORS LE TUBE DU 
BAIN. LE NETTOYAGE DU TVIBE DILATOMÉTRIQUE PRÉSEN­
TE PARFOIS QUELQUES DIFFICULTÉS. ON LE FAIT SANS RIS­
QUE DE DÉTÉRIORATION EN BROYANT LE COKE RESTÉ AU 
FOND AVEC UNE TIGE DE CUIVRE, PUIS EN S'AIDANT D'UN 
•ÉCOUVILLON MÉTALLIQUE. AU BESOIN ON ENLÈVE AVEC 
DU BENZOL LE BRAI QUI S'EST DÉPOSÉ À L'ENTRÉE DU 
TUBE OU SUR LA TIGE. 

L E S C O U R B E S D I L A T O M E T R I Q U E S . 
LES COURBES OBTENUES ONT EN GÉNÉRAL L'ASPECT 

INDIQUÉ PAR LA FIGURE 4. ELLES SONT MAINTENANT 
TROP CLASSIQUES POUR QUE NOUS LES COMMENTIONS 
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LONGUEMENT ICI. TOUS CEUX QUI ONT TRAVAILLÉ AVEC 
UN DILATOMÈTRE À CHARBON SAVENT QUE LES RÉSULTATS 
SONT LARGEMENT INFLUENCÉS, POUR UNE HOUILLE ET UN 
APPAREILLAGE DONNÉS, PAR DIVERS FACTEURS. NOUS 
ALLONS RAPPELER LES PLUS IMPORTANTS, ET DONNER EN 
MÊME TEMPS LES RÉ.SULTATS DE CJUELQUES ESSAIS COM­
PARATIFS QUE NOUS AVONS EFFECTUÉS. 

4DD 

300 

200 

A) Le degré de broyage, QUE NOUS ÉVALUONS ICI 
UNIQUEMENT D'APRÈS LE CALIBRE MAXIMUM DES 
GRAINS, INFLUE CONSIDÉRABLEMENT SUR LE GONFLEMENT 
MAXIMUM, COMME L'INDIQUE LE TABLEAU SUIVANT : 
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TABLEAU V 
INFLUENCE DU BROYAGE SUR LE GONFLEMENT MAXIMUM 

(Vitesse de chauffe • 2° par minute) 

Référence 
de 

l'échantillon 

G O N F L E M E N T M A X I M U M 
Echantillon broyé 
de façon à passer 
intégralement 
au tatnia 50 

Echantillon broyé 
de façon à passer 

intégralement 
au tamis 100 

Al 235 o/o 167 <>/• 
B» 300 o/o 220 o/o 

b) L'humidité de la prise d'essai, qui doit, 
dans certains cas au moins, être fortement mouil­
lée avant la confection des comprimés, joue aussi 
un rôle notable, comme le montre le tableau VI. 

TABLEAU VI 
INFLUENCE DE L'HUMIDITÉ DE LA PRISE D'ESSAI 

SUR LE GONFLEMENT MAXIMUM 
\ (Vitesse de chauffe : 2" par minute) (Charbon broyé pour passer au tamis 50) 

Référence 
de 

l'échantillon 

GOJNFJ.,EMKNT M A X I M U M 
Référence 

de 
l'échantillon 

Poids d'eau ajouté pour la confection 
du comprimé à 20 g de houille desséchée 

Référence 
de 

l'échantillon 
1 g 3 g 6 g 

Gi 154 o/o 140 o/o 133 o o 
143 °la 

C) La hauteur initiale H du comprimé DOIT 
EXERCER AUSSI UNE CERTAINE INFLUENCE SUR LE GONFLE­
MENT MAXIMUM. EN EFFET LE COMPRIMÉ SE PRÉSENTE 
SOUS FORME D'UN TRONC DE CÔNE DONT LA GRANDE BASE 
A TOUJOURS 7 M M DE DIAMÈTRE ET DONT LA CONICITÉ 
•EST DE 2 % (DIAMÈTRE DE LA PETITE BASE 6 M M POUR 
UNE HAUTEUR DE 50 M M ) ; SON VOLUME CROÎT DONC 



MOINS VITE QUE H. MAIS LE TUBE DILATOMÉTRIQUE, 
LI:I, EST CYLINDRIQUE, ET COMME AU MOMENT DE LA 
RESOLIDIFICATION LE CHARBON EN OCCUPE LA SECTION EN­
TIÈRE, LA HAUTEUR DU CYLINDRE DE SEMI-COKE, QU'ON 
PEUT ADMETTRE À TOUT INSTANT COMME SENSIBLEMENT 
PROPORTIONNELLE À LA MASSE INITIALE DU COMPRIMÉ, 
DOIT CROÎTRE MOINS VITE que H. SUR LA COURBE DILA­
TOMÉTRIQUE,. CELA SE TRADUIRA PAR UN GONFLEMENT 
MAXIMUM (EXPRIMÉ EN POUR CENT de H) D'AUTANT 
PLUS FAIBLE QUE H SERA PLUÂ GRAND. Le TABLEAU VII 
CONFIRME CETTE PRÉVISION. 

TABLEAU VII 
influence de la hauteur initiale h du comprimé 

sur le gonflement maximum 
(Vitesse de chauffe : 2° par minu'e) 

(Cliarbcn passant au tamis 50) 

R é f é r e n c e 
d e p o u r 

l ' é c h a n t i l l o n h ^ 40 m m h = 50 m m 

B« . 226 e/a 214 o/o 
429 o;o 410 "/A D) L'ahservation rigoureuse de la loi de chauf­

fe ENTRE 300° ET LA TEMPÉRATURE DE SOLIDIFICATION 
DU SEMI-COKE EST ESSENTIELLE POUR L'INTERPRÉTATION 
DES COURBES DILATOMÉTRIQUES. LE TABLEAU VIII 
MONTRE EN EFFET QUE LA LOI DE CHAUFFE A UNE INFLU­
ENCE CONSIDÉRABLE SUR LE RÉSFILTAT DES ESSAIS DE 
GONFLEMENT. 

TABLEAU VIII 
Influence de la vitesse d'échauffement 

(au-deisus de 300°) sur le gonflement maximum 

Référence l ° / m i n . 2o/min. 3°/min. 4° m i n . 
de récbantillon 

2o/min. 3°/min. 

L* 68 o/o 100 OJO 126 °LO 144 o/o 
Y5 105 o/o 157 189 220 o/o 
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On sait que les courbes dilatométriques sont 

d'un usage courant dans l'industrie du coke; leur 
interprétation est plus facile et plus sûre si l'on 
adopte pour leur tracé une vitesse d'échauiïement 
de 2° par minute, car c'est à peu près à ce rythme 
que la température croît dans la zone écran des 
grands fours à coke modernes. Pour cette raison 
c'est elle que nous avons choisie. Pour satisfaire 
avec une approximation suffisante â cette loi de 
chauffe, nous avons eu recours à un dispositif au­
tomatique, dont nous contrôlions à chaque essai 
le bon fonctionnement.-Cette légère complication 
n'était pas inutile, car, en raison de l'inertie calo­
rifique considérable du four dilatométrique, le' 
•simple réglage à la main nous aurait fait rater de 
nombreuses expériences. Avant de décrire plus 
complètement notre appareil, tirons la conclusion 
des considérations développées ci-dessus. 

Puisque nous nous proposons de comparer dif­
férentes houilles du point de vue de leurs proprié­
tés cokéfiantes par leur courbe dilatométrique, il 
est essentiel que toutes soient essayées au dilato­
mètre dans les mêmes conditions. Nous avons 
adopté les suivantes : 

1° — Broyage de l'échantillon de telle sorte 
qu'il passe entièrement au tamis 50, mais qu'il ne 
contienne que peu d'éléments d'une plus grande 
finesse. Pour cela, nous pulvérisions l'échantillon 
dans un mortier à main après l'avoir séché à l'é-
tuve à 105°, et dès qu'un peu de poudre était ob­
tenue, nous tamisions; nous remettions dans le 
mortier ce qui était trop gros, et après un nouveau 
broyage de très courte durée nous tamisions de 
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nouveau, et ainsi de suite, jusqu'à ce que tout soit 
passé; puis nous homogénéisions la poudre par re_ 
muage. Nous avons étudié de plus près dans 
quelques cas la composition granulométriĉ ue de 
l'échantillon final ainsi obtenu; nous avons alors 
constaté que loo % passaient au tamis 50, mais 
que seulement 3 à 4 % passaient au tamis 70. 
C'était donc un véritrable calibrage que nous avions 
opéré. Remarquons que nous n'avions pas le droit 
de réaliser ce calibrage en broyant sans précau-
• tions, et rejetant ce qui aurait traversé par exem­
ple le tamis 70 : la houille est en effet un corps 
très hétérogène, dont les différents éléments n'ont 
pas la même friabilité : en\rejetant la folle farine, 
nous aurions modifié la composition pétrographi­
que de l'échantillon ( en particulier nous aurions 
diminué sa teneur en fusain), donc aussi ses pro­
priétés cokéfiantes et sa courbe dilatométrique. 

2° — Addition à l'échantillon ainsi préparé 
de 20 % de son poids d'eau, et confection d'un 
comprimé avec la pâte ainsi obtenue. Nous nous 
efforcions de réaliser un tassement aussi constant 
que possible d'un essai â l'autre, et d'obtenir un 
comprimé d'une hauteur très voisine de 50 mm. 

3° —• Détermination à l'aide d'un papier mil­
limétrique de la hauteur exacte du comprimé. 
Nous ne retenions que ceux qui mesuraient 50+1 
mm.-

4° — Mise en place du comprimé dans le tube 
dilatométrique, introduction de la tige, et vérifica­
tion de sa parfaite mobilité; installation de l'en­
semble dans le bain de nitrates préalablement fon­
du par chauffage à 220-240°. 
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5° — INSTALLATION D'UN SECOND TUBE, PRÉPARÉ 

COMME LE PRÉCÉDENT Â PARTIR DU MÊME ÉCHANTILLON 
À CÔTÉ DU PREMIER. 

6° — AMENÉE DU O DE CHAQUE RÉGLETTE MOBILE 
EN FACE DE L'INDEX FIXÉ À LA TIGE APRÈS QUELQUES 
MINUTES DE CHAUFFE, PENDANT LESQUELLES LE COM­
PRIMÉ SE DESSÈCHE. 

7° — MISE EN MARCHE DU DISPOSITIF DE CHAUFFE 
AUTOMATIQUE ASSURANT L'ACCROISSEMENT DE TEMPÉRA­
TURE DE 220 À 300° EN UNE DEMI-HEURE, ET ENSUITE 
UNE ÉLÉVATION DE TEMPÉRATURE DE 2° PAR MINUTE. 

8 ° — OBSERVATION DE LA TEMPÉRATURE ET DE LA 
POSITION DE L'INDEX TOUTES LES DEUX MINUTES DU DÉ­
BUT DE L'AFFAISSEMENT À LA FIN DE LA CONTRACTION, 
PUIS TOUTES LES 30 SECONDES PENDANT LA PÉRIODE DE 
GONFLEMENT. 

CE MODE OPÉRATOIRE ASSURE LA BONNE REPRODUC-
TIBILITÉ DES RÉSULTATS, COMME L'INDIQUE LE TABLEAU 
IX. 

TABLEAU [X 
ECART ENTRE deux ESSAIS FAITS SUR UN MÊME CHARBON 

Référence G O > R K I > J B M B N T yLAJS.lM.XJil % Référence 1" essai 2™« essai Ecart relatif "/o 
1« 50 50 9 
B« 212 218 1.85 
B 8 455 465 2.15 
B ' I 135 133 1.50 
C* 407 412 1.20 202 202 0 
Y 3 25 25 0 
Y «a 46 46 0 156 157 0.64 Y' 54 53 1.85 118 120 1.70 371 3'1 2.60 188 192 2.08 
L* 98 100 2.00 
£ 1 241' 237 1.70 

http://yLAJS.lM.XJil
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REMARQUONS ENFIN QUE LES DIFFÉRENTS TUBES DI­
LATOMÉTRIQUES QUE NOUS UTILISIONS AVAIENT ÉTÉ FA­
BRIQUÉS EN MÊME TEMPS À PARTIR DES MÊMES BAR­
RES D'ACIER, ET ÉTAIENT SUFFISAMMENT SEMBLABLES 
POUR DONNER AVEC UN MÊME CHARBON DES COURBES 
SI VOISINES QUE, DANS UNE ÉTUDE COMME CELLE-CI, 
ELLES N'AVAIENT PAS À ÊTRE DIFFÉRENCIÉES. 

DISPOSITIF A U T O M A T I Q U E 
D E R E G L A G E D U C H A U F F A G E . 

A LA RIGUEUR, ON AURAIT PU RÉALISER LA LOI DE 
CHAUFFAGE CHOISIE EN S'ASTREIGNANT À FAIRE VARIER 
PAR UNE OPÉRATION MANUELLE L'INTENSITÉ DU COURANT 
EN FONCTION DU TEMPS SUIVANT UNE LOI ÉTABLIE Ê NPI. 
RIQUEMENT DANS DES ESSAIS PRÉLIMINAIRES. MAIS CES 
RÉGLAGES CONTINUELS SONT FASTIDIEUX; DE PLUS, LES 
VARIATIONS FRÉQUENTES DE LA TENSION DU SECTEUR ET 
LES ÉCARTS INÉVITABLES" ENTRE L'INTENSITÉ RÉELLE ET CEL­
LE QUE PRÉVOIT LA COURBE GUIDE OCCASIONNENT DES VA­
RIATIONS PIARFOIS IIUPORTANTES DE LA PROGRESSION DE 
LA TEMPÉRATURE ENTRE LES DIVERSES EXPÉRIENCES. LA 
SUBSTITUTION D'UN COMPTEUR D'ÉNERGIE À UN AMPÈ­
REMÈTRE AURAIT CERTAINEMENT DONNÉ DE MEILLEURS 
RÉSULTATS EN PERMETTANT DE COMPEUSER PLUS JUDI­
CIEUSEMENT LES ÉCARTS ACCIDENTELS PAR RAPPORT À LA 
LOI IDÉALE DE CHAUFFAGE. MAIS NOUS AVONS PRÉFÉRÉ 
ADOPTER UNE SOLUTION AUTOMATIQUE ET PLUS EFFICACE 
ENCORE, CONSISTANT À UTILISER UN FOUR PILOTE À PRO­
GRAMME DE TEMPÉRATURE (TYPE CT2 DES ACIÉRIES 
D'IMPHY, SYSTÈME CHÉA-ENARD). LE MONTAGE QUI 
FUT UTILISÉ POUR NOS ESSAIS EST SCHÉMATISÉ PAR LA 
FIGURE 5. 

DEUX FOURS DILATOMÉTRIQUES FI ET F2 TYPE 
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MONTLUÇON, PERMETTANT DONC LE TRACÉ SIMULTANÉ DE 
4 COURBES, SONT MIS EN SÉRIE; LE PLUS FACILE À CHAUF­
FER EST SHUNTÉ PAR UNE RÉSISTANCE R4. EN PA­
RALLÈLE AVEC EUX SE TROUVE LE FOUR PILOTE P' DE 
TRÈS FAIBLE INERTIE CALORIFIQUE ET MUNI D'UNE RÉ­
SISTANCE ADDITIONNELLE FIXE R3. CET ENSEMBLE EST 
ALIMENTÉ PAR LE COURANT DU SECTEUR (210 VOLTS) 
AVEC INTERPOSITION DE DEUX RHÉOSTATS RI EL R2 
PLACÉS EN SÉRIE, DONT L'UN, R2, PEUT ÊTRE COURT-
CIRCUITÉ PAR LE RELAI R' ACTIONNÉ PAR LE FOUR PILOTE. 
DEUX AMPÈREMÈTRES A ET A' PERMETTENT DE CON­
TRÔLER LES INTENSITÉS À CHJAQUE INSTANT. 

DANS UNE OPÉRATION PRÉLIMINAIRE, ON MANŒU­
VRE À LA MAIN LES RHÉOSTATS R^ ET R2 DE TELLE SORTE 
QUE LA TEMPÉRATURE DE FI CROISSE SUIVANT LA LOI 
CHOISIE (CHAIJFFAGE RAPIDE JUSQU'À 220°, PASSAGE 
DE 220 À 300° EN 30 MINUTES, PUIS ÉLÉVATION DE 
LA TEMPÉRATURE DE 2° PAR MINUTE); R4 EST AJUSTÉ 
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UNE FOIS POUR TOUTES POUR QUE LA LOI D'ÉCHAUFFE-
MENT DE F2 SOIT LA MÊME, UN LÉGER DÉCALAGE DANS 
le TEMPS POUVANT TRÈS BIEN SUBSISTER, MAIS ÉTANT 
SANS IMPORTANCE; R3 EST ÉGALEMENT AJUSTÉ UNE FOIS 
POUR TOUTES DE TELLE SORTE QUE LE FOUR PILOTE ARRIVE 
À 900° ENVIRON QUAND FI ATTEINT 520, CE QUI MAR­
QUE LA FIN DE L'EXPÉRIENCE. AU COURS DE CE PREMIER 
ESSAI, ON ENREGISTRE SUR LE TAMBOUR DU RÉGULATEUR' 
DU FOUR PILOTE LA MONTÉE EN TEMPÉRATURE DE CE DER­
NIER. PUIS ON MATÉRIALISE LA COURBE AINSI OBTENUE 
PAR une BANDE DE CLINQUANT, QUI, DANS ÍES EXPÉ­
RIENCES PROPREMENT DITES, ASTREINDRA le FOUR PILOTE 
À S'ÉCHAUFFER SUIVANT LA MÊME LOI. ON MET EN 
'PLACE LE RELAI DU FOUR PILOTE, ET ON RÈGLE UNE FOIS 
PO.UR TOUTES LES RHÉOSTATS RI ET R2 DE TELLE MA­
NIÈRE QUE, PLACÉS TOUS DEUX EN SÉRIE, ILS RÉALISENT 
UN CHAUFFAGE TROP LENT DU FOUR PILOTE, MAIS QUE 
R2 ÉTANT COURT-CIRCUITÉ, CE CHAUFFAGE SOIT AU CON­
TRAIRE TROP RAPIDE. CECI FAIT, POUR l'EXÉCUTION D'UN 
ESSAI, IL SUFFIT DE BRANCHER DIRECTEMENT l'ENSEMBLE 
DU MONTAGE SUR LE SECTEUR, ET DE METTRE EN MAR­
CHE LE MOUVEMENT D'HORLOGERIE DU FOUR PILOTE' 
CELUI-CI S'ÉCHAUFFERA SANS AUCUNE INTERVENTION 
MANUELLE SUIVANT LA LOI IMPOSÉE, ET DU MÊME 
COUP LA TEMPÉRATURE DES FOURS FI ET F2 S'ÉLÈVERA 
RAPIDEMENT JUSQU'À 300°, PUIS DE 2° PAR MINUTE 
JUSQU'À CE QU'ON ARRÊTE L'ESSAI. TOIITEFOIS, PAR ME­
SURE DE PRÉCAUTION, ET POUR PERMETTRE UN MEILLEUR 
TRACÉ DES COURBES DILATOMÉTRIQUES, FI ET F2 SONT 
MUNIS CHACUN D'UN COUPLE THERMOÉLECTRIQUE DONT 
OU SUIT CONSTAMMENT LES INDICATIONS AU MOYEN 
DE DEUX GALVANOMÈTRES GI ET G2. 

L'ESSAI FINI, ON COUPE LE COURANT; ON PEUT RE-
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METTRE LE DISPOSITIF EN MARCHE POUR UN NOUVEL ESSAI 
DÈS QUE LA .TEMPÉRATURE DES FOURS DILATOMÉTRIQUES 
EST RETOMBÉE Â 220° ; À CE MOMENT, IL Y A LONGTEMPS 
QUE LE FOUR PILOTE EST COMPLÈTEMENT REFROIDI, MAIS 
C'EST SANS IMPORTANCE, LA LÉGÈRE PERTURBATION QUE 
CELA ENTRAÎNE SU^ LE DÉBUT DU RÉCHAUFFAGE DE FI 
ET F2 N'ÉTANT QUE DE COURTE DURÉE, ET SE TROUVANT 
AMORTIE BIEN AVANT QUE CEUX-CI AIENT ATTEINT DE 
NOUVEAU 300°. 

R E S U L T A T S D E S ESSAIS D E S H O U I L L E S 
A U D I L A T O M E T R E , 

LA FIGURE 4 REPRODUIT QUELQUES UNES DES COUR­
BES DILATOMÉTRIQUES QUE NOUS AVONS OBTENUES AVEC 
L'APPAREIL ET SELON LE MODE OPÉRATOIRE DÉCRITS PRÉ­
CÉDEMMENT. NOUS AVONS ÉTUDIÉ DE CETTE MANIÈRE 
PRÈS DE 100 ÉCHANTILLONS DE HOUILLE GRASSE PROVE­
NANT DES DIVERS SIÈGES DES HOUILLÈRES DU NORD ET 
DU PAS-DE-CALAIS. CHACUN D'EUX ÉTAIT DESSÉCHÉ, 
PUIS BROYÉ COMME INDIQUÉ PLUS HAUT, SANS AVOIR 
SUBI AUCUN AUTRE TRAITEMENT NI AUCUN TRI. LA TE­
NEUR EN CENDRES ÉTAIT DÉTERMINÉE PAR INCINÉRATION 
DANS UN MOUFLE À 800° ENVIRON TRAVERSÉ PAR UN LÉ­
GER CORNANT D'AIR. LA TENEUR EN MATIÈRES VOLATILES, 
TOUJOURS RAPPORTÉE' AU CHARBON SIMPLEMENT DESSÉ­
CHÉ À L'ÉTUVE À 105°, ÉTAIT DÉTERMINÉE PAR CUISSON 
DANS UN DOUBLE CREUSET EN PORCELAINE INTRODUIT 
BRUTALEMENT DANS UN MOUFLE ÉLECTRIQUE PORTÉ EN 
PERMANENCE À 1050°. NOUS NE TRACIONS PAS TOUJOURS 
LA COURBE DILATOMÉTRIQUE ENTIÈRE, MAIS NOUS NO­
TIONS Â CHAQUE ESSAI LA TEMPÉRATURE DE DÉBUT D'AF­
FAISSEMENT, LA CONTRACTION MAXIMUM ET LA TEMPÉ­
RATURE CORRESPONDANTE, LA TEMPÉRATURE DE RESOLI-
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d i f i c a t i o n , e t l a p o s i t i o n f i n a l e d e l a t i g e d u d i l a ­

t o m è t r e . L a c o n t r a c t i o n e s t t o u j o u r s e x p r i m é e e n 

« p o u r c e n t » d e l a h a u t e u r i n i t i a l e h d u c o m p r i m é . 

R e m a r q u o n s e n p a s s a n t q u ' e n r a i s o n d e l a d i f f é ­

r e n c e d e d i a m è t r e d u c o m p r i m é e t d u t u b e d i l a ­

t o m é t r i q u e , u n c J o i n d r e a y a n t p o u r v o l u m e c e l u i 

d e ' l a p r i s e d ' e s s a i , e t p o u r d i a m è t r e c e l u i d u t u b e 

d i l a t o m é t r i q u e , a u r a i t p o u r h a u t e u r t r è s a p p r o x i ­

m a t i v e m e n t 0 , 6 6 h . L a c o n t r a c t i o n q u ' o n a u r a i t 

o b s e r v é e p a r s i m p l e t a s s e m e n t d e l a p r i s e d ' e s s a i 

a u f o n d d u t u b e a u r a i t d o n c é t é 3 4 % . 

P a r g o n f l e m e n t , n o u s e n t e n d o n s l a h a u t e u r 

t o t a l e d o n t r e m o n t e l a t i g e d u d i l a t o m è t r e , d e p u i s 

s o n p o i n t l e p l u s b a s ( f i n d e c o n t r a c t i o n ) j u s q u ' à 

s o n i m m o b i l i s a t i o n q u i m a r q u e l a f i n d e l ' e s s a i 

( r e s o l i d i f i c a t i o n ) ; n o u s l ' e x p r i m o n s t o u j o u r s , p o u r 

f a c i l i t e r l e s c o m p a r a i s o n s , e n « p o u r c e n t » d e l a 

h a u t e u r i n i t i a l e h d u c o m p r i m é . S i l ' o n e x a m i n e 

d e p r è s l e c o m p o r t e m e n t d e l a p r i s e d ' e s s a i , o n 

v o i t q u e l a c o n t r a c t i o n e t l e g o n f l e m e n t a i n s i d é ­

f i n i s g a r d e n t q u e l q u e c h o s e d ' a r b i t r a i r e ; l e p r e ­

m i e r s u r t o u t d e c e s d e u x t e r m e s e s t a s s e z i m p r o ­

p r e , , c a r i l s ' a g i t p l u t ô t d ' u n a f f a i s s e m e n t d û a u 

c o m b l e m e n t , l o r s d e l a f u s i o n p â t e u s e , d u v i d e 

l a i s s é p r i m i t i v e m e n t a u t o u r d e l ' é c h a n t i l l o n , c e t 

a f f a i s s e m e n t é t a n t t o u t e f o i s c o n t r a r i é p a r u n d é b u t 

d e g o n f l e m e n t . C e p e n d a n t , p o u r n o u s c o n f o r m e r 

à l ' u s a g e , e t a t t e n d u q u e c e l a n e p r é s e n t e a u c u n 

i n c o n v é n i e n t s é r i e u x p o u r l e s c o m p a r a i s o n s q u e 

n o u s a v o n s e n v u e , n o u s a d o p t e r o n s l a t e r m i n o l o ­

g i e h a b i t u e l l e . 

P o u r c h a q u e é c h a n t i l l o n , t o u t e s l e s m e s u r e s 

( d o s a g e d e s c e n d r e s , d e s m a t i è r e s v o l a t i l e s e t d e 
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L'OXYGÈNE, ESSAI DILATOMÉTRIQUE) ONT ÉTÉ FAITES EN 
DOUBLE. NOUS NE DONNONS QUE LA MOYENNE DES RÉ­
SULTATS. 

D O S A G E D E S M A T I E R E S V O L A T I L E S 
NOUS CROYONS UTILE DE DÉCRIRE SANS PLUS TARDER 

• LA MÉTHODE QUE NOUS AVONS TOUJOURS UTILISÉE POUR 
LE DOSAGE DES MATIÈRES VOLATILES. 

LA PRISE D'ESSAI EST PULVÉRISÉE DE FAÇON À PAS­
SER ENTIÈREMENT AU TARAIS 50, SANS QU'ICI AUCUNE 
PRÉCAUTION SPÉCIALE SOIT PRISE POUR ÉVITER UN BROYA­
GE TROP POUSSÉ DE CERTAINS ÉLÉMENTS. ON EN DÉPO­
SE ENVIRON 3 G DANS UN CREUSET EN PORCELAINE ÉMAIL-
LÉ DE BAYEUX, FORME HAUTE, DE 14 CM", PRÉALABLE­
MENT TARÉ. ON MET CE CREUSET À L'ÉTUVE PENDANT 
UNE HEURE, ON LE LAISSE REFROIDIR DANS UN DESSICA-
TEUR, ON LE PÈSE DE NOUVEAU; ON A PAR DIFFÉRENCE LE 
POIDS DE LÀ PRISE D'ESSAI SÈCHE. ON MET EN PLACE 
NN COUVERCLE À LÉGER EMBOÎTEMENT EN PORCELAINE 
ÉMAILLÉE. PUIS ON DISPOSE CE PETIT CREUSET DANS UN 
AUTRE ANALOGUE, MAIS D'UNE CAPACITÉ DE 45 CM', 
MUNI AUSSI D'UN COUVERCLE PLEIN. ENTRE LES DEUX 
CREUSETS ON MET QUELQUES FRAGMENTS DE CHARBON DE 
BOIS. SIX TELS CREUSETS SONT PLACÉS SUR UN SUPPORT 
EN NICKEL QU'ON ENFOURNE DANS UN FOUR À MOUFLE 
(DIMENSIONS INTÉRIEURES : 11X22X9 CM) CHAUFFÉ 
PAR BAGUETTES DE SILITE,, ET PORTÉ PRÉALABLEMENT À 
1.050° (TEMPÉRATURE CONTRÔLÉE PAR UN COUPLE INS­
TALLÉ À DEMEURE). ON DÉFOURNE APRÈS 15 MINUTES. 
ON PÈSE DE NOUVEAU CHAQUE PETIT CREUSET APRÈS RE­
FROIDISSEMENT. LA TENEUR EU MATIÈRES VOLATILES SUR 
SEC V EST LA PERTE DE POIDS AINSI OBSERVÉE RAPPORTÉE 
À 100 G DE LA PRISE D'ESSAI SÈCHE.' 
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Souvent on considère la teneur en matières vo­
latiles V sur (( pur ». Soit donc c% la teneur en 
cendres de la houille en expérience desséchée à 
l'étuve. Nous conformant à l'usage, nous appelle­
rons teneur en matières volatiles sur « pur » la 

lOO 
quantité V = V x 

loo—c 
Enfin, bien que cela n'ait aucun intérêt pour 

la question posée ici (rapports entre la teneur en 
oxygène d'une houille et ses propriétés cokéf ian­
tes), nous avons mentionné dans le tableau X, 
pour chaque échantillon étudié, la teneur en hy­
drogène (déterminée à la grille), et la catégorie à 
laquelle il appartient d'après l'aspect du coke ob­
tenu au cours du dosage des matières volatiles 
(la signification des lettres a, b, ... sera doniiée 
page 8I). Cela nous évitera d'avoir à reproduire 
plus loin un tableau presque aussi long. 

TABLEAU X 
PRINCIPALES CARACTÉRISTIQUES DES CHARBONS ÉTUDIÉS 

m-
nnce 
I 

lindrii 
lur lie 
o/o 
II 

Natlëm nlitllas lObO-au imi\t c rsuiit. 
lUr IBC 
"/O 
III 

liygène 
lUr SBC 
par dosage diratt 
°lo 
IV 

H 
sur SIC 
°/o 
V 

Contrac­
tion 

VI 

Bonfla-
•ent 
»/O 
VII 

TompÉ-tatun didébul d'aflals-iimint 
VIII 

Torapé-rature di tin di contrac­tion «C IX 

Tinpé-ratun di risolidl-fcatien 
oC 
X 

laM-gorii d'aprit I'lSjiBct du Bolie 
XI 

Z4 3.67 20.25 3 25 n.d.. 23 74 339 395 448 e 
15 6.42 20.92 3.25 3.82 25 100 359 417 464 e 16 10.04 21.15 3.68 3.90 22 50 355 415 470 e 
17 7.85 22.34 3.48 4.16 21 119 342 400 459 b Z3 5.05 22.86 3.71 n.d. 25 114 332 405 452 b 
C5 S3 Cl Z2 S4 

2.96 4.50 4.32 4.72 2.50 

23.16 23 68 23.90 23.90 24.00 

3.17 3.98 3.25 4.28 3.86 

4.51 4.22 4.56 n.d. 4.32 

26 L'I 26 22 25 

202 102 218 79 125 

376 348 360 361 350 

407 406 414 412 398 

462 445 464 461 438 

c b c e b 
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TABLEAU X (.uite) 

1 II III IV V VI VII VIII IX X XI 
SI 2.98 24.05 4.38 4.02 25 63 350 415 469 e 
BIO 5.36 24.65 3.70 4.43 22 187 392 407 455 b 
C4» 3.65 25.25 3.52 4.54 25 223 361 400 490 с 
S2 5.10 25.25 4.52 4.25 25 82 344 400 435 e 
XI 4.75 25.32 4.10 n.d. Î5 125 345 405 460 b 
S5 5.25 25.75 4.50 4.40 22 102 360 414 470 b 
CI. 5.25 ¿6.00 3.50 4.62 26 276 360 398 468 с 
14 5.07 26.02 3.40 4.76 24 274 357 405 465 d Zl 2.15 26.22 5.00 n.d. 24 64 350 402 457 e SI 8.87 26.15 8.42 n.d. 0 0 infusible 

(Ugniti) 

Bla 4.85 26.25 4.75 4.42 21 101 355 402 452 b D7 7.79 26.62 4.39 4 51 25 150 365 416 463 b К4 9.94 26.75 3.98 4.66 z4 229 366 408 469 с В5 5.22 26.85 3.75 4.66 ."0 269 347 391 454 с Х2 5.70 27.05 4.25 n.d. 25 175 339 397 445 Ь 
Е2 2.58 27.20 3.54 4 96 24 320 356 395 460 d С5а 4.90 27.55 4.25 4.72 23 202 352 405 465 с R3 2.'72 27 58 3.88 n.d. 23 255 341 402 460 с В2а 6.37 27.75 5.48 4 19 20 70 342 407 461 e D6 5.72 27.78 4.00 4.75 24 276 350 400 463 с 
D5 2.75 27.82 3.60 5.05 27 369 353 398 463 d ХЗ 3.25 28.12 5.00 n.d. 24 114 361 414 467 b А2а 4.19 28 25 4 52 4.70 26 187 357 412 475 b С2а 11.70 28.25 4 08 4.65 24 249 347 409 445 с К5 7.69 28.66 4 32 4.86 22 255 357 408 462 с 
DI 8.40 28.69 4.40 4.78 26 254 346 403 465 с D2 2.10 28.71 5 36 4.61 25 119 365 415 469 b RI 4.50 28.75 4.00 n.d. 27 311 345 400 ̂  463 d R4 3.78 28.79 4.10 n.d. 26 285 357 409 458 с D3 2.20 28.90 3.80 5.00 26 376 350 396 462 d 
С2 3.44 28.95 3.75 5.08 26 395 343 384 463 d A3 3.87 28.95 4.72 4.58 24 185 345 403 454 b КЗ 5.04 29.22 4.25 4.84 23 273 356 408 469 с RZ 5.92 29.65 5.05 n.d. 22 179 357 406 451 b Р2 4.36 29.68 4.60 4.88 24 260 345 404 459 с 
мз 7.38 29.82 4 25 4.92 22 324 349 408 465 d М4 3,50 29.94 4.25 5.08 22 335 347 408 469 d СЗа 3.45- 29.95 4.81 4.91 27 212 352 412 465 с В9 3.26 29.95 5.15 4.70 25 165 353 399 453 b С4 2.35 29.98 3 90 5.12 21 410 345 394 463 d 
D4 4.88 30.00 4.05 5.14 26 382 349 394 463 d К1 11.20 30. СО 4.55 4.75 22 287 356 408 464 d L4 11.43 30,00 5 75 4.28 25 100 345 410 456 e LI 4.68 30 75 4.62 4.94 •-»3 267 350 402 462 с ВЗа 6.71 30.75 6.25 4.52 23 88 360 412 468 b 
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T A B L E A U X ( f i n ) 

I 11 III IV V VI VII Vili IX X XI 

E 3 4 . 1 5 30.76 4 32 5.14 23 349 357 400 464 d 

L3 8.05 30.78 5.45 4.71 24 159 342 410 456 b 

C 3 3.42 30.82 5 . 1 0 4.95 2 2 214 348 407 466 C 
L 2 4.94 30.85 5.18 4,85 23 190 350 402 454 C 
Y5 6.70 31.00 5.42 4.81 25 157 354 400 449 b 

X 5 5.17 31.08 6.50 N.D. 23 74 340 406 449 E 
Z5 5.82 31.75 6.55 N.D. 25 97 355 401 460 e K2 8.02 31.95 5.50 4.95 2 2 202 356 409 467 C 
A U 4,57 31.95 6.26 4.70 2 2 116 341 400 4 4 8 b 

X 6 6.07 32.21 6 . 8 8 N.D. 24 65 354 400 458 e 
X 4 2.64 32.27 4.75 N.D. 27 300 352 401 452 C 
1 3 3.75 32.29 4 . 1 4 5.25 '3 436 345 405 462 d 

E l 2.89 32 55 5.34 5.11 23 239 340 395 454 C 
83 11 .26 32.69 6.00 4.72 23 175 345 395 448 b 

B 4 3.35 32.74 5 26 5 . 1 2 23 264 345 395 453 C 
A l 4.65 32.79 5 . 4 5 4.98 24 235 347 396 454 C 
84« 9.65 33.25 7.02 4.60 24 80 348 398 458 E Y3 8.37 33.62 8.20 4 . 5 2 24 25 371 412 440 E 
B 7 3.50 33.67 5 70 5.12 2 2 245 361 4U3 457 C 
M I 3 . 4 4 33.75 5.15 5.24 2 2 326 352 398 460 c 
Y 4 a 7 42 33.87 7.48 4,68 24 46 362 403 432 E 
B 2 2.«2 33.96 5.70 5,18 2 2 300 345 400 450 C Y7 8.47 34.00 7.42 4.65 23 54 366 401 435 E 
1 2 4.05 34.05 4.47 5 , 3 2 24 449 350 405 452 d 

A 4 a 6.40 34.25 7.98 4.49 24 30 345 . 398 437 E 
B 6 2.74 34 35 5.90 5.12 20 214 342 399 439 C 
Y6 9.20 34.42 8 . 1 2 4.40 23 48 356 400 431 E 
M 2 5 11 34.58 5.50 5 2 2 23 314 - 352 401 460 C 
B8 2 . 2 2 35.00 4.61 5.32 25 460 349 396 485 d 

A 5 a 4.72 35.00 7 . 7 8 4 60 25 7 1 355 411 450 E 
Z6 8.40 35.09 6.48 N.D. 26 174 351 403 458 b 

B 3 a 10.25 35 .14 7.55 4.51 24 85 355 402 440 b 

11 4.12 36.00 4 . 8 8 5.38 25 450 344 402 445 d 

H I 6.75 36.07 12.55 N.D. 0 0 INFUSIBLE 
B ò a 6 . 1 2 36 .10 8.75 4.59 25 21 369 416 460 E 
P l 2 . 4 4 36.20 6.50 5.2? 23 201 345 395 427 C 
A 2 3.92 36.20 8.50 4.71 20 37 344 405 449 E 
B l l 2.73 36.28 7 . 1 2 5 01 24 134 338 395 431 b 

LA LECTURE DU TABLEAU X EST ASSEZ PEU SUGGES­
TIVE. AUSSI NOUS AVONS TRACÉ UNE FIGURE OÙ CHAQUE 
ÉCHANTILLON ÉTAIT REPRÉSENTÉ PARUN POINT AYANT POUR 
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Fig. 6 
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ABSCISSE SA TENEUR EN OXYGÈNE, POUR ORDONNÉE SON 
GONFLEMENT,, ET POUR COTE SA TENEUR EN MATIÈRES VO­
LATILES ARRONDIE AU NOMBRE ENTIER LE PLUS VOISIN. 
NOUS AVONS REMARQUÉ ALORS QUE TOUS LES POINTS 
DE MÊME COTE SE PLAÇAIENT AVEC UNE EXCELLENTE AP­
PROXIMATION SUR DES COURBES SENSIBLEMENT PARRAL-
LÈLES ET EQUIDISTANTES, QUE NOUS AVONS TRACÉES ET 
REPRODUITES FIG. 6. LA DISPERSION EST VRAIMENT IN­
SIGNIFIANTE, SURTOUT SI L'ON REMARQUE QUE LES CHAR­
BONS ESSAYÉS SONT INÉGALEMENT CENDREUX. IL EST 
VRAI QUE LES TENEURS EN MATIÈRES VOLATILES ET EN 
OXYGÈNE SE TROUVENT MULTIPLIÉES PAR LE MÊME FAC­
TEUR SI ON LES PREND SUR <( SEC » AU LIEU DE LES PREN­
DRE SUR (( PUR », ET L'ON SE REND FACILEMENT COMPTE 
EN EXAMINANT LA FIGURE QUE SI L'ON SUBSTITUAIT CES 
DERNIÈRES QUANTITÉS AUX PREMIÈRES, LES COURBES SE 
TROUVERAIENT SIMPLEMENT UN PEU DIÇTORDUES. 

NOUS N'AVONS ^MS ÉTUDIÉ SYSTÉMATIQUEMENT 
L'INFLUENCE DES MATIÈRES MINÉRALES INCLUSES DANS 
UN CHARBON SUR SON GONFLEMENT; SIGNALONS POUR­
TANT R.EF;SAI SUIVANT : LE CHARBON AI MENTIONNÉ À 
LA 71'-™ LIGNE DU TABLEAU X, ET TITRANT 4,65 % 
DE CENDRES, 32,79 % DE MATIÈRES VOLATILES SUR SEC, 

5,45 % D'OXYGÈNE ÉGALEMENT SUR SEC, DONNAIT 
UN GONFLEMENT DE 235 %. APRÈS AVOIR ÉTÉ ADDI­
TIONNÉ DE SILICE PRÉCIPITÉE EN QUANTITÉ TELLE QUE 
•SON INCINÉRATION LAISSAIT UN RÉSIDU DE 10,14 %> 
IL DONNAIT UN GONFLEMENT DE 211 %. LA CONTRAC­
TION ET LES TEMPÉRATURES DE DÉBUT D'AFFAISSEMENT, 
DE FIN DE CONTRACTION, ET DE FESOLIDIFICATION, 
ÉTAIENT, DU MÊME COUP, PASSÉES DE 24 %, 347, 396 

4.S4°, À RESPECTIVEMENT 23 %, 33S, 400 ET 451°. 
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CONCLUSIONS. — 

L'EXAMEN DE LA FIGURE 6 NOUS CONDUIT À CES 
TROIS PREMIÈRES CONCLUSIONS, AUXQUELLES NOS ES­
SAIS PERMETTENT D'AJOUTER LA QUATRIÈME. 

1° — LE GONFLEMENT, DÉFINI ET MESURÉ COMME 
IL A ÉTÉ INDIQUÉ PRÉCÉDEMMENT, EST UNE FONCTION 
DE DEUX VARIABLES INDÉPENDANTES : LA TENEUR EN 
MATIÈRES VOLATILES ET LA TENEUR EN OXYGÈNE. 

2° — SI L'ON COMPARE DIFFÉRENTS CHARBONS 
AJ-ANT UNE MÊME TENEUR EN MATIÈRES VOLATILES, 
LEUR GONFLEMENT EST D'AUTANT PLUS GRAND QUE LEUR 
TENEUR EN OXYGÈNE EST PLUS FAIBLE. 

3° — SI L'ON COMPARE DIFFÉRENTS CHARBONS 
AYANT UNE MÊME TENEUR EN OXYGÈNE, LEUR GONFLE­
MENT, S'ILS SONT FUSIBLES, EST D'AUTANT PLUS GRAND 
QUE LEUR TENEUR EN MATIÈRES VOLATILES EST PLUS GRAN­
DE. 

4 ° — POUR CHAQUE TENEUR EN MATIÈRES VOLATILES, 
IL Y A UNE TENEUR EN OXYGÈNE AU-DESSUS DE LAQUELLE 
LE GONFLEMENT EST NUL; MAIS POUR CETTE TENEUR LIMI­
TE, LA FUSION EST ENCORE NETTE, PUISQUE LA CONTRAC­
TION EST ENCORE DE L'ORDRE DE 25 %. CE N'EST QUE 
POUR UNE TENEUR EN OXYGÈNE SUPÉRIEURE QUE LES 
HOUILLES DEVIENNENT INFUSIBLES. 

C A S D E S M E L A N G E S D E C H A R B O N S . 
NOUS AVONS ÉTUDIÉ DE LA MÊME FAÇON QUE PRÉ­

CÉDEMMENT QUELQUES MÉLANGES DE DEUX OU TROIS 
CHARBONS, TRÈS DIFFÉRENTS PAR LEUR APTITUDE AU 
GONFLEMENT, PRIS EN POIDS ÉGAUX. LE TABLEAU XI 
DONNE LES RÉSULTATS DE QUELQUES UNS DE CES ESSAIS. 
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TABLEAU XI 

E t u d e d u g o n f l e m e n t d e q u e l q u e s m é l a n g e s d e c h a r b o n s 

Référence Cendres 
snr sec 

M a t Vol. 
à 1 0 5 0 O an 
double creiuet 
sur sec o / o 

Oxygène• 
snr sec 

(par dosage 
direct) °lo 

Gonflement 
observé 
°/o 

Gonflemeat In 
sur la oonrbc 
(fig. 6) 

B8 

Bl 
B8 4 

p o i d i 

) 
Blu 

égaux 

2.22 
5.36 

3.79 (cale.) 

35.00 
24.65 

29.82 ( c a l e . ) 

4.61 

3.70 
4.15 (cale.) 

187) 
320 325 

Y3 
B8 

Y3 H 

p o i d i 

J 

f B8 
f g a u x 

8.37 
2.22 

5.29 (calci 

33.62 
35.00 

34.31 ( c a l e . ) 

8.20 
4.61 

6.40 ( c a l e . ) 

460) 242 
168 175 

Y6 
Bl 

C2 
Y6+B 

p o i d i 

+C2 
'g aux 

9.20 
19.05 
3.44 

10.56 ( c a l e . ) 

34.42 
29.45 
28.95 

30.94 ( c a l e , ) 

8.12 
6.16 
3.75 

6.01 ( c a l e . ) 

48. 
iMotsmi! : 

60 > 
\ 168 

395/ 
119 120 

D e c e t a b l e a u s e d é g a g e c e t t e c o n c l u s i o n : l e 

g o n f l e m e n t d ' u n m é l a n g e d e c l i a r b o n i s e s t t r è s 

s e n s i b l e m e n t l e m ê m e q u e c e l u i q u e d o n n e r a i t u n e 

h o u i l l e d ' o r i g i n e u n i q u e a y a n t l e s m ê m e s t e n e u r s 

e n m a t i è r e s v o l a t i l e s e t e n o x y g è n e . C e t t e l o i e s t 

e x t r ê m e m e n t i m p o r t a n t e , c a r : 

1 ° — E l l e m o n t r e q u e l a f i g u r e б p e u t s e r v i r 

â c a l c u l e r â p r i o r i l e g o n f l e m e n t e n f o n c t i o n d e s t e ­

n e u r s e n m a t i è r e s v o l a t i l e s c t e n o x y g è n e , q u ' i l 

s ' a g i s s e d ' u n c h a r b o n d ' o r i g i n e u n i q u e o u d ' u n 

m é l a n g e . 
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B I B L I O G R A P H I E 

( 2 0 ) — E . A U D I B f : R T ^ R e \ u e d o r i n d u s t r i e m i n é r a l e . 

1 9 2 ( ) . M é n i o j r p s , 1 1 3 . 

2 1 ) — f : h . A R X U — C l i i m i c e t I n r l u s l r i e . 1 9 3 4 , S2, 2 7 « 

e i : K Î O . 

( 2 2 ) ~ G . L A M B R I S — B r e n n s t o f f C h e m i e . 1 9 3 1 , 12, 

1 8 1 . 

; 2 . 3 ) — K . P E T E R S e t W . C R E M E R — l î r e n n s t o f f C î i e -

m i e . 1 9 3 3 , 14, 4 4 5 . 

2 ° — E l l e p e r m e t d e r e c h e r c h e r f a c i l e m e n t 

d a n s q u e l l e s p r o p o r t i o n s i l c o n v i e n t d e m é l a n g e r 

d e s c h a r b o n s é t u d i é s s é p a r é m e n t p o u r a v o i r u n 

g o n f l e m e n t d o n n é à p r i o r i s ' i l s ' a g i t d ' u n m é l a n g e 

b i n a i r e , o u p o u r a v o i r à l a f o i s u n g o n f l e m e n t e t 

u n e 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 d o n n é s s ' i l s ' a g i t 

d ' u n m é l a n g e t e r n a i r e ( p o u r u n m é l a n g e d e p l u s 

d e t r o i s c o n s t i t u a n t s l e p r o b l è m e r e s t e r a i t i n d é ­

t e r m i n é ) . 

, 3 ° — E l l e m o n t r e e n f i n q u e l e g o n f l e m e n t 

d ' u n m é l a n g e n e p e u t p a s s e d é d u i r e d u g o n f l e ­

m e n t d e c h a q u e c o n s t i t u a n t p a r l e c a l c u l d i t K d e 

l a l o i d e s m é l a n g e s » . C e t t e r e m a r q u e a v a i t d é j à 

é t é f a i t e p a r d i v e r s a u t e u r s ( 2 2 ) ( 2 3 ) . 



C H A P I T R E III 
RELATIONS ENTRE LA TENEUR 

D'UNE HOUILLE EN H Y D R O G È N E 
D'UNE PART, 

SES TENEURS E N MATIÈRES VOLATILES 
ET EN O X Y G È N E , 

ET S O N APTITUDE A U G O N F L E M E N T 
D'AUTRE PART. 

La teneur des houilles en hydrogène 
On sait depuis longtemps que la teneur d'une 

houille en hydrogène, facile à déterminer avec 
une excellente précision par le procédé classique 
de la combustion à la grille organique, n'est pas 
une simple fonction de sa teneuf en matières vola­
tiles. La classification de GR U N E R (24) semble 
même indiquer qu'il n'y a pas grand rapport en­
tre ces deux quantités, la teneur en hydrogène 
étant susceptible de varier considérablement 
quand on compare des charbons de même type, et 
les limites extrêmes correspondant aux divers 
types chevauchant largement les unes sur les au­
tres. A priori, rien ne semble imposer une rela­
tion quelconque entres les teneurs en oxygène, en 
hydrogène, et en matières volatiles; mais rien ne 
s'oppose non plus à ce qu'il y en ait une, et nous 
avons voulu profiter des dosages d'oxygène que 
nous avons faits sur de très nombreux échantil­
lons de houille pour trancher cette question par 
voie piirement statistique. Nous avons donc dosé 
aussi l'hydrogène par combustion à la grille dans 



TOUS LES CHARBONS ÉTUDIÉS. L,a PLUPART DES RÉSUL­
TATS SONT CONSIGNÉS DANS LE TABLEAU X (P. 67). 
RELATIF AUX CHARBONS AGGLUTINANTS. LE TABLEAU XII 
LES COMPLÈTE EN CE QUI CONCERNE LES HOUILLES NON 
AGGLUTINANTES TITRANT MOINS DE 20 % DE MATIÈRES 
VOLATILES SUR SEC. 

TABLEAU XII 
TENEUR EN HYDROGÈNE DE CHARBONS NON AGGLUTINANTS 
(TOUT LES RÉSULTATS SONT RAPPORTÉS EU CHARBON SÉCHÉ À L'ÉTUVE) 

MATIÈRES VOLATILES MATIÈRES VOLATILES 
CENDRES À 1 0 S 0 ° H CENDRES À 1 0 5 0 ° H PAR LA MÉTHOILE PAR LA MÉTHODE 0/0 DU DONBLE CREUSET °/O 0/0 DN DONBLE CREUSET 0/. 

V 0/0 0/0 V °/O 

9.10 8 . 5 0 3 . 3 0 8 . 9 0 1 4 . 5 0 3 . ^ 

9 . 4 8 9 . 4 4 3 . 4 0 1 4 . 4 6 1 5 . 1 9 3 . * 

6 . 0 9 1 0 . 4 6 3 . 4 8 7 . 0 0 1 7 . 0 0 3.4 
8 . 0 0 1 2 . 5 0 3 . 6 5 8 . 4 4 1 7 . 6 2 

9 . 0 0 1 3 . 0 0 3 . 5 2 7 . 2 0 1 9 . 0 5 3.̂  
POUR MIEUX SAISIR LES CONCLUSIONS QUE L'ON 

PEUT TIRER DE CES TABLEAUX QUANT AUX RAPPORTS QUI 
EXISTENT ENTRE LA TENEUR DES HOUILLES EN HYDROGÈNE 
ET LEURS AUTRES CARACTÉRISTIQUES, NOUS AVONS TRANS­
CRIT LES RÉSULTATS DE NOS ESSAIS SUR UN GRAPHIQUE 
(FIG. 7) : EN ABSCISSE NOUS AVONS PORTÉ LA TENEUR EN 
MATIÈRES VOLATILES V , ET EN ORDONNÉE LA TENEUR EN 
HYDROGÈNE, LE TOUT RAPPORTÉ À LA HOUILLE PURE, 
C'EST-À-DIRE SÉCHÉE À L'ÉTUVE À 105° ET SUPPOSÉE 
SANS CENDRES (I). POUR LES CHARBONS TITRANT PLUS 
DE 20 % DE MATIÈRES VOLATILES, NOUS AVONS UTILISÉ: 

(1 I SOIT H u t P n e u r EN HYDROGÈNE D'UNE HOUILLE réchfc h L'ÉTUVE À 105° ET DONNINT DANS CET ÉTAT C °/O DE CENDRES. SOIT H' SA TENEUR EN HYDROGÈNE SUR « PUR »). ORT POSE, D'UNE FAÇON D'AILLEURS UN PEU CONVENTIONNELLE : 
H' - H V 
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1° — des croix inclinées x dans le cas d'un . 

gonflement compris entre 25 et 100 %. 

2° ̂  des petites circonférences o dans le cas 
d'un gonflement compris entre 100 «t 200 %.' 

Mat, vol.jsur pur V 
10 20 3D 40% 

Fig. 7 

3° •— des points noirs • dans le cas d'un 
gonflement compris entre 200 et 300 %. 

4° —• des croix droites + dans les cas d'un 
gonflement compris entre 300 et 460 %. 
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la teneur en hydrogène pour une même teneur V 
en matières volatiles est très considérable, mais 
pour chaque valeur de V la teneur en hydrogène 
est d'autant plus grande que le gonflement est 
plus important. 

RELATION ENTRE LA RICHESSE EN HYDROGÈNE 
ET LES TENEURS EN OXYGÈNE ET EN MATIÈRES VOLATILES 
Si l'on combine les résultats précédents avec 

ceux qui ont été établis au chapitre H, on arrive 
à ces conclusions relativement aux charbons ag­
glutinants : 

1 " — La teneur en hydrogène dépend de la 
teneur en matières volatiles et de la teneur en oxy­
gène. 

2° — La teneur en hydrogène est, pour une 
teneur donnée en matières volatiles, d'autant plus 
grande que la teneur en .oxygène est plus faible. 

3° — La teneur en ̂hydrogène est, pour une 
égale teneur en oxygène, d'autant plus grande que 
la teneur en matières volatiles est plus grande. 

RELATION ENTRE LA RICHESSE EN HYDROGÈNE D'UNE PART, 
LA TENEUR EN MATIÈRES VOLATILES 
ET LE GONFLEMENT D'AUTRE PART 

A ] 'EXAMEN DU GRAPHIQUE ÉITIABLI RPRÉCÉDENI-
MEITT, ON CONSTATE CE QUI SUIT : 

1° — JUSQU'À 20 % DE MATIÈRES VOLATILES, LA 
TENEUR EN HYDROGÈNE EST TRÈS SENSIBLEMENT UNE 
FONCTION LINÉAIRÊ DE LA TENEUR EN MATIÈRES VOLATI­
LES. 

2° — AU-DESSUS DE 20 %, LA DISPERSION DANS 
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Ces deux dernières propositions ne sont cepen­
dant pas absolument rigoureuses, et il ne serait 
pas difficile de trouver des couples d'échantillons 
de composition voisine pour lesquelles elles se­
raient en défaut. Klles ne valent que (( grosso mo­
do », mais elles sont toujours vérifiées quand on 
compare deux échantillons de même teneur en 
matières volatiles et de teneur nettement différen­
te en oxygène, ou deux échantillons de même te­
neur en oxygène mais de teneur nettement diffé­
rente en matières volatiles. 

RELATION ENTRE IA TENEUR en HYDROGÈNE 
ET les RÉSULTATS DE l'analysa INDUSTRIELLE COURANTE 
Nous venons de montrer que la teneur d'une 

houille en hydrogène est fonction de deux varia­
bles dans une certaine mesure indépendantes: te­
neur en matières volatiles et, à volonté, teneur en 
oxygène ou gonflement. Nos conclusions n'ont, 
30US cette forme, qu'un intérêt pratique bien li­
mité : s'il est courant et relativement aisé de dé­
terminer la teneur en matières volatiles d'une 
houille, il l'est beaucoup moins d'y doser l'oxĵ -
gène ou de l'essayer au dilatomètre; si la teneur 
en oxygène est une propriété intrinsèque de l'é­
chantillon, son gonflement, lui, est essentielle­
ment fonction des conditions dans lesquelles on 
fait l'essai; un expérimentateur qui n'opérerait 
pas comme nous devrait donc transposer ses ré­
sultats numériques avant d'utiliser nos graphi­
ques ou abaques. Bref, sauf cas exceptionnels, les 
lois établies précédemment ne sont, sous leur for­
me initiale, d'aucun secours à l'analyste en quête 
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drogène H des charbons agg lu t inan t s ayan t même 
t eneu r en mat ières volatiles V ne dépasse j ama i s 
20 %, (voir tableau X et f igure 7), et pour chaque 
valeur de V , les va leurs de H les plus élevées cor­
respondent toujours au p lus fort gonflement. I l 
est à p résumer que l ' e x a m e n du coke obtenu au 
cours de la dé terminat ion des mat ières volatiles 
rense igne suffisamment sur l ' ap t i tude au gonfle­
m e n t qui in terv ient ici à la maniè re d ' u n t e rme 
correctif, pour que l 'on puisse déduire H de V 
avec assez d ' exac t i tude pourvu que les mat iè res 
•^'olatiles soient déterminées su ivant u n mode opé­
ra toi re bien défini. 

Nous avons cherché à vérifier cette dern ière 
assert ion dans l 'espoir d ' a r r ive r à rédiger u n ta ­
bleau donnan t la teneur en hydrogène en fonction 
de la t eneur en mat ières volatiles et de l ' aspect d u 
rés idu de coke, avec une approximat ion suffisan­
te pour le calcul du pouvoir calorifique infér ieur à 
pa r t i r du pouvoir calorifique supér ieur . 

d ' u n e va leur même approx imat ive de la teneur 
d ' u n e houille en h y d r o g è n e . E t pour tan t cette te­
neur est indispensable à connaî t re quand on veut 
calculer le pouvoir calorifique inférieur à p a r t i r 
du pouvoir calorifique supér ieur à pression cons­
t an t e , qui se confond p ra t iquement , à quelques 
calories p rès , avec le pouvoir calorifique supér ieur 
à la bombe, le seul qu 'on mesure d i rec tement , 
Nou^ reviendrons au chapi t re V I su r cette impor­
t an te quest ion, et nous nous contenterons pou r 
l ' i n s t an t des r emarques suivantes : 

1° — L ' éca r t relatif en t re les t eneurs en h y ­



Rien n ' e s t p lus facile que de noter l 'aspect du 
coke produi t au cours du dosage des mat ières vo­
lat i les. P a r un compromis en t re le souci de con­
se rve r une précision suffisante, et celui de ne pas 
t rop mul t ip l ie r les types de houil les, nous avons 
été amené à r ange r celles-ci en cinq catégories dé­
finies comme sui t (i) : 

I ° — catégorie a : V < 20 % . Aspect du co­
ke sans impor tance . 

2° —• catégorie b : V > 20 % , et le culot de 
•coke est bien formé et légèrement gonflé; sa sur­
face est bombée; sa h a u t e u r n ' a t t e i n t pas ou ne 
dépasse q u ' u n peu la moitié de celle du creuset . 

3° — catégorie c : V > 20 % , et le culot de 
coke, bien gonflé, â u n e h a u t e u r voisine des deux 
t iers ou des trois quar t s de celle du creuset . 

4° — catégorie d : V > 20 %,, et l e culot de 
coke est si gonflé qu ' i l est venu se mouler s u r le 
dessous du couvercle du creuset , ou a même dé­
bordé; dans ce dern ier cas, des précaut ions par t i ­
culières qu'ir n ' y a pas lieu d ' ind iquer ici doi­
vent ê t re prises pour le dosage»des mat ières vola­
t i les . 

5° — catégorie e : V > 34 % , et le coke est 
l égèrement aggloméré, mais il n ' a pas gonflé du 
tout et sa surface est p la te ou i r régul ière , ou bien 
le coke est resté pu lvéru len t . C 'es t en par t icul ier 
le cas des flénus. 

(1) Cette classification est celle que nous aruci proposée antérieurement pour la détermination du pouvoir calorifique par le calcul à partir des résultat! de l'analyse industrielle : »oir H. LEFEBVRE et C. GEORGIADIS — 
•Chimie ci InJasIrlc. 1941, 46, 147. 
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PUISE D'ESSAI 

Charbon : 
3 à 3,2 gr. 

Fig. 1. 

WTEGORIE a 

V < 20 % 

Aspecl du coke 
sans importance. 

CATÉGORIE b 
V > 20 % 

Pig. 2. 

CATÉGORIE c 

V > 20 % 

Fig. 3. 

catégorie; d 

Tig. 4. 

r i g . B. 

CATEGORIE e 

V >34% 

Fig. 6. 

Fig. 8 

Ainsi qu'on pourra s'en rendre compte par 
l'examen àn tableau X (page 67), le gonflement,, 

La figure 8 résume cette classification qui ne 
vaut, nous croyons bon de le répéter, que si le 
dosage des matières volatiles est effectué comme 
indiqué page 66. h désigne la hauteur du culot de 
coke; la prise d'essai occupe avant cuisson environ 
le tiers de la hauteur H du creuset. 
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mesuré au dilatomètre comme il a été indiqué plus 
haut (page 58) est compris : 

entre 85 et 187 % pour la catégorie b, 
entre 190 et 326 % pour la catégorie c, 
entre 32a et 460 % pour la catégorie d (avec 

deux exceptions pour lesquelles les gonflements 
sont de 274 et de 287 % ) . 

entre 25 et 100 % pour la catégorie e. 
Si l'qn examine le graphique 7 à la lumière de 

ces faits on peut dire qu'à l'intérieur de chaque 
catégorie la teneur d'une houille en hydrogène 
n'est plus, avec une approximation largement suf­
fisante dans la majorité des cas, fonction que de 
la seule teneur en matières volatiles. Ainsi se 
trouve justifié le tableau XIII qui donne une va­
leur approchée de H' en fonction de V pour les 
•différentes catégories de houilles. Si on le rappro­
che du tableau X, on constate qu'entre le résul­
tat du dosage de l'hydrogène à la grille et celui 
que l'on extrait du tableau XIII, utilisable dès 
que l'on connaît V et la catégorie, la différence 
atteint très rarement en valeur absolue 0,2; elle 
est généralement moindre, et, luême dans les cas 
défavorables, elle est encore très admissible si 
l'on a en vue le calcul du pouvoir calorifique in­
férieur à partir du pouvoir calorifique supérieur, 
une erreur de 0,1 sur le pourcentage d'hydrogène 
entraînant une erreur en sens inverse de 5,5 ca­
lories sur un pouvoir calorifique qui est couram­
ment de 7.000 calories. Nous reviendrons là-des­
sus au chapitre VI. 
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TABLEAU XIII Teneur des houilles en hydrogène 

Teneur en mat. vol. à 1050« sur pur 
V o/o 

Teneur en hydrogène sur pur pour chaque catégorie de houille 
(Valeur approchée de H' o/o) 

Teneur en mat. vol. à 1050« sur pur 
V o/o a b c d e 

7 3.46 
8 3.53 
9 3.60 
10 3.66 
11 3.73 
12 3.79 
13 3.85 
14 3.92 
15 .1.99 
16 4.05 
17 4.11 
18 4.17 
19 4.23 
20 4.29 
21 4.34 4.39 
22 4.37 4.47 4.05 
23 4.40 4.56 4.11 • 
24 4.44 4.65 4.72 4.18 
25 4.50 4.73 4.82 4.25 
25 4.56 4.80 4.92 4.31 
27 4.63 4.88 5.01 4.38 
28 4.70 4.95 5.10 4.44 
29 4.78 5.02 5.16 4..50 
30 4.84 5.09 5.22 4.57 
31 4.90 5.14 5.29 4.63 
32 4.96 5.20 5.35 4.G8 
33 5.01 5.26 5.40 4.74 
34 5.07 5.81 5.44 4.80 
35 5.12 5.35 5.48 4.85 
37 5.17 5.38 5.51 4.89 
36 5.22 5.41 5.55 4.93 
38 5.27 5.44 5.59 4.97 
39 5.32 — — 5.00 

— BIBLIOGRAPHIE ~ 
(2'0 — GRUNER — Annales des Mines (7) 1874, 4, 109. 



C H A P I T R E I V 
RELATIONS ENTRE LA TENEUR 
D'UNE HOUILLE EN OXYGÈNE 

ET SON RENDEMENT EN EAU. G O U D R O N 
ET PHÉNOLS 

PAR DISTILLATION A BASSE TEMPÉRATURE 
L a dist i l lat ion d ' u n e houil le à basse t empé­

r a t u r e provoque, comme l 'on sai t , le dépar t de 
vapeurs provenant en majeure par t ie de réact ions 
de décomposition, et non d ' une s imple évapora-
t ion. L e refroidissement de ces vapeurs donne de 
l ' eau et du goudron pr imai re toujours r iche en 
é léments acides formés d ' u n peu d 'ac ide carboli-
q u e et d ' u n e quan t i t é beaucoup p lus impor tan te 
de ses homologues, et laisse des gaz incondensa-
bles (CH' ' , C O ' e tc . . , ) . U n e proport ion élevée de 
l ' oxygène contenu dans la houille se t rouve a insi 
é l iminée sous des formes diverses ; il nous a paru 
in té ressan t de rechercher comment il se r épa r t i t 
en t r e les produi t s l iquides que l 'on recueil le au 
cours de la dist i l lat ion à basse t empé ra tu r e . 

Description du nnode opératoire 
a) Distillation. - L a dist i l lat ion se fait d a n s une 

cornue F i s c h e r (25) de 95 cm., de capacité ut i le du 
t ype classique le p lus s imple , sans dispositif d ' in ­
t roduct ion de vapeur vive. Nous avons équipé 
cette cornue pour la chauffer é lec t r iquement ; à cet 
effet nous l ' avons entourée d ' une feuille de papier 
d ' a m i a n t e , su r laquelle nous avons disposé u n fil 
de n ichrome de 70 centièmes de m m replié de nom-
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. breuses fois sur lui-même, ses éléments rectilignes 
étant parallèles aux génératrices du cylindre cons­
titué par la paroi latérale de la cornue; cette dis­
position, beaucoup moins commode à réaliser que 
l'enroulement en spirale, est imposée par la pré­
sence du nez de la cornue. L,e tout est garni d'une 
couche épaisse d'amiante (carton ramolli par 
trempage dans l'eau) épousant bien les formes ex­
térieures de la cornue. 
Sur le tube de dégagement, en acier, est enroulé 

jusqu'à mi-longueur un petit tube de plomb par­
couru par un courant d'eau froide: ainsi le ballon 
à distiller servant à achever le refroidissement des 
vapeurs et à recueillir le condensât peut être assu­
jetti sur le tube de dégagement par un bouchon de 
-caoutchouc sans que celui-ci se détériore; 

Dans un essai préliminaire, nous avons déter­
miné quelle devait être la loi de variation de l'in­
tensité du courant de chauffage en fonction du 
temps pour que l'élévation de température soit 
conforme au programme suivant : 

montée de 20 à 300° en 40 minutes, augmen­
tation de température au delà de 300° de 3° par 
minute jusqu'à 525°, maintien de la température 
de 525° pendant 15 minutes. 

Le fait d'adopter la même - loi de, chauffage 
pour tous les essais permet de reporter sur la 
seule composition de la prise d'essai les différen­
ces constatées dans le rendement en produits pri­
maires ou leur composition. 

Chaque essai se faisait, en principe, sur 20 g 
<îe charbon préalablement desséché à l'étuve à 



- 87 — 

105°. Toutefois , cer tains charbons t rès gonflants 
nous ont causé quelques difficultés: ils envahis­
saient le tube de dégagement dont l ' ex t rémi té li­
bre , ma in t enue froide, se bouchait rap idement , de 
sorte que le couv^ercle de la cornue, pour tan t bien 
coincé à froid, ne ta rda i t pas à sau te r . P o u r pa re r 
à cet ennui , nous avons pu généra lement nous 
contenter de mélanger à la prise d 'essai versée 
dans la cornue environ 5 g de silice précipitée 
bien sèche. D a n s les quelques expériences où cet 
artifice se révéla insuffisant, nous réduis îmes à 
10 g le poids de la prise d 'essai qui , pa r surcroî t 
de précaut ions , fut addit ionnée avan t introduc­
tion dans la cornue d ' env i ron 3 g de silice préci­
pi tée . 

b) Condensation.. 

Dans tous les cas, le tube de dégagement dé­
bouche au fond d ' u n ballon à disti l ler en P y r e x 
de 50 cm' préa lablement ta ré , cons tamment a r ro­
sé par de l ' eau froide. Cette simple réfr igérat ion, 
à peu près suffisante pour a r rê te r la totali té des 
goudrons p roprement d i ts , laisse cer ta inement é-
chapper une notable proport ion des hydrocarbures 
qui const i tueraient normalement l 'essence. Mais 
comme il s 'agi t pour nous d 'expér iences compara­
t ives, nous avons adopté la technique couramment 
suivie pa r F i s che r et ceux qui ut i l isent sa cornue; 
l 'adjonction de condenseurs à basse t empéra tu re 
se serai t d 'a i l leurs heur tée , au moment oii nous 

avons effectué nos essais (1943), à de sérieuses 
difficultés matér ie l les . 

L a dist i l lat ion achevée, on pèse le ballon : son 
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augmenta t ion de poids P représente la somme des 
poids pe et pg d 'eau et de goudron p r imai re . 

c) Dosage de l'eau. 

Le dosage de l ' eau condensée se fait par l ' u n e 
ou l ' au t r e de ces deux méthodes , su ivan t que son 
volume est supér ieur ou infér ieur au cm". 

i " — le dist i l lât renferme p lus de i cm" d ' eau . 

A u moyen de deux raccords en caoutchouc, on 
adap te sur le tube de dégagement du ballon d a n s 
lequel on a recueilli le dist i l lât nn manchon en 
ver re m u n i de deux tubu lu re s , de façon à const i ­
tue r su r ce tube lu i -même un pet i t ré f r igérant h 
can . On ajoute ensui te 15 cm' de xy lène au con­
tenu du ballon, et l 'on disti l le lentement en p re ­
nan t les précaut ions voulues pour que toute l 'eau 
qui se vaporise se rassemble bien, après conden­
sat ion, au fond de l 'a l longe spéciale dont l ' ex t ré ­
mité inférieure est conique et graduée en d ix ièmes 
de cm°. On arrê te la disti l lation dès que le A'olume 
d ' e au recueilli n ' a u g m e n t e p l u s ; on lit ce volume, 
et on ne s ' inquiè te pas des hydrocarbures légers 
q u i se sont condensés dans t e t t e opérat ion. 

2° — le dist i l lât renferme moins de i c m ' 
d ' eau . 

L a quant i té d ' eau disti l lée ne peut pas ê t re dé­
te rminée avec une précision suffisante pa r la s im­
ple lecture de son volume : en effet, il est impos­
sible de la recueil l i r correctement dans un tube 
étroit , et si le tube est assez large pour qu 'e l le s ' y 
rassemble facilement, la lecture est susceptible 
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D'UNE ERREUR RELATIVE CONSIDÉRABLE. NOUS AVONS 
DONC OPÉRÉ SUIVANT UNE MÉTHODE RECOMMANDÉE 
POUR DES CAS SEMBLABLES PAR BOISSELKT ET RACH-
KAKI (26), EN UTILISANT TOUTEFOIS UN APPAREIL UN 

FIG. 9 

peu particulier représenté par là figure 9. Ou 
commence par réaliser l'entraînement de l'eau 
par le xylène comme indiqué ci-dessus, en faisant 
tomber le condensât non dans un tube à fond co­
nique, mais dans un ballon de Pyrex de 50 "LU" à 
col rodé. Cette opération achevée, on adapte â ce 
col une allonge en forme d'U renversé, dont la 
branche descendante, munie d'un réfrigérant à 
eau et d'une boule, est terminée par une pointe 
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e f f i l é e , l e t o u t e n t i è r e m e n t s o u d é . O n a e u s o i n 

d e p l a c e r d a n s l a b r a n c h e a s c e n d a n t e u n f i l d e 

n i c k e l m a i n t e n u e n p l a c e p a r l a s p i r a l e é l a s t i q u e 

q u i l e p r o l o n g e v e r s l e h a u t , e t s u p p o r t a n t u n e p e ­

t i t e c o u p e l l e e n v e r r e g a r n i e d e 1 , 5 g e n v i r o n d e n i -

t r u r e d e m a g n é s i u m . L o r s q u e t o u t e s t m o n t é , o n 

p r é s e n t e à l ' e x t r é m i t é d u t i : b e d e d é g a g e m e n t u n 

b ê c h e r c o n t e n a n t u n v o l u m e c o n n u d ' a c i d e c h l o r -

h j ' d r i q u e N , e t o n f r a p p e d e p e t i t s c o u p s s v i r l e 

b a l l o n ; o n a r r i v e a i n s i à f a i r e t o m b e r l a c o u p e l l e 

d a n s l e b a l l o i j , q u ' o n c h a u f f e d ' a b o r d a u b a i n - m a . 

r i e p e n d a n t u ñ e h e u r e , p u i s d i r e c t e m e n t a v e c u n 

b e c B u n s e n p o u r c h a s s e r l a t o t a l i t é d e l ' a m m o n i a c 

f o r m é p a r l a r é a c t i o n 

N ^ M g ' + 6 WO = 3 M g ( O H ) ^ + 2 N H = 

O n d o s e a l o r s l ' e x c è s d ' a c i d e p a r u n e s o l u t i o n 

n o r m a l e d e s o u d e . D e l a q u a n t i t é d ' a m m o n i a c 

f o r m é , o n d é d u i t l e p o i d s d e l ' e a u c o n t e n u e d a n s 

l e d i s t i l l â t i n i t i a l . 

N o u s a v o n s v é r i f i é l ' e x a c t i t u d e d e c e t t e m é ­

t h o d e p a r d e u x e s s a i s â b l a n c : n o u s a v o n s i n t r o ­

d u i t d a n s l e b a l l o n d u x y l è n e e t u n p o i d s c o n n u 

d ' e a u , e t a v o n s d o s é l ' a m m o n i a c d é g a g é . P a r t a n t 

d e 0 , 7 4 8 e t 0 , 8 7 6 g d ' e a u , n o u s e n a v o n s r e t r o u v é 

r e s p e c t i v e m e n t 0 , 7 3 9 e t 0 , 8 6 2 , c e q u i c o r r e s p o n d 

à u n e p r é c i s i o n l a r g e m e n t s u f f i s a n t e p o u r n o s e s ­

s a i s . 

d ) Dosage des phénols. 

L e g o u d r o n p r i m a i r e c o n t i e n t u n e m u l t i t u d e 

d e c o r p s , p a r m i l e s q u e l s o n d i s t i n g u e e n g é n é r a l 

<( l e s p h é n o l s » , c ' e s t - à - d i r e l ' e n s e m b l e d e c e u x q u i 
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sont él iminables par lavage avix solutions d 'alcal i 
caus t ique . Nous avons donc, à chacun de nos es­
sais, dosé les phénols ; ceci nous a semblé d ' a u t a n t 
plus in téressant que nous pouvions nous a t t endre 
à t rouver une certaine relat ion entre la teneur 
d ' u n charbon en oxygène et la masse des phénols 
produi ts par semi-carbonisat ion. 

L e dosage des phénols se fait a insi : la deshy­
drata t ion du goudron ayan t été faite comme il 
v ient d 'ê t re indiqué, on verse dans le ballon u t i ­
lisé avec la cornue F ischer , et ne contenatit donc 
que le goudron deshydra té souillé d 'une cer ta ine 
quant i té de xy lène , 15 à 20 cm ' d ' é the r sulfur i ­
que et 20 cm' d ' une solution de soude caus t ique 
2,5 N . On agi te violemment pendant quelques m i ­
nu tes , et on t ransvase le tout dans une peti te am­
poule à décanter . On recueille la couche lourde 
(solution de phénolates dans l 'excès de soude), 
qu 'on t ra i te pa r T O à 15 cent imètres t ubes d ' é t h e r 
pour bien en él iminer les huiles neu t res . On sé­
pare la couche aqueuse par décantat ion, puis ou 
la t ra i t e , en présence de phénol-phtaléine, par vin 
léger excès d 'acide sulfur ique approx imat ivemeut 
normal . Les phénols sont ainsi libérés et se r a s ­
semblent en surface. Mais comme ils sont en fai­
ble quant i té , pour les séparer plus exactement , oa 
t ra i te le tout pa r l ' é ther , on décante la couche 
éthérée, on épui.se deux fois la couche aqueuse pa r 
agitat ion avec de l ' é ther . On rassemble dans un 
ballon taré les trois port ions d ' é ther obtenues, et 
on évapore l ' é the r pa r chauffage au ba in-mar ie à 
60°. On t e rmine l 'é l iminat ion de l ' é ther et de la 
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Référence 
de l'échiuitillon 

Ean pour 1 0 0 g de honille léchée 

Gondron anhydre (poids total) poor 1 0 0 g de houille séchée 

Phénoli dans 1 0 0 g de gondron anhydre 
( lei essai 2.72 12.40 12.74 

B 6 < 

( 2me essai 2.64 12.24 12.58 
( 1 "» essai 3.44 9.70 20.37 

Y5 ( 2™* essai 3.40 9.80 20.57 
( 1" essai 3 . 2 9 11.12 18.42 

El l [ 2°" essai 3.21 10.88 18,28 

MINIME QUANTITÉ D'EAU QU'IL AVAIT DISSOUTE EN r e ­
LIANT LE BALLON, MAINTENU AU BAIN-MARIE À 60°, À 
u n e TROMPE À VIDE PENDANT UNE HEURE. 

ON a AINSI ISOLÉ DANS LE BALLON LA TOTALITÉ DES 
PHÉNOLS DU GOUDRON PRIMAIRE. UNE NOÛ ÊLLE PESÉE 
PERMET D'EN CONNAÎTRE LE POIDS. 

PAR DIIÏÉRENCE ENTRE LE POIDS DE GOUDRON PRI­
MAIRE HUMIDE ET LA SOMME (EAU + PHÉNOLS), ON a 
LE POIDS D'HUILES NEUTRES. 

E) Précision des dosages. 
EN GÉNÉRAL, NOUS FAISIONS-UNE SEULE DISTILLA­

TION DE CHAQUE CHARBON. POURTANT, SUR QUELQUES-
UNS, NOUS EN AVONS FAIT DEUX; LA CONCORDANCE DES 
RÉSULTATS A ÉTÉ TRÈS SATISFAISANTE, c o m i U e l e MONTRE 
LE TABLEAU XIV. 

TABLEAU XIV 
DOSAGE DES PRODUITS DE SEMI-DISTILLATION DES HOUILLES. 

REPRODUCTIBILITÉ DES RÉSULTATS. 
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Référeoce 

i'écbintilloii 

Mat. ?ol. 
i 1050° n 

double creastt 
sDr cbarbon 

desséché 
Vo/o 

Oiygène 
sur charboa 

desséché 
Oi. 0/0 

Eau de 
^emi-dlstillition 

poar 100 g di 
ЛиШ dessécté 

8 

Goudron anhjdre 
total 

pour 100 g di 
сИзг&оо desséché 

9 

Poids de phéaols 
djis 100 
de goudron 

iBhydre total 

Cl 
BIO 
S5 
Bla 
П7 

23.90 
24.65 
25.75 
26.25 
26.62 

3.25 
3.70 
4.50 
4.75 
4.39 

1.08 
1.67 
2.60 
2.82 
2.45 

6.75 
7.00 • 
7.20 
7.35 
7.60 

8.05 
9.00 

12.50 
14.10 
11.35 

K4 
B2a 
Dl 
Bl 
M4 

26.75 
27.75 
28.69 
29.45 
29.94 

3 98 
5.48 
4.40 
6.16 
4.25 

2.C5 
3.32 
2.60 
3.64 
2.40 

7.70 
8.00 
8.-S 
8.78 
9.35 

10.04 
19.50 
11.50 
25.12 
11.25 

C4 
L4 
B3a 
C3 / 
Y5 

29.98 
30.00 
30.75 
30.82 
31.00 

3.90 
5.75 
0.25 
5.10 
5.42 

2 06 
3.50 
3.68 
3.20 
3.42 

9.10 
9.25 
9.75 
9.75 
9.75 

9.66 
21.60 
26.01 
15.80 
20.47 

Z5 
El 
B4a 
Y601. 
B2 

31.75 
32.55 
38.25 
33.65 
33.96 

6.55 
5.34 
7.02 
9.52 
5.30 

3.85 
3.25 
4 02 
4.52 
3.25 

10.27 
11.00 
11.25 
11. 62 
11 64 

28.30 
18.35 
31.55 
39.15 • 
16.62 

Y7 
Y6 
BB 
Z6 
B5a 

34.00 
34. f.2 
35. no 
35.09 
35.14 

7.42 
8.12 
4.61 
6.48 
7.55 

4.22 
4.26 
2.68 
3.75 
4.12 

11.77 
11 .85 
12.32 
12.25 
12.20 

33.10 
35.00 
12.66 
28.30 
33.42 

Вба 
PI 
A2 

36.10 
36.20 
36.20 

8.75 
6.50 
8.50 

4.40 
3.75 
4.30 

12.72 
12.75 
12.62 

37.56 
29.10 
37.02 

Résultat des essais 
L e tableau X V donne les résul ta t s des essais 

effectués su r un certain nombre d 'édia i j t i l lons , 
déjà ment ionnés dans le tableau X,. 

TABLEAU X V 
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a) Rendement en eau. 
Aucune relation s imple n ' appa ra î t â p remière 

vue en t re le rendement en eau de décomposition 
par semi-cokéfaction, et la t eneur en mat ières 
volatiles à 1.050°. P a r contre , comme l ' indique 
la f igure 10, ce r endement est une fonction t rès 

eu 
<u 

c 
01 

.ce. 

a 11 13; 
Fig. 10 

s imple de la t eneur en oxygène ; il var ie régul ière­
ment dans le même sens que cette dern ière . C 'es t 
là un résu l ta t qui ne choque pas , mais que rien 
n ' a u r a i t permis de formuler à pr ior i . 
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b) Rendement en goudron anhydre. 

L e s imple examen du tableau X V mont re que 
le r endement en goudron p r ima i re a n h y d r e est une 
fonction croissante et par fa i tement définie de la 
t eneur en mat ières volatiles à 1.050°.La figure 11, 

36 % 
Fig. 11 

s u r laquelle nous av6ns placé les points représen­
tatifs des 28 échant i l lons é tudiés , permet de sai­
s ir mieux encore cette par t icu lar i té . U n parallél is­
me aussi é'^roit en t r e le r endemen t en goudron pr i l 
ma i re a n h y d r e et le rendement • en mat ières vo­
lati les à 1.050° est presque ina t t endu car le ^ait 
que deux charbons a ient la même teneur en ma-
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¿ • d 

30 _^ 

¿ • d 

30 _^ 

¿ • d 

30 _^ > 

¿ • d 

30 _^ 
• / 

20 / r 

ene / 
1 

11 13 
Fig. 12 

t ières volatiles V ne prouve aucunement qu ' i l s 
soient en tous points semblables ; nous savons mê­
me qu ' i l n ' en est r ien : leur composition centési­
male (voir tableau X) peut différer beaucoup, de 
même que la composition chimique des mat ières 
qu ' i l s dégagent par semi-carbonisat ion ( voir 
en par t icul ier , tableau X V , la product ion d 'eau , 
et la t eneur du goudron pr imai re en phénols) . 

c) Teneur en phénols du goudron primaire an­
hydre. • 

S u r la f igure 1 2 , nous avons également porté , 
en fonctiou de la t eneur en oxygène , la teneur en 
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De cette étude on peut conclure ce qui su i t ': 
dans la semi-carbonisation à la cornue F i sche r , 
tandis que la production de goudron p r ima i re an­
h y d r e est fonction de la seule t eneur en mat iè res 
volatiles à 1.050°, la product ion s imul tanée 
d ' eau , et la proport ion de phénols dans le goudron 
p r ima i re , ne dépendent que de la t eneur de la 
houille en oxygène ; elles sont des fonctions crois­
santes de cette dernière . 

B I B L I O G R A P H I E 

(¿.-3) — F l-̂ ISCHRR et H. SCIIRABKR — llrennstoff 
Chemie, 19-2(), 1, 87. 

(26) — E. BOISSELET et M. RACHKANl — Annales des 
Combustibles liquides. 1935, 10, 449. 

phénols du goudron p r ima i re a n h y d r e , l^es points 
se placent au voisinage immédia t d ' u n e cqurbe 
t rès régul ière , que nous avons t racée, et qu i es t 
cons tamment ascendante . R ien là encore qui soit 
t rès é tonnant , mais r ien là non plus d 'év ident à 
pr ior i : il ne faut pas oublier en effet que l 'oxy­
gène des phénols et de l 'eau ne représente q u ' u n e 
fraction (dont un calcul t rès grossier permet d 'éva­
luer l ' o rdre de g r andeu r à 0,5) de l ' oxygène total 
dosé dans la houille pa r notre méthode . 

CONCLUSIONS. — 





C H A P I T R E V 

L'OXYDATION LENTE DES HOUILLES ET 
L'ÉVOLUTION CONCOMITANTE DE LEURS 

PRINCIPALES CARACTÉRISTIQUES 
Il est bien connu que la houille s'altère à l'air, 

et que cette oxydation, pour être généralement 
lente, n'en modifie pas moins profondément cer­
taines propriétés : elle provoque l'effritement des 
gros morceaux et même des grains, diminue l'ap­
titude au gonflement et â la cokéfaction des char­
bons gras, abaisse le pouvoir calorifique, modifie 
le rendement de la distillation en produits de va­
leur, etc.. De nombreux auteurs ont étudié ces 
phénomènes ( 27 à 47 ) en, se plaçant ide divers 
points de vue, et cependant la question reste, si­
non entière, du moins encore très mal connue : on 
a trouvé quelques-unes des lois auxquelles ils obé­
issent, mais on a à peine soulevé le voile dont s'en­
toure le mécanisme de fixation de l'oxygène. 

Nous avons voulu apporter à notre tour une 
modeste contribution à l'examen de ce problème, 
dont l'intérêt pratique ne le cède en rien à l'inté­
rêt scientifique, puisque si l'on doit malheureuse­
ment subir l'oxydation de la houille au cours de 
son stockage, on la provoque systématiquement 
pour le « dégraissage D de certains charbons trop 
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collants en- vue de leur emploi dans la fabrication 
d u coke méta l lu rg ique ou de cer ta ins semi-cokes 
à usage domest ique. 

Dans la p lupa r t des t r a v a u x consacrés à l ' é tu­
de de l 'oxydat ion de la houil le, celle-ci est suivie 
pa r la var ia t ion du poids de la pr ise d 'essa i , et la 
var iat ion concomitante de la propriété envisagée : 
ap t i tude à la cokéfaction, pouvoir calorifique, e tc . . 
Cet te façon de repérer l ' é ta t d 'oxydat ion par pe­
sée est commode, mais bien a rb i t ra i re , et la me­
s u r e ainsi faite n ' e s t susceptible d ' aucune in ter­
préta t ion s imple : on sait en effet que, sauf à ses 
débuts , la fixation d ' oxygène est accompagnée 
d ' u n dégagement de vapeur d 'eau , de gaz carboni-
•que, et d ' oxyde de carbone (46). I l est plus logique 
de suivre la marche de l 'a l téra t ion pa r dosage di­
rect de l 'oxygène dans la houil le en cours d'ox^'--
dat ion. C 'es t ce que nous avons fait en u t i l i sant 
la méthode que nous avons mise au point . 

Nous avons étudié ainsi sur quelques charbons 
déjà ment ionnés dans le tableau X (page 67) la 
var ia t ion de la t eneur de la pr ise d 'essai en oxy­
gène, les var ia t ions de son poids et de ses t eneur s 
en hydrogène et en mat iè res volatiles, la na tu re 
et la masse des corps dégagés au cours de l ' a l téra­
t ion, la per te progressive de l ' ap t i tude au gonfle­
men t , la d iminut ion du pouvoir calorifique, et les 
modifications qual i ta t ives et quant i ta t ives des pro­
du i t s de dist i l lat ion à basse t empéra tu re . 
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I . — V A R I A T I O N S D U P O I D S T O T A L E T 
D E L A T E N E U R E N O X Y G E N E A U C O U R S 
D E L ' O X Y D A T I O N . I N F L U E N C E D E L A 
N A T U R E D E L A H O U I L L E , A I N S I Q U E 
D E L A D U R E E E T D E S C O N D I T I O N S 
D ' E X P E R I E N C E . 

L ' o x y d a t i o n a toujours été étudiée sur u n é-
chant i l lon préparé comme pour l ' é tude du gonfle­
ment , c 'est-à-dire broyé de façon à passer ent iè­
r emen t au tamis 50 tout eu contenant t rès peu d 'é ­
léments passant au tamis 70, puis desséché avant 
pesée pa r séjour d ' u n e heure à l ' é tuve à 105°. 
U n e première série de prises d 'essai de 5 g en­
viron, chacune uniformément étalée su r le fond 
d ' u n e nacelle rec tangula i re en porcelaine (3,5 x 
4,5 cm), était placée dans une étuve électrique lé­
gè rement venti lée, réglée à 100 ou 180°. Pér iodi­
quemen t nous faisions uu prélèvement d ' u n g ram­
me pour y doser l ' oxygène par la méthode décri te 
a u chapi t re L 

S imul tanément étai t placée dans l ' é tuve une 
a u t r e série de nacelles garnies avec les mêmes 
cha rbons , et que nous nous contentions de peser 
pér iodiquement . 

L e tableau X V I résume les résul ta ts de quel­
ques expér iences . A p désigne en % l ' augmen ta -
t i9n de poids de la prise d 'essai depuis le début 
de l 'oxydat ion , et O x la teneur en oxygène du 
c h a r b o n pa rvenu à l ' é ta t d 'oxydat ion considéré, 
rappor tée à un poids T O O du charbon pris dans cet 
état. 
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L e g raph ique 1 3 , qui donne les t eneurs en 
oxygène du charbon à ses différents s tades d ' oxy­
dation, i l lustre les conclusions suivantes : 

1 ° — La teneur en oxygène du résidu solide 
de l 'oxydat ion croît constaniment (dans la l imite 
de durée de nos expériences) avec la durée de sé­
jour à l ' é tuve , mais , à t empéra tu re cons tante , ce­
pendan t de moins en moins vite. P o u r un charbon 
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donné, durant les premiers jours, la fixation d'o­
xygène est d'autant plus intense que la tempéra­
ture est plus élevée. Nos expériences n'ont pas-
été prolongées suffisamment pour que nous puis­
sions nous prononcer sur l'existence d'une limite 
de la teneur en oxygène du résidu solide, ni, éven­
tuellement, sur les facteurs dont dépendrait sa va­
leur. 

2° — Si l'on compare des charbons en cours 
d'oxydation depuis le même temps et à la même 
température (résultats portés sur une même ligne 
du tableau XVI), on constate que la vitesse d'oxy­
dation, définie par l'accroissement de la teneur 
en oxygène du résidu solide pendant l'unité de 
temps (proportionnelle à la pente des courbes de la 
figue 13), est d'autant plus grande que la teneur 
en oxygène du charbon frais était plus grande,-
elle lui est même approximativement proportion­
nelle (les courbes relatives à différents échantil­
lons traités de la même façon se déduisent à peu 
près rigoureusement les unes des autres par uu 
simple changement de l'échelle des ordonnées). 

Nous n'avons pas fait assez d'expériences 
pour assurer que cette dernière règle est absolue, 
ce qui reviendrait à dire que la teneur initiale en 
oxygène est, parmi les caractéristiques "propres 
au charbon, la seule qui fixe la marche de l'oxyda­
tion. Il semble cependant qu'il en est bien ainsi, 
du moins dans l'étendue du domaine que nous 
avons exploré, et nous en savons assez pour affir­
mer que, contrairement â une opinion assez répan­
due, l'oxydabilité n'a qu'un rapport assez lâche 
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avec la t eneur en mat ières volatiles, et ne croît 
-pas forcément avec elle. Ains i , des deux char­
bons C4 e t L4 J également r iches en mat ières vo­
lat i les , le premier fixe l ' oxygène beaucoup moins 
vi te que le second, qui à l ' é ta t frais est p lus 
r iche en oxygène ; observation analogue pour les 
couples C2 e t A3 (ici pour tan t la différence est 
moins nette),, ou E8 et Y6. D e même on r emarque 
que B8, pour lequel on a V = 35 et O x = 4,61 
es t moins ox3^dable que L4 pour lequel V ne vau t 
que 30, mais qui t i t re à l ' é ta t frais 5,75 d 'oxy­
gène , I l est mté ressan t enfin de noter q u ' à 125°, 
A3 (V = 28,95) n ' e s t guère moins oxydable que 
E S (V = 35), et que ju s t emen t leur t eneur en oxy­
gène est sensiblement la même (4,72 et 4,61). 

L a sui te de notre exposé mont re ra d ' a i l l eurs , 
dans un cas que nous avons étudié beaucoup 
plus complètement , que pour les charbons oxydés 
comme pour les charbons frais, la t eneur en oxy­
gène est, â l 'exclusion de la t eneur en mat ières vo­
lat i les , le seul facteur dont dépend une au t re pro­
pr ié té impor tan te des houil les: la r ichesse en phé­
nols de leur goudron p r ima i re . Cela nous conduit à 
accepter p lus facilement l ' idée que la teneur en 
o x y g è n e joue un rôle pr imordia l en ce qui concerne 
la vitesse d 'oxyda t ion dans des conditions opéra­
toires données, ainsi que le suggèren t les qtiel-

' ques essais décrits dans le tableau X V I et la figu­
r e 13. Toutefois , nous nous garderons d ' une géné­
ral isat ion hât ive et t rop absolue, et nous n ' é r ige ­
rons pas en loi les résu l ta t s d 'essais t rop f ragmen­
ta i r e s . Nous conclurons seulement que, dans la 

: g a m m e des charbons gras r iches eu mat ières vola-
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t i les , ce ne sont pas les plus gonflants qui sont les 
plus oxydab les ; nos essais mon t r en t en ou t re que 
les flénus (type Y6) sont p lus oxydables que les 
g ras à longue f lamme (type B8). Mais l ' évente-
men t des gras est r endu par t icu l iè rement visible 
par la per te de leur ap t i tude au gonflement , t and i s 
que celui des flénus passe plus facilement inaper­
çu. I l n ' e n est pas moins vra i que le danger d ' au to-
inf lammation par s tockage à l ' a i r est , toutes cho­
ses égales d ' a i l l eurs , par t icu l iè rement grand avec 
les f lénus. 

En f in , avant d ' abandonner ces é tudes compa­
rat ives de l 'oxydabi l i té des houil les , s ignalons 
qu'ERDMANN (31) a conclu d 'une é tude t rès ap­
profondie des causes d 'autoinf lammation des 
houilles et des l igni tes que l 'oxydabi l i té est consi­
dérab lement renforcée par la présence d ' une pro­
portion re la t ivement élevée de polyphenols ; not re 
t ravai l n ' e s t certes pas une preuve de l ' exac t i tude 
de cette affirmation, ma i s l ' influence que nous 
avons mise en évidence de la t eneur init iale en 
oxygène su r l 'oxydabi l i té serai t un sér ieux argu­
ment en sa faveur si l 'on établissait que la t eneur 
EN oxygène et la teneur EN polyphenols marchen t 
de pa i r . 

3° — l ' augmen ta t i on de poids de la pr ise d 'es­
sai toujours observée au début ac l ' oxyda t ion est 
d ' au t an t plus g r ande que la fixation d 'oxygène est 
el le-même plus impor tan te ; tontefois, que l 'on con­
sidère des états successifs d ' u n même échanti l lon 
EN cours d 'oxyda t ion , ou différents échanti l lons 
oxydés à la même t empéra tu re pendant le même 
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des courbes relatives à la variation de poids et â la 
teneur en oxygène du charbon oxydé change brus­
quement après quelques jours d'oxydation; nous 
reviendrons sur ce point dans les conclusions gé­
nérales du présent chapitre. 

II ̂  VARIATION DES TENEURS EN HY­
DROGENE ET EN MATIERES VOLATILES 
AU COURS DE L'OXYDATION. 

Trois échantillons de houille ont été analysés 
-au cours de leur oxydation au double point de vue 
de leur teneur en hydrogène, déterminée par la 
méthode classique de la grille organique, et de 
leur teneur en matières volatiles à 1.050° dosées 
comme indiqué plus haut (page 66). Le tableau 
XVII résume les résultats ainsi obtenus. Dans la 
dernière colonne nous avons mentionné la catégo­
rie dans laquelle se rangerait le résidu solide si on 

temps, il n'y a pas proportionnalité rigoureuse, 
même au début, entre l'augmentation de poids et 
l'augmentation de la teneur en oxygène. On sait 
d'ailleurs que l'augmentation de poids due â la 
fixation d'oxygène est plus ou moins compensée 
par le départ de matières volatiles dans les condi­
tions de l'essai : H^O, C0% CO. 

4 ° — après être passé par un maximum atteint 
â une époque qui dépend surtout de la température 
à laquelle se fait l'oxydation, le poids de la prise 
d'essai diminue; mais cela n'empêche pas la te­
neur en oxygène de la houille oxydée de continu­
er à croître. 

5° — dans les essais à 175 et 180°, la pente 
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lu i appl iquai t le c r i t é r ium qui nous a servi à défi­
nir le c lassement des houilles d ' ap rès l 'aspect du 
rés idu du dosage des mat ières volatiles (page S i ) . 

TABLEAU XVII 
Variations des teneurs en hydrogène 

et en matières volatiles au cours de l'oxydation 

Référence 
de 

réchJDtllIOD 

Tenenr en oiyuène 
sur sec avant oxjlation 
Ox. o / o 

Tenenr (D cendres sar \K 

Durée totale dn séjour i l'étnte à 100° (jours) 

Mat. Vol. noSQo sur sec 
ï ojo 

Hydrtgène 
sur lie 
H o ; o 

Caténorli d'ipris l'aspect da coke 

C5 3.17 2.96 
0 
5 

22 

23.16 
22.75 
22.50 

4.51 
4.34 
3.94 

c b e 

D3 3.80 2.20 
0 
3 
7 
22 

28.90 
28.30 
28.00 
27.42 

5.00 
4.78 
4.50 
4.20 

d c b e 

B8 4.61 2.22 
0 
5 
8. 
20 

35.00 
34.15 
33.67 
S.S.OO 

5.32 
5.10 
4.85 
4.50 

d c b e 
D e ce tableau on peut déduire les conclusions 

su ivantes , dont nous nous garder ions bien d'affir­
mer le caractère général , pu isqu 'e l les sont basées 
sur l ' examen de trois cas seu lement , si elles n ' é ­
ta ien t en parfai t accord avec les t r a v a u x p lus éten­
dus d ' au t r e s au t eu r s . 

T ° — l 'oxydat ion à T O O ° fait baisser légère­
ment la t eneur eu mat ières volatiles (à 1.050°). 
Cette d iminut ion , re la t ivement rapide pendant les 
6 ou 8 p remiers jours , se ra lent i t ensui te b rusque ­
m e n t . 

l 'oxydat ion à 100° fait baisser régul iè-
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r emen t la t eneur en hydrogène , re la t ivement vi te 
pendan t les 6 ou 8 p remiers jou r s , beaucoup p lus 
l en tement après ; la masse d ' hydrogène présente 
dans le p rodui t solide de l 'oxydat ion d iminue elle 
aussi r égu l iè rement ; r ien d ' é tonnan t à cela pviis-
que la product ion de vapeur d 'eau au cours même 
de l 'oxydation, (voir ci-dessous) est un phénomène 
absolument général , qui en t ra îne forcément la d i ­
minut ion de la masse d ' hyd rogène resté combiné 
d a n s le charbon oxydé . 

3° — la vi tesse avec laquelle d iminuen t les 
t eneur s en mat iè res volatiles (à 1 . 0 5 0 ° ) e t en hy ­
drogène s 'abaisse assez b rusquement après quel­
ques jours d 'oxyda t ion . C 'es t jus te au moment de 
ce changement d ' a l lu re que la houille oxydée perd 
défini t ivement tou t pouvoir agg lu t inan t (passage 
de l a ' ca tégor ie b à la catégorie e). Nous revien­
drons sur ce point dans les conclusions générales 
de ce chapi t re . 

I I I — h A F I X A T I O N D ' O X Y G E N E E T L E 
D E G A G E M E N T C O N C O M I T A N T D E P R O ­
D U I T S G A Z E U X . 

On sait que l 'oxydat ion lente de la houil le 
s ' accompagne d'ain cer tain dégagement de pro­
dui ts gazeux ; on ne ment ionne souvent que la 
vapeur d 'eau et le gaz carbonique, mais tous les 
au t eu r s qui ont opéré des analyses sys témat iques 
s 'accordent à t rouver toujours avec eux une pro­
port ion impor tan te d 'oxyde de carbone. Selon L E -
FËRVRE et F A I V R E ( 4 6 ) il ne se produi t aucun au­
t r e composé gazeux en quan t i t é appréciable. 
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Nous avons voulu nous rendre compte des vi­
tesses auxquel les se font la fixation de l ' oxygène 
s u r le rés idu solide, et le dépar t de gaz carbonique 
e t de vapeur d 'eau. 

A cet effet, nous avons étudié un échanti l lon 
de charbon (référence K i ; cendres sur sec : 11,20 
% ; mat iè res volatiles â 1.050" su r sec : 30,00 % ; 
t eneu r en oxygène sur sec 4,55 %) passant au ta­
mis 50 et contenant peu d 'é léments passan t au ta­
mis 70, et déjà ment ionné dans le tableau X V I . 

U n e nacelle en nickel contenant une dizaine 
de g r a m m e s de ce charbon étai t placée dans u n 
four électr ique tubu la i re qui la por ta i t à 175°. 
U n courant modéré d ' oxygène provenant de la li­
quéfaction de l 'air- (emmagasiné sous pression 
dans une bouteille d 'acier) , donc absolument sec, 
mais pa r surcroî t de précaut ion as t re in t à t r aver ­
ser des tubes à ch lorure de calc ium et à potasse so­
l ide, parcoura i t le tube laboratoire . U ' e x t r é m i t é a-
val de celui-ci étai t reliée à t rois tubes absorbeurs 
contenant , le p remie r du chlorure de calcium, le 
second line solution concentrée de potasse, et le 
t rois ième de la potasse en past i l les . Ces t ro is tu ­
bes étaient pesés pér iodiquement au cours des es ­
sa is , après avoir été purgés par de l ' a i r sec et dé-
carbonaté . L ' a u g m e n t a t i o n de poids du p remie r 
donnai t immédia tement le poids de la vapeur d ' eau 
dégagée par la pr ise d 'essa i , celle des deux au t r e s 
( l ' augmenta t ion de poids du t rois ième tube étai t 
toujours ex t r êmemen t faible) le poids de gaz car­
bonique. Pér iod iquement auss i , nous prélevions 
une peti te quant i té de charbon oxydé pour y doser 



I l l 

l ' oxygène par la méthode décri te au début de ce 
mémoire . Des séries de règles de' t rois et d ' add i ­
t ions pe rmet ta ien t de déduire de chacune des pe­
sées ce q u ' a u r a i e n t été les var iat ions de poids du 
contenu de la nacelle et les masses de vapeur 
d 'eau et de gaz carbonique q u ' a u r a i t dégagées la 
prise d 'essai ini t iale a u x différents s tades d ' oxy­
dation si aucun pré lèvement de charbon oxydé 
n ' ava i t été fait au cours de l 'essai . 

20D 300 
Fig. 14 

La figure 14 résume les résultats de ces expé­
riences. Nous y avons porté en fonction du temps 
total d'oxydation à 175° : 
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a) l'augmentation de poids du contenu de la 

uacelle en % du poids initial de la prise d'essai 
{ courbe A ). 

b) la teneur en oxygène du contenu de la na­
celle (en % du poids de celui-ci) à tout instant au 
cours de l'oxydation (courbe B). 

c) 4a masse de carbone perdue depuis le début 
de l'oxydation sous forme de gaz carbonique, en 
% du poids de la prise d'essai initiale (courbe C). 

d) la masse d'hydrogène perdue depuis le dé­
but de l'oxydation sous forme de vapeur d'eau, en 
% du poids de la prise d'essai initiale (courbe D). 

e) la différence entre la masse d'oxygène que 
renferme le contenu de la nacelle à tout instant au 
cours de l'oxydation, et la masse d'oxygène con­
tenue dans la prise d'essai à l'état frais, en % du 
poids de la prise d'essai initiale (courbe E). 

L'examen de cette figure conduit aux conclu­
sions suivantes : 

1° — Le début de l'oxydation (ici les trois pre­
miers jours) est marqué par une activité chimique 
relativement intense : le contenu de la nacelle 
s'enrichit rapidement en oxygène, ce qui entraîne 
une notable augmentation de son poids; le départ 
de l'eau formée aux dépens de l'hydrogène, sans 
porter sur des masses considérables, est lui aussi 
relativement rapide. On peut en dire autant, bien 
qu'à un degré moindre, du départ de gaz carbo­
nique. 

2" — Après cette période, l'activité chimique 
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ralentit brusquement, pour prendre une allure qui 
va rester sensiblement la même pendant long­
temps. La fixation d'oxygène sur la houille déjà 
oxydée se poursuit, mais elle est si lente qu'elle 
ne suffit pas à compenser pondéralement le dé­
part d'eau, de gaz carbonique et d'oxyde de car­
bone. 

Des remarques analogues ont déjà été faites au 
sujet de l'abaissement des teneurs en matières vo­
latiles et en hydrogène au cours de l'oxydation. 

3° — Le rapport des masses de CO' et H'O 
•dégagés au cours de l'oxydation est loin de rester 
•constant : tandis que la production d'eau ralentit 
fortement après quelques jours, la production de 
CO', elle, tout en devenant moins intense, reste 
relativement importante même après une longue 
période d'oxydation.. 

IV. — LE GONFLEMENT DES CHAR­
BONS OXYDES. 

On sait qrle l'oxydation de la houille modifie 
•son aptitude à la cokéfaction. Selon ARNU (42) le 
gonflement mesuré au dilatomètre diminue pro­
gressivement au cours de l'oxydation, et un léger 
éventement le réduit déjà sensiblement. Selon 
JUNG (44) la fusibilité mesurée avec le plastimè-
tre de GiESELER (43) diminue aussi. D'une façon 
générale, l'oxydation fait évoluer les charbons à 
coke dans un sens défavorable à la qualité du co-
Ice. Mais, par contre, dans le cas des charbons à 
gaz, elle peut, quand elle n'est pas trop poussée, 
améliorer la qualité du coke, en particulier sa soli-
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pour les houilles grasses non éventées, les rappor t s 
en t re la teneur en oxygène, , la t eneur en mat ières 
volatiles, et le gonflement , est encore uti l isable 
pour les houil les oxydées . 

2° — si le g raph ique 7 (page 77) qui donne, 
pour les houilles non éventées, les rappor t s en t re 
les t eneurs en hydrogène et en mat ières volati les, 
et qui nous a conduit à définir les 5 catégories de 
houilles a, b , c, d, e,, d ' après l 'aspect du culot de 
coke obtenu dans le dosage des mat ières volati les, 
est également applicable aux houil les oxydées . 

Nous avons donc choisi quelques échanti l lons 
p r i s pa rmi ceux qui sont cités dans le tableau 2^ 
page 67. Nous les avons oxydés â des degrés di­
vers , et nous y avons dosé l ' oxygène , l ' hyd rogè ­
ne et les mat ières volîatiles; t ro is d ' en t r e eux ont 
été essayés au d i la tomètre dans les conditions indi­
quées précédemment (p. 58). Les tab leaux X V I I 
et X V I I I r é sumen t les résul ta ts de nos expérien­
ces, et leur examen pe rmet de formuler les con­
clusions suivantes : 

DITE (38, 41 e t 47); l ' exemple si impor t an t des co­
kes méta l lurg iques de la S a r r e est f rappant . Cela 
s 'expl ique .-'la d iminut ion du gonflement et celle 
de l'indice de re t ra i t augmen ten t la densité du co­
ke , a t t énuan t ainsi l ' infériori té des houilles à gaz 
pa r rappor t a u x houil les â coke p roprement d i tes . 

Not re but , en essayan t au di la tomètre des 
houilles oxydées , n ' é t a i t pas de chercher à con­
f i rmer ou à infirmer les t r avaux analogues faits 
pa r nos devanciers , mais bien de voir : 

si le g raph ique 6 (page 70) qui donne, 
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T A B L E A U X V I I I 

ETUDE AU DILATOMÈTRE DE QUELQUES CHARBONS OXYDÉS À L'ÉTUVE À 100° 

R c f é n o c c 

it 
r é c h a n -

t i l l o a 

T e n e u r 

en 

cendrM 

i n r lec °Io 

N o m b r e 

d e i a a r t 

d ' é t n r a g e 

i 1 0 0 ° 

T e n e u r 

e n o x y g è n e 

( d o s a g e dirKt) 

t n r s e c 

O t °lo 

M a L V o L 

à 1 0 5 0 » 

a a d o u b l e 

crenel s n r s e c 

V ° / o 

G o n f l e m e n t 

o b s e r v é 

a n d i l a t o m è t r e 

G o n f l e m a t 

c a l c u l é 

p a r l'emploi da 
g r a p h i q u e 6 

(psse 70) 
• p a r t i r dei 

v a l e u r s 

d e O i . et V 

0 4.61 35.00 460 430 
DA 0 3 5.25 34.45 314 • 312 
DO 6 6.20 33.65 170 165 

12 7.30 33.20 55 55 

0 3.90 29.98 410 410 
C 4 2.35 3 4.50 29.25 229 232 

1 2 6.02 28.50 52 50 

0 3.54 27.90 320 325 
E 2 2.58 3 4.30 2!;.50 137 140 

1 0 . 5.25 25.90 23 25 

1° — le g raph ique 6,, bien qu 'é tabl i d ' après 
l ' é tude des houilles de fraîche extract ion, s 'appl i ­
que encore correctement aux houilles peu ou 
•moyennement oxydées , telles que l 'on peut en ren­
contrer dans la p ra t ique courante . D 'a i l l eu r s , les 
houilles t r è s oxydées sont toujours infusibles, et 
pour elles il n ' e s t plus quest ion de gonflement. 

2° — si nous voulons dé terminer â quelle ca­
tégorie b , c, d, e, appar t i en t une houille oxydée, 
nous constatons que nous t rouvons le même résul­
tat , que nous nous basions s u r ses teneurs en hy­
drogène et en mat ières volatiles à 1.050° et u t i l i ­
s ions le g raph ique 7 (établi pour les houilles fraî­
ches) , ou que nous nous en rappor t ions à l 'aspect 
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du coke obtenu dans le dosage des mat ières vola­
t i les . Ce résu l ta t n ' é t a i t nu l l emen t évident à pr i ­
or i : il au ra i t t rès bien pu se faire, pa r exemple que 
l ' aspect du coke se soit modifié ex t r êmemen t vi te 
au cours de l ' oxyda t ion , fa isant passer une houille 
d ' ap rè s ce c r i té r ium de la catégorie d à e, bien 
que la d iminut ion de la t eneur en hydrogène ai t été 
si lente que le point représentat i f su r le g raph ique 
7 se soit abaissé à peine p e n d a n t le même t e m p s . 

Ain.si le g raph ique 7, tou t comme le g raph ique 
6, s ' appl ique auss i bien aux houil les oxydées 
q u ' a u x houil les fraîches. 

Nous ver rons au chapi t re su ivan t u n au t r e ex­
emple de l ' ident i té , à égalité de t eneur en mat iè­
res volati les, d ' u n e houil le na tu re l l ement peu gon­
flante, et d ' u n e houil le r endue art if iciel lement peu 
gonflante par oxydat ion ménagée d ' u n e houille 
t r è s gonflante à l ' é ta t frais . 

3° — nous avons vu que l 'évolut ion d ' u n e 
houil le , rap ide au début de l ' oxyda t ion , se pour­
suit beaucoup p lus l en tement ; il y a même une cas­
su r e net te dans chacune des courbes qui indiquent 
en fonction de la durée d 'oxydat ion â t empéra tu re 
fixe, les t eneu r s en oxygène , en hydrogène , en 
mat iè res volati les, ou encore la product ion de VA­
peu r d 'eau ou de gaz carbonique. Cet te cassure se 
p résen te s imu l t anémen t pour toutes ces courbes , 
et correspond sens ib lement au m o m e n t on le poids 
de la pr ise d 'essai passe par son m a x i m u m . Si l 'on 
rapproche ce résu l ta t des indicat ions données dans 
la dernière colonne des tab leaux X V I I et X V I I I , 
on a r r ive à cette conclusion q u ' u n e houille g r a s s e . 
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qui perd progress ivement ses propriétés agglu t i ­
nan tes au cours de la phase d 'oxydat ion rap ide , 
cesse d ' ê t re cokéfiante précisément au moment où 
l ' oxyda t ion en t re dans sa deuxième phase, beau­
coup p lus lente . Nous verrons â la fin de ce cha­
p i t re comment il convient d ' in te rp ré te r ce fait, qui 
nous semble d igne de r emarque . 

V . — L E P O U V O I R C A L O R I F I Q U E D E S 
C H A R B O N S O X Y D E S . 

E n complément à ce qui vient d 'ê t re établi au 
sujet de l ' extension a u x houilles oxydées de cer­
ta ins résul ta ts é tabl is in i t ia lement dans l ' é tude 
des houilles de fraîche extract ion, ment ionnons 
dès à présent les conclusions des expériences dé­
crites au chapi t re V I , qui se r appor ten t au pou­
voir calorifique des houil les : la formule que nous 
proposons au chapi t re V I pour le calcul du pou­
voir calorifique svipérieur en fonction des t eneurs 
en humid i té , cendres et mat iè res volatiles, et de 
l 'aspect du coke obtenu au cours du dosage de cel­
les-ci, s ' appl ique aussi bien a u x houilles oxydées 
( jusqu 'à u n s tade déjà assez avancé) q u ' a u x 
houilles de fraîche ext inc t ion . 

V I . — L E S P R O D U I T S D E D I S T I L L A ­
T I O N A B A S S E T E M P E R A T U R E D E S 
H O U I L L E S O X Y D E E S . 

Nous avons oxydé deux charbons à l ' é tuve à 
180°, et nous avons prélevé à deux époques un 
échanti l lon s u r lequel nous avons déterminé les 
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t eneurs en oxygène pa r dosage direct , et en ma­
tières volatiles à 1.050° p a r la méthode du double 
creuset , ainsi que les r endement s de la dist i l lat ion 
à basse t empéra tu re avec la cornue F i s c h e r ; nous 
avons dosé l ' eau , le goudron total et les phénols 
du dist i l lât . 

Le tableau X I X résume les résul ta t s ob tenus . 

TABLEAU XIX 
Influence d'une oxydation préalable de la houille sur le rendement 

de sa distillation à la cornue Fischer 

Rcférencc 
de 

l'éck»-
tillon 

Cendra 
•nr «et 

Dnrée 
de l'éhirage 
à 180» 
beoret 

Mat. Vol. 
à 1050° 
an donble 
creuet lur 
cbarbon 
desséché 
V °/o 

Oxygène 
sor charbon 
desséché 

"la 

£an de semi-
distillation 
ponr 100 g 
de charbon 
desséché 

g 

Goudron 
anhydre 
total par 
100 g de 
charbon 
desséché g 

Poids 
de phénols 
dans 100 
de goudron 
anhydre 
total 

0 21.08 3.90 2.06 9.10 9.66 
C4 2.35 17 29.58 7.00 4.09 9.00 30.87 

24 28.28 11.10 4.70 8.58 41 25 

0 35.00 4.61 2.68 12.32 12.65 
B8 2.22 15 34.30 8.12 4.30 11.8U 35.20 

24 33.80 12 70 4.84 11.55 43.58 

Ce tableau ne p rend tout son sens que si on le 
rapproche du tableau X V relatif aux charbons 
frais,, et des-f igures 10, 11 et 12 (pages 94 à 96) 
qui lui correspondent . Nous avons extrapolé eu 
pointillé j u s q u ' à f 'abscissc 13 les courbes repi ésen-
tées su r la première et la dern ière ; év idemment 
c 'es t peut-être là une opération un peu osée, mais 
en contesterai t-on le bien fondé que l ' exemple 
des charbons C4 oxydé 17 heures , et B8 oxydé 15 
heures à 180°, ce qui correspond à une al térat ion 
déjà impor tante , suffirait à asseoir la conclusion 
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tion à la cornue F i sche r ne dépend que de la te­
neur de la houille en oxygène ; qu ' i l s 'agisse d ' u n e 
houille fraîche ou d 'une houille for tement oxydée , 
c 'est la même fonction, uniforme et cons tamment 
croissante , qui relie les deux quant i tés . 

2° — le r endemen t en goudron pr imai re an­
h y d r e à la cornue F i sche r ne dépend que de la te­
neur de la houille en mat ières volati les; qu ' i l s 'a­
gisse d ' u n e houille fraîche oû. d ' u n e houille forte­
ment oxydée , c 'est la même fonction, uniforme et 
cons tamment croissante, qui relie les deux quan­
t i tés . 

3 ° — la teneur de ce goudron pr imai re a n h y ­
dre en éléments acides (phénols) ne dépend que de 
la t eneur de la houille en ox3\çène; qu ' i l s 'agisse 
d ' une houil le fraîche ou d 'une houille for tement 
oxydée , c 'est la même fonction, uniforme et cons­
t a m m e n t croissante , qui relie les deux quant i tés . 

su ivan te : les courbes des figures l o , i i et 12, éta­
blies pour des houilles de fraîche extract ion don­
n a n t de 24 à 36 % de mat iè res volatiles â 1.050°, 
sont encore valables pour les houilles for tement 
oxydées . P o u r bien met t re ce fait en évidence, 
nous avons, su r ces f igures , marqué par des points 
ronds- les résu l ta t s des essais faits sur charbons 
frais, et par des points surmontés d ' u n pet i t t r a i t 
vertical les résu l ta t s des essais faits su r des char­
bons oxydés . 

E n définit ive, on voit que : 

1° — le r endement en eau lors de la dist i l la­
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V I r — R E M A R Q U E S A U S U J E T D E L A 

D I S T R I B U T I O N D E L ' O X Y G E N E D A N S 
L A H O U I L L E . 

Nous avons donné dans le présent chapi t re 
les conclusions auxquel les abouti t l ' é tude de l 'o­
xyda t ion de la houil le quand on la fait en se pla­
ç a n t successivement à tel ou tel point de vue par ­
t icul ier . Nous voudrions indiquer m a i n t e n a n t 
quelles idées, ou quelles hypothèses , se dégagent 
•de l ' ensemble de ces recherches . 

L ' o x y d a t i o n pa r séjour à l ' é tuve aérée des 
houil les g rasses , les seules que nous a^rans é tu­
diées , se fait en deux phases successives; la p re ­
miè re , relati^-ement rapide si la t empéra tu re dé­
passe une l imite qui semble ê t re de l 'o rdre de 120 
â 140°, est caractérisée par une fixation inten.se 
-d 'oxygène et un dépar t t rès lent de vapeur d ' eau , 
de gaz carbonique et d 'oxyde de carbone^ de sorte 
•qu'elle se t r adu i t pa r une élévation de poids; au 
cou r s de la seconde la fixation d 'oxygène est beau­
coup p lus lente , et est accompagnée d ' u n dégage­
men t des mêmes composés qui , bien que lui auss i 
sens ib lement ra lent i , l ' empor te cette fois de loin 
•sur la f ixation d 'oxygène : le poids d iminue . 

La fin de la première période est marquée p a r 
la perte de toute apt i tude au gonflement. 

On peu t se demander si cette b r i su re dans 
ré\ 'olution de la houille vient de ce que l'ensemble 
de sa masse a t te in t à ce momen t un éta t p lus ré-
fractaire à l 'action de l ' oxygène , ou bien si elle 
est due â ce que la houil le contient un faible poids 
<le corps facilement oxydables , évolu<ant rap ide-
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ment vers un état p lus s table, le reste sub issan t 
l'action de l ' oxygène t rès lentement dès le début , 
mais pendan t un temps qui se prolonge bien da ­
van tage . 

L e fait que la vitesse de fixation de l ' oxygène 
est, au début , et toutes choses égales d 'a i l leurs , à 
peu près proport ionnelle à la t eneur init iale en 
oxygène,^ rend cette dernière hypothèse assez sé­
du i san te ; différence de t eneur init iale en o x y g è n e 
et différence d 'oxydabi l i té résul teraient des diffé­
rences de pourcentage de ces corps facilement o x y ­
dables , déjà r iches en oxygène - ERDMANN voit en 
eux des polyphénols (31) - e^ dont la composition 
serai t sensiblement la mên;e dans les diverses 
houilles de t eneur en mat ières volatiles du m ê m e 
ordre . 

Mais à r,cncontre de cette idée on peut c i ter 
plusieurs faits : l 'eau de décomposition recueil l ie 
â la cornue F i s che r et les phénols des goudrons 
pr imai res se forment à coup sû r aux dépens des 
corps contenant de l ' oxygène dans leur molécule. 
Or , les rendements en eau et en phénols ne sont 
pas , et de loin, proport ionnels à la teneur en o x y ­
gène, bien qu ' i l s var ient dans le même sens 
qu 'e l l e . D ' a u t r e par t , une élévation de la t e n e u r 
en oxygène va de pair avec une diminut ion de l'ap­
t i tude au gonflement, voire même avec une pe r t e 
de tout pouvoir agg lu t i nan t ; cela s ' expl iquera i t 
mal si la majeure par t i e de l ' oxygène était por tée 
pa r un corps (ou mélange de corps) de composition 
et de propr ié tés constantes mais présent en q u a n ­
t i té variable, imprégnan t en quelque sorte les 
cons t i tuan ts essentiels de la houil le . 
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Il nous semble donc que c 'est plutôt la P^e-
mière hypothèse qui doit ê t re re tenue . L e s diffé­
rences dans la teneur en oxygène ne correspon­
dra ient pas a u x variat ions de la proportion d ' u n 
certain corps (ou mélange de corps) ident ique à 
lu i -même, r iche en oxygène et facilement ox3'da-
ble, qui serai t plus ou moins in t imement mélangé 
(voire mêiue combiné) â la substance fondamenta­
le. Cet oxygène ser t peut -ê t re de pont ent re divers 
g roupements d ' a tomes ; lorsqu ' i l est présent en 
grande quantité, , les édifices qu ' i l c imente , ces 
macromolécules, sont plus gros , et pa r suite moins 
peptisables par la pet i te quant i té de corps fusibles 
d i rec tement : d'oii ap t i tude moins marquée â la 
fusion pâteuse et au boursouflement. Quoi d 'é ton­
nant par ai l leurs à ce que les rendements à la cor . 
nue F i scher en eau et en phénols croissent en mê­
me temps que la t eneur en oxygène ? Pu i squ ' i l 
y a plus d'oxj^gène, on recueille davantage de pro-" 
dui t s oxygénés ; c 'est assez na tu re l ; mais le méca­
nisme de leur formation, qui reste une én igme, 
est sans doute si compliqué et si divers qu ' i l n ' y 
a aucune raison de s ' a t t endre à ce que les rende­
ments res tent proport ionnels à la teneur en oxygè­
ne. 

Une au t re chose est v ra imen t curieuse : c 'est 
l ' ident i té que nous avons notée de divers points de 
vue en t re deux houilles ayan t sens iblement même 
teneur en matières volatiles et même teneur en 
oxygène , dont l ' une est telle naturel lemei i t (de 
fraîche ext rac t ion) , tandis que l ' au t r e provient de 
l 'oxydat ion d ' u n e houille in i t ia lement pauvre en 
oxygène . L ' a p t i t u d e au gonflement est devenue 
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sensiblement la même pour les deux , alors que la 
houille oxydée était , à l 'é ta t frais,, bien plus gon­
flante que l ' au t r e ; la t eneur en hydrogène est de­
venue'à peu près la même, le pouvoir calorifique 
aussi (^ons réserve qu ' i l ne s 'ag i t pas d 'une oxy­
dation t rop poussée); les rendements à la cornue 
F i scher en eau de décomposition et en phénols de 
goudron pr imai re sont devenus cxacteijient les 
mêmes . D e là à conclure q u ' u n e houille de fraî­
che extract ion riche en oxygène est en réali té une 
houille qui s 'es t -oxydée au sein de la te r re , il n ' y 
a q u ' u n pas . . . qui , à not re avis , ne doit cependatit 
pas être f ranchi , car il y a une différence fonda­
mentale en t re deux hou i l l e s ,de même teneur en 
matières volatiles et de même teneur en oxygène , 
dont l ' une est fraîche et l ' au t re oxydée artificiel­
lement : c 'est la facilité avec laquelle elles s 'oxy­
dent à l ' é tuve à IGO° par exemple . Si l 'on com­
pare les houil les Y6 et B8, ou encore L4 et C4 
(tableau X V I , page 102), on constate que Y6 e t 
L4, les plus r iches en oxygène à l ' é ta t frais sont 
beaucoup plus sensibles à l 'oxydat ion que ES et 
C4 ayan t séjourné à l ' é tuve jus te le t emps néces­
saire pour les amener à contenir la même quant i ­
té d ' oxygène (soit près de 20 jours pour B8, u n e 
douzaine pour C4I. 

Ainsi nous conclurons en disant que si les 
houilles na tu re l l ement r iches en oxygène sont 
t rès voisines des houil les oxydées artificiellement 
a y a n t les mêmes teneurs en matières volatiles et 
en oxygène , il n ' e s t cependant pas prouvé que les 
première^ aient obl igatoirement subi au cours de 
leur formation ou u l té r ieurement une oxydat ion 
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comparable à celle que nous pouvons réaliser à 
l ' é tuve en quelques jours . C 'es t pour tan t vraLsem-
blable : à not re connaissance on n ' a j amais mis en 
évidence des différences sys témat iques de s t ruc­
tu re macrograph ique ou micrographique en t re des 
houil les de t eneur s voisines en mat ières volat i les , 
mais inéga lement r iches en oxygène au m o m e n t 
de leur ext rac t ion ; si le maté r iau originel est le 
même, c 'est seulement l 'évolution qui a di i léré . 
P o u r élucider cette quest ion, et, éventuellement, , 
rédui re la portée de l 'objection que nous avons 
faite à l 'acceptat ion pure et s imple de l ' oxyda t ion 
in s i tu à des degrés d ivers , d ' au t r e s expér iences 
sera ient nécessai res ; l ' é tude de l 'act ion des sol­
van t s et des produi ts de dist i l lat ion dans un vide 
poussé appor te ra i t peut-ê t re la solution, mais nous 
n ' avons pas eu ' l e loisir de la faire. 
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C H A P I T R E V I 

DÉTERMINATION D U P O U V O I R 
CALORIFIOUE 

DES HOUILLES ET DES C O K E S 
S A N S M E S U R E S CALORIMÉTRIQUES. 

A. — CAS DES HOUILLES 
LA DÉTERMINATION DU POUVOIR CALORIFIQUE D'UNE 

HOUILLE Â LA BOMBE EST UNE OPÉRATION TROP DÉLICATE 
ET TROP LONGUE POUR QU'ELLE SOIT FAITE COURAMMENT 
DANS LES ANALYSES INDUSTRIELLES. 

LA CONNAISSANCE DE CETTE CARACTÉRISTIQUE AVEC 
UNE BONNE APPROXIMATION, INUTILE DANS BEAUCOUP 
DE CAS, EST CEPENDANT PARFOIS NÉCESSAIRE; POUR 
L'ÉTABLISSEMENT DES BILANS THERMIQUES, POUR LE CAL­
CUL DU PRIX DE CERTAINES MATIÈRES D'APRÈS LE PRIX 
DE LA CALORIE-CHARBON,, ELLE EST ABSOLUMENT INDIS­
PENSABLE. ON A DONC CHERCHÉ EMPIRIQUEMENT DES 
FORMULES, DONT LA STRUCTURE EST PLUS OU MOINS DI­
RECTEMENT INSPIRÉE DE CONSIDÉRATIONS THÉORIQUES, 
QUI PERMETTENT DE CALCULER LE POUVOIR CALORIFIQUE 
D'APRÈS LES DONNÉES DE L'ANALYSE COURANTE : TENEUR 
EN HUMIDITÉ, CENDRES, ET MATIÈRES VOLATILES (48, 49, 
50). ON A PROPOSÉ ÉGALEMENT DES FORMULES OII IN­
TERVIENNENT, QUELQUES RÉSULTATS DE L'ANALYSE ÉLÉ­
MENTAIRE (51, 52, 53, 54), VOIRE MÊME LA TENEUR 
EN OXYGÈNE, JUSQU'À CES DERNIÈRES ANNÉES IMPOS­
SIBLE À CONNAÎTRE SANS LA DÉTERMINATION PRÉALABLE 
DE C, H, N, G. LES FORMULES DE CE -DERNIER TYPE 
ONT UN INTÉRÊT PRATIQUE ABSOLUMENT NUL, NE SERAIT-
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ce que parce que la mesure directe à la bombe e s t 
bien plus rapide que l ' ana lyse é lémenta i re . 

A u demeurant , , les formules le plus généra le ­
men t util isées jusqu ' i c i , en par t icul ier la formule 
de GOUTAL, d ' u n emploi t rès p ra t ique et d ' u n u sa ­
ge courant en F r a n c e , ne donnent souvent que des 
résul ta ts gross ièrement approchés . 

L 'occasion s ' é t an t présentée pou r nous de fai­
re u n t rès g rand nombre de dé terminat ions calori­
métr iques précises à la bombe sur des houil les des 
types les p lus var iés , nous avons voulu voir si nous 
ne pouvions condenser nos résul ta t s dans une for­
mule qui , tout en é tant d ' u n usage aussi commo­
de , donne des résu l ta t s mei l leurs que la formule 
de GOUTAL. Nous avons pu y parveni r , et m e t t r e 
du même coup en évidence les causes de l ' insuffi­
sance de cette dernière . 

P o u r des ra isons d 'o rdre pra t ique , nous avons 
cherché à garder comme variables définissant le 
combust ible en expérience son humid i t é , sa t e n e u r 
en cendres , et sa t eneur en mat iè res volat i les; nous 
ver rons que nous avons dû ajouter à cela une qua­
t r i ème variable : l 'aspect du résidu de la dé te rmi ­
nation des mat ières volati les. I l se t rouve en effet, 
ce qui n ' é t a i t pas évident à priori, m a i s ce que 
l ' expér ience à mont ré t rès exact , que le pouvoir 
calorifique (là la bombe», ainsi que le pouvoir 
calorifique inférieur , est une fonction parfai­
t emen t définie ct uniforme de ces qua t re variables 
qui sont, dans une cer ta ine mesure , indépendan­
tes . Nous commencerons donc p a r ind iquer en dé­
tail comment nous dé te rminons la va leur qu ' e l ­
les ont dans un échanti l lon donné. 
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H O U I L L E S . 

Nous supposons que l 'échant i l lon a été prélevé 
avec tous les soins désirables, et rédui t de telle 
sorte que le contenu du flacon d ' u n e centaine de 
g rammes dont dispose le laboratoire représente 
correctement le lot à é tudier . O n t rouve dans dif­
férents ouvrages techniques ou dans des normes 
(56 e t 57) les directives qu ' i l convient de respec­
te r sc rupu leusement pour a r r iver à ce résu l ta t , et 
su r lesquelles nous n ' avons pas à revenir ici. U n 
tel échanti l lon rédui t est toujours peu humide , et 
f inement pulvér isé ; au besoin, pa r u n broyage sup-

Pu i s nous envisagerons la mesure p roprement 
di te du pouvoir calorifique, et nous explici terons les 
relat ions qui ex is ten t en t re le povfvoir calorifique 
d ' u n e par t , les t eneurs en humid i té , en cendres , 
en mat ières volati les, et l ' aspect du rés idu de pyro­
génat ion d ' a u t r e pa r t . P o u r conclure, nous donne­
rons les formules et t ab leaux qu.i pe rme t t en t , p a r 
un calcul ex t r êmemen t simple,, de t rouver avec 
u n e t rès bonne approximat ion le pouvoir calorifi­
que supér ieur à volume cons tant d ' u n e houille dé­
finie par les résu l ta t s de son analyse industr ie l le 
courante . L ' essen t ie l de not re t ravai l a d 'a i l leurs 
donné lieu an té r i eu remen t â une publication déjà 
l a rgement diffusée (55). Nous avons pensé que l ' ex­
posé des recherches que nous avons effectuées, 
dans cette voie serai t néanmoins à sa place dans 
le présent mémoire , consacré à l 'ensemble de nos 
t r a v a u x su r les houi l les . 

I — L ' A N A L Y S E I N D U S T R I E L L E D E S 
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plémenta i re , nous l ' amenons toujours à passer en­
t i è rement au tamis 50. 
a) Dosage de l'humidité — U n e prise d 'essa i d ' en ­
viron 3 g est répar t ie un i formément dans une na­
celle de porcelaine à fond plat d 'envi ron 20 cm" 
de surface. L a per te de poids pa r séjour d ' une heu­
re à l ' é tuve à 105° l égèrement aérée pe rmet , p a r 
une règle de trois , de calculer l ' humid i t é de la pr i ­
se d 'essa i . Ce dosage est toujours fait en double ; 
si l 'écar t est t rès faible, on p rend la moyenne , si­
non, on recherche au t an t que faire se peut la cause 
de la différence constatée, et on recommence j u s ­
q u ' à obtention de résul ta t s corrects . 

Nous désignerons pa r h l ' humid i t é de l ' échan­
tillon,, évaluée en « pour cent » du poids de celui-
ci pr is à l ' é ta t b ru t . 

b) Dosage des cendres — Pour dé terminer la te­
neur en cendres , on incinère dans une capsule du 
modèle décri t ci-dessus une prise d 'essai de 4 à 
5 g pesée humide (c 'est-à-dire telle qu 'e l le se 
t rouve dans le flacon oii l 'échanti l lon est conser­
vé), ou après dessication. L ' inc inéra t ion se fait 
dans u n pet i t moufle électr ique légèrement vent i ­
lé; su ivant que la pr ise d 'essai donne lieu ou non 
à des décrépi tat ions, on por te progress ivement le 
four à 700-750°, et on le ma in t i en t ensui te à cette 
t empéra tu re , ou on enfonce les nacelles dans le 
moufle déjà porté au rouge na issant . De toute fa­
çon il est indispensable de poursu ivre l ' inc inéra­
tion à 700-750° ( i) j u s q u ' à poids constant , ce qui 

(1) Dam un lappait qu'il a présenté drinièreraent i l'AFNOR, M . Henri 
M O U R EU recommande l'adoption de la température de 825°, qui 
Bout semble en efFet préférable ; maii nous ne corvnaiiiions pai ses travaux 
quand nous avons entrepris les nôtres, et nous avons cru bien faire en ne 
dépassant pas 750°, température indiquée comme optimum par la norme 
AFNOR-BH-6 de mars 1937. 
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demande en général une heure si l'enfournement 
peut se faire brusquement: dans le four déjà porté 
à sa température de régime, mais quelquefois da­
vantage. 

Pour chaque échantillon on effectue deux es­
sais; le résultat moyen est exprimé en upour cénti) 
du charbon humide ou sec; nous le représenterons 
par (( ch » dans le premier cas, par « c » dans le 
second. 

La précision découle de la remarque suivante : 
l'écart maximum entre les résultats extrêmes des 
dosages faits sur le même échantillon et non vi­
ciés par une erreur accidentelle'est inférieur à : 
0,07 si la teneur en cendres est inférieure â 7 %, 
0,10 si elle est de l'ordre de lO %, 
0,15 si elle est de l'ordre de 20 %. 
c) Dosage des matières volatiles — Tandis que 
les dosages précédents ne donnent lieu que rare­
ment à des difficultés, encore que le résultat du 
dosage des cendres dépende sensiblement de la 
température d'incinération, celui des matières vo­
latiles est, sinon plus délicat, du moins plus con­
ventionnel et plus discuté : aucune méthode ne 
s'est encore universellement imposée, et comme 
le résultat dépend assez largement du mode opé­
ratoire adopté, il est essentiel que chaque auteur 
décrive minutieusement le sien. Nous tenons donc 
à préciser coinment nous avons déterminé les te­
neurs en matières volatiles auxquelles nous nous 
référerons par la suite. 

Nous avons toujours utilisé le méthode dite du 
-double creuset et, sauf cas exceptionnels, introduit 
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...iTitalement la p r i se d 'essa i préparée conime ci-
dessoiis dans u n four à moufle électr ique de g r an ­
de capacité calorifique porté en pe rmanence ( si 
l 'on négl ige le léger refroidissement passager pro­
du i t pa r l ' in t roduct ion des creusets) à 1.050° exac­
t emen t . L e creuset intérieur, , en porcelaine émai l ­
lée (capacité 14 cm\ hiauteur 30 m m , d iamèt re su­
pér ieur 30 m m , d iamèt re du fond 15 m m ) , t a ré 
sans son couvercle, mais fermé par un pet i t ver re 
de mon t re , cont ient une pr ise d 'essai de 3 à 3,2 g 
pesée après dessication pa r séjour d ' u n e heure à 
l ' é tuve à 105° ; elle le rempl i t j u s q u ' a u t iers envi­
ron de sa h a u t e u r . L e couvercle est d ' u n modèle à 
léger emboîtement sans cheminée. L e creuset exté­
r i eur , d ' u n e capacité d 'envi ron 45 cm ' , est en nic­
kel et ga rn i de quelques f ragments de charbon de 
bois; il possède également un couvercle en nickel 
ou en porcelaine. O n in t rodui t s imul t anémen t dans 
le moufle s ix creusets disposés sur u n pla teau en 
nickel percé de six t r ous ; on les y laisse 15 m i n u ­
tes . Après défournement , on laisse refroidir à l ' a i r 
l ibre d'abord,, puis dans u n dess icateur . On pèse 
de nouveau chaque pet i t creuset recouvert de son 
ver re de mon t re . L a per te de poids en g r a m m e s , 
divisée pa r le poids cn g r a m m e s de la pr ise d ' e s ­
sai desséchée, et mul t ip l iée pa r 100, est la t eneur 
en mat iè res volatiles V du charbon en expér ien­
ce pr i s â l ' é ta t desséché. 

Cet te opérat ion, en pr incipe fort s imple , donne 
quelquefois lieu à des difficultés, qui peuvent ê t re 
de deux ordres différents. 

Dans le cas oii l 'on essaye des charbons mai ­
g re s ou des an thrac i tes , il a r r ive que des pa r t i -
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cules solides soient entraînées hors du petit creu­
set pa r le dégagement des gaz t rop violent en ra i ­
son de la bru ta l i té du chauffage; on constate a lors 
que des étincelles jai l l issent du g rand creuset , et , 
au moment où l 'on dégage le pet i t creuset,, on trou­
ve au fond du g rand une certaine quant i té de pous­
sière charbonneuse . L ' e s sa i est év idemment à an­
nu le r . I l faut le recommencer dans des conditions 
telles que la chauffe soit beaucoup plus progressi­
ve^ en par t icul ier en t re 400 et 800° ; on y parv ient 
soit en rég lan t convenablement l ' in tens i té du cou­
r a n t électr ique, soit en in t roduisan t t rès progres­
s ivement le creuset dans le moufle chauffé sous in­
tensi té normale . Dans un cas comme dans l 'a i i t re , 
il faut s ' a s s u r e r que la prise d 'essai a été portée 
pendan t plus de 5 minu tes à la t empéra tu re fina­
le de 1.050°. Nous avons vérifié, ce que GouTAL 
avai t d 'a i l leurs déjà ne t t emen t établi (.58), que si 
-cette dernière condition est bien remplie , le résul­
tat ne dépend que t rès peu de la loi de chauffe. 

U n au t r e artifice qui permet d 'évi ter des per­
tes de charbon pa r en t ra înement consiste à addi­
t ionner la pr ise d 'essai d ' u n poids connii de char­
bon t rès agg lu t inan t dont ou a déterminé séparé­
ment et depuis peu la teneur en mat ières volatiles 
â 1.050°. Le poids des mat ières volatites dégagées 
par le chiarbon maigre s 'obt ient alors pa r difîéren-
ce; mais cette méthode, qui donne souvent des ré­
su l ta t s corrects, conduit parfois à des résul ta ts er­
ronés,, influencés par la quant i té de charbon gras 
ajoutée. Mieux vaut donc, pour éviter d 'avoir à 
faire des contrôles fast idieux, ne l 'u t i l i ser que si 
le chauffage t rès progressif ne donne pas satisfac-
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t ion, et dans ce cas, l imi ter au m i n i m u m l 'addit ion: 
de charbon g ras . 

E n f i n , cer ta ins au teu r s assufen t que les r i s ­
ques de per tes par en t r a înemen t d ispara issent s i 
l 'on a soin d ' humec te r la prise d 'essai disposée 
dans le pe t i t creuset pa r t r en te gout tes d 'alcool à 
5 0 ° . Nous avons en effet ut i l isé récemment ce t o u r 
de main avec succès, mais nous l ' ignor ions quand 
nous avons fait les essais dont il sera question p l u s 
loin. 

L ' a u t r e ennu i qu 'on peut avoir se rencont re , 
lui , avec les charbons à gaz dont cer ta ins , t rès r i ­
ches en mat ières volatiles,, fondent si complète­
ment et dégagent dans cet état te l lement de gaz 
qu ' i l s débordent du pet i t creuset . I l est cependant 
tout à fait exceptionnel quand on opère, comme in­
diqué ci-dessus, avec 3 g de charbon. L e r emède 
est ici t rès s imple : on abaisse le poids de la pr ise 
d 'essai à 2 g, et on lui ajoute, dans le creuset m ê ­
me, un poids connu de silice précipitée et calcinée ;̂  
si l 'on t ien t à conserver une pr ise d 'essai de 3 g, 
on uti l ise u n creuset un peu p lus g rand , et on ajou­
te de la silice précipi tée. La présence de cette de r ­
nière n ' a l t è re pas les r é su l t a t s . 

A v a n t d 'en t e rmine r avec la question des m a ­
tières volati les, rappelons que , nous conformant à 
l 'usage,, si une houil le pr ise à l 'é ta t desséché a des 
t eneurs (pour cent) V en mat ières volati les, et c 
en cendres , nous d i rons que sa t eneur en mat iè res 

1 0 0 

volatiles sur K o u r ) ) est la quant i té V = V x 
l o o - c 

Il es t inut i le d ' ins i s te r s u r la bîziarrerie de ce t te 
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terminologie, qui pose impl ic i tement que l o o g 
de houille à c% de cendres cont iennent loo-c g 
de mat ières organiques in tégra lement combust i -
hles , seules capables de donner des mat ières vola­
tiles par pyrolj^se, et c g r ammes de mat ières mi­
nérales de poids invariable an cours d ' une inciné­
ration ou d 'une pyrogénat ion. 

I I — C L A S S E M E N T D E S H O U I L L E S E N 
C I N Q C A T E G O R I E S D ' A P R E S L ' A S P E C T 

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

D u moment que la préparat ion de la pr ise 
d 'essa i et la loi de chauffe sont bien définies, l ' as­
pect du rés idu de coke re t rouvé dans le pet i t creu­
se t après dé terminat ion des mat ières volatiles est 
caractér is t ique de la houil le en expér ience. Mais 
il est bien certain que si l 'on venait à changer par 
exemple la loi de chauffe (pour rendre celle-ci plus 
progress ive ou plus bru ta le) , l 'aspect du coke pour­
r a i t ê t re différent. Les cri tères que nous avons a-
doptés pour classer les houilles d ' après l 'aspect 
de leur coke ne sont donc uti l isables que si la mé­
thode de dosage des mat ières volatiles est exacte­
ment celle qui a été décrite ci-dessus. Des essais 
comparat i fs en t re l 'aspect du coke obtenu d ' après 
cette méthode, et l 'aspect du coke que fournira i t 
tout au t r e mode opératoire , pe rmet t ra ien t de t r ans ­

poser une fois pour toutes notre classification, que 
nous avons décri te en détail au chapi t re I I I (page 
<5i) ; nous pr ions le lecteur de bien vouloir s 'y 
repor ter . 
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I I I — L A M E S U R E D I R E C T E D U P O U V O I R 
C A L O R I F I Q U E A L A B O M B E 

I ° — L e calorimètre et son utilisation. 
P o u r mesu re r le pouvoir calorifique des houil--

les nous avons ut i l isé u n e bombe Mah le r émaillée-
in té r ieurement , et u n calor imètre à eau <( RHONE-
PouLENC, t ype Recherches ». U n e longue é tude 
des causes d ' e r r eu r s sys témat iques nous a conduit 
à me t t r e au point un mode opératoire que nous ne 
croyons pas ut i le de décrire ici en détai l ; elle nou.s 
a fait voir l ' impor tance d ' u n cer tain nombre de 
précaut ions qu 'on oublie t rop souvent de p rendre , 
et dont nous énumére rons les pr incipales : 

a) dé te rminer la constante calor imétr ique (é-
qu iva len t en eau du calorimètre) et effectuer les 
mesures p roprement dites dans des condit ions 
aussi voisines que possible; en par t icul ier , em­
ployer le même the rmomè t r e calor imétr ique et la 
même zone de graduat ion de celui-ci ( tempéra ture 
init iale e t élévation de la t empéra tu re toujours 
les mêmes à peu de chose près) ; cela peut 
nécessi ter l 'u t i l isa t ion de deux zones différentes 
de la graduat ion d ' un même the rmomèt r e , ou 
mieux de deux the rmomèt res différents, su ivant 
que l 'on est en été on en h iver ; la constante calori­
mét r ique ne sera pas forcément la même (ainsi, no­
t re constante d 'h iver étai t 2.670, et notre cons­
tan te d 'é té 2.693, correspondant à deux the rmo­
mèt res différents). 

b) s ' a s su re r que l 'é talon calor imétr ique est bon;^' 
se rappeler que l 'acide benzoïque, couramment u t i ­
lisé, est souvent humide . 



— 137 — 

c) si l 'on uti l ise pour l ' é ta lonnage un corps fu-
:sible, se servir d ' u n e nacelle non poreuse. 

d) ut i l iser pour l ' é ta lonnage et les mesures des 
nacelles de même mat ière et de même poids. 

e) amener la t empéra tu re de l ' eau de garde à 
une valeur en r appor t avec la t empéra tu re init iale 
de l ' eau du seau calor imétr ique, afin que la cor­
rection calor imétr ique soit toujours faible. 

2 ° — Les corrections. 

Nous avons toujours tenu compte des correc­
tions su ivantes , auss i bien pour l ' é ta lonnage que 
pour les mesures p roprement di tes : 

a) correction de chaleur de formation d 'ac ide 
sul fur ique et d 'acide n i t r ique . L e mieux aura i t été 
de doser séparément ces deux acides et de calcu­
ler la chaleur de formation de chacun d ' e u x . Mais , 
dans un but de simplification, nous avons opéré 
au t r emen t . R e m a r q u o n s d 'abord que notre bombe, 
dans laquelle nous versions toujours 5 cm° d ' eau , 
étai t fermée pleine d 'a i r , et chargée à 25 a tmos-
sphères d ' oxygène venant d ' une bombe fournie 
pa r la Société de l ' A i r L iqu ide . Nous avons obser­
vé que, dans le cas de la combust ion d ' u n corps 
exempt de sovifre et pauvre en azote, la quan­
t i té d 'acide n i t r ique formé est t rès sens iblement 
proport ionnel le â la quant i té de chaleur dégagée, 
ceci dans de larges limites(2.000 à 10.000 calories). 
Si donc on connaît la quant i té de chaleur dégagée 
au cours de la combustion d ' u n e houille ou d ' u n 
coke (produit de la cons tante calor imétr ique pa r 
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l 'élévation de t empéra tu re corrigée ), on peu t 
calculer avec une approximat ion ici bien suff isante 
la masse d 'ac ide n i t r ique formé. Il suffit a lors 
de doser vo lumét r iquement , pa r emploi de sou­
de o, i N et d 'hé l i an th ine , l 'acidi té totale des 
eaux de lavage de la bombe, pour avoir par diffé­
rence la masse d 'acide sulfur ique formé. U est 
commode d ' e x p r i m e r les quant i tés d 'ac ide pa r le 
nombre de cm' de soude o, i N qui les neut ra l i se­
ra ient . Soit donc n le nombre de cm" uti l isés pou r 
la neutra l i sa t ion de la total i té des eaux de lavage, 
et n ' le nombre de cm ' cor respondant à l 'acide n i ­
t r ique formé calculé d ' ap rès la chaleur dégagée. 
Su ivan t la formule classique, la chaleur de forma­
tion de ces acides à r e t r ancher de la cha leur de 
combust ion observée est : 

Correction d 'acide = 1,43 n ' -|- 3 , 6 (n-n') calo­
r ies . 

E x e m p l e : dans u n essa i por tan t sur u n échan­
tillon de charbon, le dégagement total de cha leur 
fut de 7 - 7 5 5 calories; pour cette quant i té de cha­
leur on t rouve d ' ap rès la courbe (très voisine d ' u n e 
droite) établie aupa ravan t une fois pour toutes 
n ' = 7 , 8 . O r on a eu n = 1 4 , 6 . L a formule précé­
dente donne comme correction calor imétr ique d 'a­
cide : 1 , 4 3 . 7 , 8 + 3 , 6 . 6 , 8 — 3 5 , 6 calories. L e 
dosage pondéral de SO^ff , et la. dé terminat ion de 
N O ' H pa r différence, on t donné dans ce cas une 
correction de 3 4 , 0 calories. A u c u n e des vérifica­
t ions que nous avons faites â main te repr ise n ' a 
fait appara î t r e un écart supér ieur à 2 calories. 
Nous n ' avons donc pas hési té à adopter définit ive­
ment not re méthode simplifiée qui permet u n gain 
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résultats. 

b) correction de courant et de combustion du 
fil de fer d'allumage. La première était de 3 ca­
lories, la seconde, proportionnelle au poids de fer 
effectivement brûlé, de l'ordre de 25 calories. Cette 
correction n'a d'ailleurs aucun fjesoin d'être faite 
avec grande précision pourvu qu'elle reste cons­
tante d'un essai au suivant - ce qui est le cas quand 
on emploie la mêiue longueur de même fil disposé 
de façon toujours identique - et que la chaleur to­
tale dégagée soit à peu près la même pour l'étalon­
nage et pour lés mesures proprement dites. 

c) correction calorimétrique proprement dite. 
Nous la faisions suivant la formule classique de 
REGNAULT-Pp.AfNDi.KR. Notre calorimètre était de 
bonne constrv:ction puisque pour une différence de 
1° entre le seau calorimétrique et l'eau de garde, 
la variation de température du premier étaiç de 
l'ordre 0,0015 degré par minute. En choisissant 
convenablement la différence initiale entre la tem­
pérature de seau et celle de l'eau de garde, ce qui 
était facile car la cuve de garde et le seau calori­
métrique étaient tous deux pourvus d'un agita­
teur mécanique et d'un dispositif de réchauffage 
réglable, on arrivait à une correction calorimétri­
que totale toujours inférieure à 0,002°. 

3° — IM PRÉCISION DES RITESURES. 

Nos appareils nous permettaient, moyen­
nant beaucoup de soin et de minutie dans leur uti­
lisation, d'obtenir des résultats très concordants, 
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compte t enu sur tou t de l 'hétérogénéi té de la m a t i è ­
re sur laquelle por ta ient les essais . 

P o u r chaque échanti l lon, nous faisions a u 
moins deux mesures et nous adopt ions la moyenne . 
L e u r différence relat ive étai t inférieure à i / i . o o o 
dans plus d ' u n cas sur t ro is , comprise en t re r et 
2/1.000 dans un peu p lus de la moitié des cas , t rès 
r a r e m e n t comprise en t re 2 et 3/1.000, e t j ama i s 
supér ieure à cette dernière l imi te . 

Enfin,, s ignalons qu ' à t i t re de contrôle nous 
faisions pér iodiquement des essais su r des é ta lons 
calor imétr iques de na tu re et d 'or ig ine diverses , e t 
sur des charbons analysés en même t emps pa r 
l'Office Cent ra l de Chauffe ra t ionnel le , le Conser­
vatoire des A r t s et Mét ie rs , et une g rande us ine 
méta l lu rg ique : les écarts en t r e les résu l ta t s des 
différents expér imen ta teu r s ne présenta ient aucun 
caractère sys témat ique , ct même dans les cas les 
p lus défavorables, se groupaient dans un in terval le 
de moins de 50 calories, su r 8.000. 

I V — L E P O U V O I R C A L O R I F I Q U E 
S U P E R I E U R D E S H O U I L L E S 

Nous avons dé te rminé le pouvoir calorifique à 
la bombe de p lus ieurs centaines d 'échant i l lons de 
houil les d 'or ig ine exac tement connue, représen­
tan t toute la gamme des combust ibles produi ts pa r 
les différentes compagnies minières , auxquel les 
nous renouvelons ici l ' express ion de toute no t re 
g r a t i t ude . N o u s avons examiné avec le même soin 
environ 2.ООО au t res échant i l lons de houil les, gé­
né ra lement t rès cendreuses , provenant du m ê m e 
bassin,, mais d ' u n e or igine connue avec moins de 
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cer t i tude, et dest inées à une centrale électr ique. 
Nous dés ignerons dorénavant par P le pouvoir ca­
lorifique supér ieur à volume constant , en grandes 
calories pa r k i log ramme, de l 'échant i l lon desséché 
pa r séjour d ' une heure à l ' é tuve à 105°. 

Nous avons dé te rminé également selon les mé­
thodes indiquées p lus h a u t (pages 130 e t 131) les 
t eneurs en humid i t é , cendres , et mat ières volati­
les à 1.050° de chacun d ' e u x . Malg ré la cr i t ique 
que nous avons faite de la t eneur en mat ières vo­
lati les s u r puriiV')) , nous nous servirons l a rgement 
de cette caractér is t ique, car elle est quand même 
préférable, sur tou t dans le cas de charbons r iches 
en cendres , à la teneur V en mat iè res volatiles 
su r sec. 

P o u r essayer de saisir une relat ion éventuelle 
en t re P d ' u n e par t , c, V ' . e t éventuel lement d ' au­
t res caractér is t iques d ' a u t r e pa r t , nous avons re­
présenté s u r u n g raph ique chaque échanti l lon pa r 

• ^ P X 100 
u n point d 'abscisse V et d 'ordonnée P ' --

100 - c 
Nous avons alors constaté que , pour chaque va­
leur de V inférieure à 20, les points se placent 
d ' a u t a n t plus hau t qu ' i l s correspondent à un char­
bon moins cendreux , mais qu ' en remplaçant l 'or-

P X TOO 
donnée P ' pa r la quant i té Q = tous 

100 - 1,08 c 
les points se placent s u r une bande e x t r ê m e m e n t 
étroi te ( largeur comptée para l lè lement à l ' axe des 
ordonnées) , même pour des valeurs de c a t t e ignan t 
25. P a r contre, pour V supér ieur à 20, même en 
p r e n a n t pour ordonnée la quant i té Q, la disper-
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sion reste très grande, surtout dans le cas des très 
hautes teneurs en matières volatiles ; nous y i evien. 
drons un peu plus loin. 
L'observation précédente à propos des charbons 

pour lesquels V est inférieur à 20 s'explique taci-
lement : la houille est en effet formée d'une partie 
organique combustible,, et de substances mn:érales 
dont l'incinération provoque 'une déshydratation, 
uiie décomposition, une oxydation ayant parfois 
le caractère d'une combustion. Dans l'ensemble, 
compte tenu de la composition habituelle des schis­
tes et autres impuretés minérales de la houille, ces 
réactions ne mettent en jeu qu'un nombre de calo.̂  
ries bien faible en comparaison de la chaleur de 
combustion d'un poids égal de charbon, et donnent 
un résidu, les cendres, d'un poids sensiblement 
inférieur à celui qu'elles avaient à l'état originel; 
de sorte qu'au total le poids de combustible conte­
nu dans 100 g de charbon cendreux est inférieur 
à 100 - c. La statistique que nous avons établie 
montre qu'il est environ 100 - i,o8c g. Des remar­
ques du même ordre ont déjà été faites par plu­
sieurs auteurs, en particulier par A. PuRDON et S. 
SAPGIRS (59),, et"R. SïuMPER (60). 

Un premier fait est donc acquis : tant que V 
est inférieur ;à 20,, c'est-à-dire tant qu'on a affaire 
â une'houille appartenant à la catégorie a définie 
page 80, on peut trouver une fonction uniforme 

(100 - i,o8c) xn:a (V) 
na (V) telle que la quantité • •—• 

100 
ne diffère de P, pouvoir calorifique à la bombe 
d'une houille de teneurs en cendres c et en matiè-
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res volatiles sur pur V, que de quelques unités. 
Pour obtenir les valeurs de cette fonction ^a. (V) il 
suffit de tracer sur le graphique oii sont portés les 
points de coordonnées V et Q une courbe réguliè­
re parmi ces derniers (figure 15). 

Dès que V est supérieur à 20, les choses ces­
sent d'être aussi simples : les points de coordon­
nées V et Q se répartissent en deux pl'ages; l'une 
comprend les points représentatifs des houilles 
qui, dans le dosage de leurs matières volatiles se­
lon la méthode exposée plus haut, donnent un cu­
lot de coke aggloméré et plus ou moins gonflé; 
l'autre ne compte aucun point d'abscisse inférieu­
re à 34, et correspond-aux houilles qui, dans ce 
même essai,, donnent un coke légèrement agglomé­
ré mais non gonflé, ou tout â fait pulvérulent, et 
appartiennent par conséquent à la catégorie e pré­
cédemment définie (page 80). 

Examinons de plus près la première plage. On 
remarque que pour chaque valeur de V les points 
dont l'ordonnée est maximum représentent les 
houilles qui, au dosage des matières volatiles, don­
nent le résidu le plus gonflé; les points bas corres­
pondent au contraire à un coke bien aggloméré, 
nettement mais peu gonflé; les points intermédiai­
res sont obtenus avec les houilles moyennement 
gonflantes. Ainsi on peut décomposer la plage en-
tiète en trois autres, de forme très allongée, ne 
se recouvrant qu'extrêmement peu, correspondant 
respectivement aux houilles .'appartenant aux ca­
tégories d, c, ou b. Et comme chaque bandcvcst 
très étroite parallèlement à l'axe des ordonnées, 
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on peut la remplacer pa r une courbe (V') (i = d, 
c, ou b) qui joue le même rôle que la courbe 
ita ( V ) caractér is t ique des charbons dfe la catégorie 
a. 

Q u a n t à la plage où se cantonnent les houilles 
de la catégorie e, elle est suff isamment étroite pa­
ral lè lement à l ' axe des ordonnées pour que l 'on 
puisse la remplacer par une courbe" J^e ( V ) jouis­
sant elle aussi de la même proprié té que la courbe 

( V ) . 

Il est cu r ieux de constater que jamáis nous 
n ' avons eu à hési ter pour le classement d ' u n char­
bon en catégorie e ou h : ou bien il n ' e s t pas gon­
f lan t du tout, et il est à r ange r pa rmi la catégorie 
e, ou il l 'est déjà t rès ne t tement , de sorte qu ' i l est 
à r anger pa rmi la catégorie b : il y a là une sorte de 
discont inui té assez ina t t endue dans l ' ap t i tude au 
gonf lement au cours du dosage des mat ières vola­
t i les . Cet te discont inui té va de pair avec un saut 
brusque dans le pouvoir calorifique supér ieur : les 
points d 'abscisse V et d 'ordonnée Q dont nous 
avons par lé tout à l ' heu re se placent , pour ces 
charbons pas ou peu gonflants,^ respect ivement le 
long de la courbe "c ( V ) (fig. 1 5 ) ou le long de la 
courbe î c b ( V ) , mais j ama i s à mi-chemin ent re 
•elles. 

Comme conclusion de notre é tude s ta t i s t ique 
s u r le pouvoir calorifique des houil les , nous voyons 
-qu'en raison de la forme des cinq plages où se 
:groupent respect ivement les points représenta-
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100 
donne avec une t rès bonne approx imat ion son pou-
.voir calorifique supér ieur à volume constant . 

L e s va leurs des fonctions ^ sont données dans 
le tableau X X et la f igure 15. 

Nature l l emen t , le pouvoir calorifique supér ieur 
à volume constant d ' u n e houille contenant h % 
d 'humid i t é et dont on connaî t le pouvoir calorifi­
que supér ieur à volume constant à l ' é ta t sec es t 
donné par la formule suivante,, que le pouvoir calo­
rifique à l ' é ta t sec ai t été dé te rminé à la bombe ou 
calculé par no t re formule approchée : 

Pouvoir calorifique supér ieur â l ' é ta t b ru t = 
100 — h . . . . . , ^ 

X pouvoir calori i ique sup . a 1 é ta t sec. 
100 

Exemple ': 

U n e houille,, analysée comme il a été indiqué 
précédemment (pages 64 et 66), a les caractér is t i ­
ques suivantes . 

tifs des cinq catégories de houil les , nous avons pu 
réduire chacune d 'el les à u n e l igne idéale repré­
sen tan t les var ia t ions d ' u n e fonction ( V ) un i ­
forme pour V'<20, non uni forme pour les va leurs 
de V > 20, et telle q u ' é t a n t donné un charbon ap­
pa r t enan t à la catégorie i, de t eneurs en cendres 
c sur sec et de t eneu r en mat ières volatiles à 
1.050° sur p u r V , la quan t i t é 

(100—1,08 c). "i ( V ) 
R = — 
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"humidité ( rapp. au comb. brut) : 2,25 %. 
cendres : 8,45 % 'j rapporta» au combustible 
matières volatiles } complètement desséché 
à 1050° : 27,12% ) à l'étuve à 105° 

aspect du coke obtenu dans le dosage des ma­
t ières volatiles : aggloméré , gonflement moyen 
(hauteur m a x i m u m légèrement supér ieure au dou­
ble de la hau t eu r ini t iale) . 

On désire calculer le pouvoir calorifique su­
pér ieur â la bombe (volume constant) : i " à l'éta't 
sec, 2° à l ' é ta t b ru t , c 'cst-â-dirc pa r k i log ramme 
de combust ible h iunide . 

L ' a spec t du coke nous fait classer cette houille 
dans la catégorie c. 

A une t eneur V en mat ières volatiles s u r sec 
27,12 correspond une teneur V sur pu r égale ii 

100 
27,12 X — . = 29,62. 

100 — 8,45 
L e tableau X X nous mont re que pour \ ' — 

29,62 " c ( V ) = 8.687. Donc le pouvoir calori­
fique supér ieur â la bombe s u r sec est : 

P . C . S v . su r sec = 8.687 X . ^ 
100 

8.687 ^ 0,9087 = 7.894 g randes calories par k g . 

Si l 'on veu t le pouvoir calorifique supér ieur à 
la bombe su r brut, il suffit de mul t ip l ie r le résul-
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cendres s u r b ru t x 
100 — humid i té su r b ru t , 

c 'es t -à-di re ici 
cendres sur sec = 

100 8,26 8,26 X = = 8,45 %. 100 — 2,25 0,9775 

REM.^RQUES. — Ce travai l appelle différentes 
r emarques : 

1° — l 'écar t en t re la valeur P d u pouvoir calo­
rifique mesuré à la bombe, et sa valeur calculée R, 

^est toujours t rès faible : le tab leau XXI, relatif 

/ / , l o o — 2,25 
l a t précèdent p a r — = 0,9775 

100 

p u i s q u ' u n k i logramme de houille humide renferme 
0,9775 k g combust ible sec et 0,0225 k g d ' eau . 
On a donc P . C . S v . sur b r u t =7.894 x 0,9775 = 
7.804 g randes calories pa r k g . 

Na tu re l l emen t , s i , comme il a r r ive quelquefois, 
l ' ana lyse donne la t eneur en cendres su r b ru t , il 
suffit,, pour être r amené au cas précédent , de la 

100 
mult ip l ie r par , h é tant le t aux d ' h u m i d i -100 — h 

té rappor té à l 'é ta t b ru t . Ains i , la houille dont il 
vient d ' ê t re question contient , rappor té à l 'é tat 
b r u t (humide) , 8,26 % de cendres . Si on l ' avai t 
déf in ie pa r cette caractér is t ique, on aura i t dû cal-
•culer d 'abord : 

Cençires su r sec = 
JOO 



à lOO échantillons pris au hasard en dehors de ceux 
qui ont servi à l'établissement de nos courbes, le 
montre bien. 

TABLEAU XXI 

Valeur relative de l'écart entre le pouvoir calorifique calculé à partir du Tableou XX et la mesure à la ЬошЬе 
Nombre de cat 
Bur 100 

Ecart nul 5 
Ecart inférieur à 1 pour 1.000 51 
Ecart compris entre 1 et 2 pour 1.000 . 25 

— — 2 et 3 — 9 
— — 3 et 4 — 6 
— — 4 et 5 — 4 

Ecart supérieur à 5 pour 1.000 (c'est-à-
dire à 45 cal. au maximum) 0 

2° — notre formule vaut aussi bien pour des 
charbons très purs que pour des charbons tels que 
ceux que brûlent les centrales électriques de la ré­
gion des mines, contenant jusqu'à 30 % de cen­
dres sur sec. 
3 ° — il arrive parfois que pour classer un char­

bon on hésite entre les catégories d ct c, ou c et b. 
Dans ce cas, il est tout à fait recommandé de pren­
dre pour calculer son pouvoir calorifique, la moyen 
ne des valeurs des deux fonctions ̂  correspondan­
tes pour la valeur considérée de V ; une pratique 
déjà longue nous a montré que l'on obtient ainsi un 
résultnt extrêmement satisfaisant. 

notre formule risque de conduire à une 
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ment que nous le faisons, l 'aspect du coke (critère 
•qui permet de dé te rminer la catégorie à laquelle 
appar t ien t un charbon) peut se t rouver modifié, et 
la valeur de V (donc aussi celle de V ) r i sque fort 

1 d 'ê t re changée, de sorte que le tableau X X n 'es t 
plus d i rec tement iiti l isable. Ce n ' e s t pas là à notre 
avis un inconvénient majeur , car il suffit d'effec­
tuer sur les mêmes échanti l lons quelques dosages 
de mat ières volatiles par notre méthode et pa r 
l ' au t re , pour être en mesure de modifier la défini­
tion des catégories et de t rans former le tableau 
X X en u n au t re se p résen tan t de la même façon, 
mais où les va leurs de R seront données en fonc­
tiou des deux variables (aspect du coke et t eneur 
en mat ières volatiles su r pur) déterminées selon le 
mode nouveau. L 'essen t ie l est de ne pas perdre de 
vue que le rappor t du pouvoir calorifique sur sec 

, loo — i,o8c, 
au pouvoir calorifique sur pu r est 

loo 
et non pas ^ et qu ' i l v a nécessité absolue 

lOO 
-de tenir compte, pour t rouver le pouvoir calorifi-

e r r e u r sensible dans le cas oii on l ' appl ique à u n 
mélange de charbons de t eneurs t rès différentes en 
matières volatiles : en effet la t eneur en mat iè res 
volatiles et le pouvoir calorifique réels suivent la 
loi des mélanges , t and is que les courbes ^ ont une 
forme telle que la quant i té R , elle,, ne su i t pas la 
loi des mélanges . I â formule de GOUTAL présente 
le fnême inconvénient . 

S " — si l 'on dose les mat ières volatiles au t re­
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comme la formule de G o u t a l , pour les houilles et 
les an thrac i tes na tu re l s , et on r i squera i t des er­
reurs grossières en l 'u t i l i san t pour des agglomérés 
des semi-cokes, e t c . . . 

V — L E P O U V O I R C A L O R I F I O U E D E S 

H O U I L L E S O X Y D E E S . 

Il est bien connu que l ' éventement des houil les 
fait baisser leur pouvoir calorifique et leur teneur 
en mat ières volatiles, modifie leur poids et par con­
séquent leur teneur en cendres , et rédui t leur ap t i ­
tude au gonflement (voir en par t icul ier les ta­
b leaux XVI , , X V I l . - X V I I I et X X I I ) . 11 n ' e s t donc 
pas du tou t certain à priori que la formule que 
nous venons de proposer pour le calcul du pou-
\'oir calorifique soit applicable aux charbons oxy ­
dés . Nous n ' avons en t repr i s aucune étude systé­
ma t ique de cette quest ion, mais nous croyons u t i le 
de donner cependant dans le tableau X X I I les ré­
su l ta t s de quelques essais faits sur ' des houil les 
appa r t enan t à l 'é ta t frais à la catégorie c ou d. 

La conclusion est la su ivante : l 'applicat ion de 
notre formule, établie pour des charbons frais, est 
encore possible dans le cas des houilles qui , ayan t 
appa r t enu à la catégorie c ou d, ont subi une certai-

que sur pur , non seulement de la valeur de V , 
mais aussi de l 'aspect du coke dans le cas des 
houilles t i t r an t plus de 2 0 % de matières volatiles 
sur pu r . 

6° — not re formule es t prévue exclusivement , 



— 154 — 

Référ. 
de 

l'échan­
tillon 

Durée de 
l'étuvage 
à 100» 

(en jours) 

Cendres 
sur sec 

V V 

olo 

Caté­

gorie 

Pouvoir c 
sur 

mesuré 
à la 

bombe 

alorlfique 
sec 
'calculé 
par notre 
lormule 

0 2.96 23.IG 23.82 C 8449 8437 
C5 5 2.94 22.7r) 23.40 b 8400 8416 

22 2.84 22.12 22.75 e 8238 » 

0 2.20 28.90 29.55 d 8527 8522 
3 2.18 28.30 29.00 c 8472 8488 

ui 7 2.15 28.00 28.68 b 8448 8450 
22 2.10 27.42 28.15 e 8290 » 

0 2.22 35.ÔO 35.80 d 8438 8410 
5 2.19 34.15 34.90 c 8373 8390 

BB 8 2.12 33.67 34.45 b 8322 8345 
20 2.08 33.00 33.65 e 8168 8192 

ne oxydat ion , pour au t an t que celle-ci ne leur a pas 
fait perdre complètement leur ap t i tude au gonfle­
men t lors du dosage des mat ières volatiles selon 
la méthode que nous ut i l i sons . Si l ' oxydat ion est 
p lus profonde, le pouvoir calorifique se t rouve 
abaissé davantage que ne l ' indique notre formule 
(en a d m e t t a n t que V soit > 34 pu isque la catégo­
rie e n ' es t pas définie pour les valeurs plus faibles 
de cette var iable) ; en par t icul ier , si une houil le 
in i t ia lement gonflante a été rendue sèche par oxy­
dat ion, il faut bien se ga rde r de l ' ass imi ler ici à 
une houille fraîche de catégorie e, même si sa te­
neu r en mat ières volatiles su r p u r est > 34. 

Comme les houil les grasses r iches en mat iè res 

TABLEAU XXII 

POUVOIR CALORILIQUE DE CHARBONS OXYDÉS 
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volatiles, sans être les plus sensibles à l'action de 
l'oxygène, sont néanmoins assez altérables, il 
n'est pas sans intérêt pratique de remarquer que 
notre formule leur est applicable tant qu'elles ne 
sont pas trop profondément altérées. 

Etant donné la rapidité avec laquelle baisse (en 
valeur absolue) le pouvoir calorifique au cours 
d'une oxydation qui n'altère que peu (en valeur 
absolue) la teneur en matières volatiles, il est très 
probable à priori que notre formule ne s'applique 
pas d'une façô i satisfaisante aux houilles oxydées 
titrant de l o à 2 0 % de matières volatiles sur 
pur (pente très faible de la courbe ̂ a), et il est 
certain qu'elle ne s'applique pas aux houilles oxy­
dées qui, à l'état frais, appartenaient à la catégo­
rie e (le sens de la pente de la courbe ̂e suffit à 
le prouver). 

VI — CRITIQUE DE EA FORMULE 
DE GOUTAL 

La f o r m v L l e de GouTAL (48) étant d'un usage 
très courant en France, nous croyons utile de 
l'analyser en détail, car la plupart de ceux qui 
l'emploient sont, faute de temps et parfois aussi 
de moyens matériels, dans l'impossibilité d'appré­
cier son exactitude. 

Certes, elle est très commode, car les seules 
variables qui s'y trouvent implicitement ou expli­
citement sont les teneurs en hurhidité, cendres et 
matières volatiles, que donne toujours l'analyse 
industrielle d'une houille envisagée comme com­
bustible. 
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Mais cette simplici té est une faiblesse, puisque 
nous a\'ons vu que le pouvoir calorifique des houil­
les à plus de 20 % de mat ières volatiles su r pu r 
est fonction d ' u n e qua t r ième variable indépendau-
te des trois précédentes , donc i rréduct ible a.vec 
aucune d 'e l les ; inévit^ablement, il faut s ' a t t endre 
à de g rands écarts possibles ent re le pouvoir calo­
rifique mesuré à la bombe et le pouvoir calorifique 
calculé par la formule de GOUTAL dans le cas de 
ces houilles puisque , comme le mont re le tableau 
X X qui ser re de t rès près la réal i té , à égali té de 
t eneur en mat ières volati les, le pouvoir calorifi­
que d ' ime houille peu cendreuse var ie d ' u n e cen­
ta ine de calories (pour V de l ' o rd re de 30) su ivan t 
qu 'e l le gonfle fort ou peu,^ et même de 180 (pour 
V = 34) su ivan t qu 'e l le est t rès gonflante ou fié-
nue . Nous es t imons que la pr ise en considérat ion 
de l ' ap t i tude au gonflement est indispensable pour 
a r r iver par le calcul à des résu l ta t s v ra iment ap-
ptochés; sous la forme que nous proposons, elle 
n ' i n t rodu i t aucune complication supplémenta i re , 
mais conduit cependant à des résult)ats d ' u n e pré­
cision déjà g rande . A ce point de vue , notre for­
m u l e joui t t rès sensiblement du même avantage 
de simplici té que la formule de GouTAL, tout en 
é t an t beaucoup plus exacte . 

U n au t re reproche doit ê t re fait à la formule de 
GouTAL : il a t r a i t à l ' inf luence des cendres su r 
le pouvoir calorifique. Nous avons vu précédem­
ment (page 141) que si l 'on compare le pouvoir 
calorifique P d ' une série de houilles prises à l ' é ta t 
sec, ayan t sensiblement la même teneur en mat iè­
res volatiles su r pur,, et appartentant à la même ca-
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t égor ie , mais donnant des rés idus de cendres c% 
différents pour chacune d 'e l les , la quant i té 

lOO 
P X es t d ' a u t a n t p lus peti te que c 'est plus 

l o o — c 
P X lOO 

grand , tandis que le rappor t Q = reste , 
. l o o - i,o8c 

lui , sens ib lement constant . A u t r e m e n t dit , le pou­
voir calorifique est , pour l ' ensemble des houilles 
considérées ici, proport ionnel à lOO - i,o8c, et 
non à loo-c . P o u r les g randes valeurs de c, la dif­
férence est loin d 'ê t r£ négligeable : pa r exemple 
pour c = 20, 100 - i,p8c = 78,4 t andis que loo-c 
= 80. 

L a formule de GouTAL respecte-t-elle ce résul­
t a t ? Non : en effet, soit P g le pouvoir calorifique 
a t t r ibué par la formule de GOUTAL à un charbon 
humide contenant , dans cet é ta t , \i% d 'eau , ch% 
de cendres , et V h % ' d e mat ières volatiles (eau 
d ' humid i t é non comprise) . On sai t que la formule 
s 'écri t P g = 82C + aVh , C dés ignant la quan­
t i té iDO-/i-ch-Vh, et a une certaine fonction empi­
r ique de la t eneur V en mat ières volatiles su r pur . 

„ 100 - h - ch 
Ou a V h = . X V . Soit c la te-

100 
neur* en cendres du même combust ible exempt 
d ' h u m i d i t é ; on a ch = c x . Il vient donc 

100 
100 - h - ch. ̂  

P g = 82 ( 100 - ?i - ch V ) + 
100 

100 - /i - ch 100 - ?i - ch 
a V = — [82 ( l uo - V ) -h- a V ' J 

100 100 
100 - h. 100 -c „ 

c 'est à dire P g = • • F ( V ) . 
100 100 
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Autiiement dit, pour chaque valeur de V et 
chaque valeur de h, en particulier h = o, Pg est 
proportionnel à loo-c. Ainsi, même dans le cas où 
on l'applique à un charbon de la catégorie a 
pour leqi:el l'aspect du coke est donc" indiffé­
rent, la formule de Gotjtal ne peut pas être satis­
faisante; elle avantage systématiquement les char­
bons très cendreux on désavantage les propres sui­
vant que, sensiblement exacte pour les charbons 
peu cendreux, elle dcCnne toujours des valeurs trop 
élevées lorsque c devient notable, ou que, exacte 
pour les charbons très cendreux, elle dònne des 
résultats trop faibles pour ceux qui le sont peu. Il 
va de soi que cette remarque s'applique également 
au cas des charbons faisant plus de 20 % de ma­
tières volatiles sur pur, pour lesquels la formule 
de GoiJTAL prête déjà à une autre critique, ainsi 
que nous l'avons vu une page plus haut. 

En fait, le pouvoir calorifique assigné par la 
formule de Goûtai, à un charbon pur ( sans humi­
dité et sans cendres) serait donné, en fonction de 
la teneur en matières volatiles V , seule variable 
qui subsiste, par la courbe G tracée en pointillé 
sur la figure 15. La situation de cette courbe par 
rapport aux courbes a, b, c, d, e, que nous avons 
adoptées pour notre formule, montre que la formule 
de GouTAL, exacte pour les anthracites et les mai­
gres très peu cendreux, avantage toujours les 3/4 
gras et la plupart des gras proprement dits, et ne 
donne aucune sécurité dans les autres cas ; elle dé­
savantage systématiquement les charbons très 
gonflants (catégorie d) riches en matières volatiles 
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et pauvres en cendres , et, en général , avantage les 
^autres, m c m e quand ils sont propres , et à plus for­
te raison pa r conséquent quand ils sont sales. Les 
nombreuses , mesures que nous avons faites nous 
on t mont ré que les écar ts de 150 calories en t re le 
pouvoir calorifique à la bombe et le résul ta t de la 
formule de GOUTAL ne sont pas rares ; pour les flé­
nus ils a t t e ignen t même 250 calories au ki log. 

Enf in , une troisième cr i t ique peut être faite à 
la formule de GOUTAL : on ne précise jamais — à 
notre connaissance son au teur lu i -même l 'a tou­
jours omis (48)— de quelle façon et à quelle tempé­
r a tu r e doit ê t re dé terminée la teneur en mat iè res 
volati les. Si cela a peu d ' impor tance quand il s ' ag i t 
de charbons al lant des demi-gras a u x gras à 3 4 % 
environ de mat ières volatiles su r pur , puisque dans 
cette zone la courbe G est re la t ivement aplat ie 
(fig. 15), il n ' en est pas de même pour les an th ra ­
cites, ni su r tou t pour les houilles t rès r iches en 
mat iè res volat i les , puisque les deux branches ter ­
minales de la courbe G sont t rès inclinées. Cepen­
dan t , GOUTAL ayan t ai l leurs (58) défendu a rdem­
ment l 'adoption de la chauffe à 1050° à l 'exclusion 
de toute t empéra tu re plus basse, et n ' é t an t j amais 
revenu su r les conditions d 'applicat ion de sa for­
mule , on peu t penser que c 'est de la teneur en ma­
t ières volatiles à 1.050° qu ' i l s ' ag i t dans sa for­
mule : c 'est ce que nous avons impl ic i tement sup­
posé en comparan t la formule de GoUTAL soit a u x 
résu l ta t s expé r imen taux , soit à nos courbes . R e ­
marquons pour t e rmine r que le fait d 'u t i l i ser dans 
la formule de GouTAL la t eneur en mat ières vola-
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tiles à 950° par exemple ( tempéra ture préconisée 
pa r l ' A F N O R dans sa norme actuelle) ne l ' amé­
liorerait pas, bien au contra i re : elle désavantage­
ra i t alors les an thrac i tes et les maigres peu cen­
d r e u x , et, en gros , avantagera i t davantage encore 
que nous l 'avons déjà s ignalé la p lupar t des houi l ­
les r iches en mat ières volatiles, au point de deve­
ni r gross ièrement fausse pour la p lupar t des fié-
nues . 

L a conclusion de ce commenta i re sera donc la 
suivante : ne faisant in terveni r que trois var iables 
(humidi té , cendres , mat iè res volatiles), la formule 
de GOUTAL ne peut convenir à toutes les var ié tés 
de houil les, et à cause de sa s t ruc ture même , elle 
ne peut convenir à la fois aux charbons propres 
et aux charbons t rès cendreux . Dans la p ra t ique 
courante , le pouvoir calorifique qu 'e l le donne est 
généra lement (mais cependant pas toujours) en ta ­
ché d ' u n e e r reur par excès, qui a t te in t couram­
ment 150 calories, et peut t rès bien s 'élever à 250. 
GOUTAL a indiqué (48) « que l'erreur d ' appréc ia­
tion dépasse r a r e m e n t i % de la valeur réelle, e t . 
est except ionnel lement supér ieure à 2 % pour 
quelques houilles l igni teuses dont le ca lor imètre 
seul permet l ' é tude ». E n fait l ' e r r eu r dépasse sou­
vent 1%, e t il n'est, pas exceptionnel qu 'e l le soit 
supér ieure à 2 % ; nous sommes donc fondé à croi­
re que GOUTAL, dont les t r a v a u x de chimie ana ly­
t ique font cependant autor i té , n ' a pas expér imen té 
sa formule sur une variété de charbons suffisam­
men t étendue en ce qui concerne la t eneur en cen­
dres et le pouvoir agg lu t inan t . 
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VII — LE POUVOIR CALORIFIQUE 
INFERIEUR DES HOUILLES 

En accord avec de nombreux auteurs, nous dé­
finirons le pouvoir calorifique inférieur P.CI. 
comme la quantité de chaleur (évaluée en grandes 
calories) dégagée par la combustion complète d'un 
kilogramme de combustible se faisant â la pres­
sion atmosphérique, les éléments de la combustion 
étant pris à o° et les produits de la combustion ra­
menés â o ° , l'eau provenant soit de l'humidité du 
combustible soit de la combustion étant supposée 
rester cependant à l'état de vapeur ( 6 i ) . 

La détermination expérimentale directe du P. 
CI. est impossible; sa connaissance est cependant 
utile dans de nombreux cas. On y parvient en me­
surant le pouvoir calorifique supérieur à la bombe 
P.C.Sv., dont on retranche un terme calculé d'a­
près les résultats de l'analyse élémentaire suivant 
un raisonnement que nous jugeons inutile de re­
prendre ici. Un calcul rigoureux nécessiterait la 
connaissance exacte des teneurs en hydrogène, 
oxygène, azote, phosphore, etc.; les difficultés 
et la longueur des opérations analytiques seraient 
hors de proportion avec l'intérêt que présenterait 
pratiquement une très grande exactitude dans la 
connaissance du P.CI. : la houille est en effet une 
matière trop hétérogène et trop difficile à échan­
tillonner pour qu'un tel travail se justifie. Aussi 
se contente-t-on de la formule approchée (6 i ) : 

P.CI. = P.CSv. -f 1 , 3 5 (H-.2)-6 /1 -54 ,5 H 
8 

qui donne, avec une bonne approximation dans le 
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cas des houi l les , le pouvoir calorifique infér ieur 
en fonction du pouvoir calorifique à la bombe 
P . C . S v . du ki log de charbon humide , du t a u x 
d ' h u m i d i t é h, des t eneurs H et O en hydrogène et 
oxygène non combinés à l ' é t a t . d ' e a u d ' h u m i d i t é , 
ces trois quant i t és é tan t rapportées à un poids lOO 
de charbon h u m i d e . 

P r a t i q u e m e n t la quant i té 1,35 ( H — - ^ ) q u i re-
8 

présente a lgébr iquement l 'excès du pouvoir calo­
rif ique supér ieur à pression constante su r le pou­
voir calorifique à volume cons tant , vaut de 4 â 7 
un i t é s , H ne dépassant j amais 5,5 et O é tan t com­
pr i s en général en t re i et 9; on peut convenir de 
la supposer toujours égale à 5. P a r cont re , les te r ­
mes 6h e t 54,5 H peuvent p r end re des valeurs con­
s idérables , h es t toujours donné pa r l ' ana lyse in­
dus t r ie l le ; rna lheureusement sa va leur est souvent 
inexacte , le dosage de l ' humid i t é d ' u n tas de char ­
bon n ' é t a n t pas chose facile, et la pr ise et la ré ­
duction de l 'échant i l lon é tan t souvent faites d ' u n e 
façon incorrecte à ce point de vue (précaution in­
suffisante contre l 'évaporation,, etc. .) La dé termi­
nat ion de H nécessite en toute r i gueu r une ana lyse 
à la gril le o rgan ique . H e u r e u s e m e n t , ainsi qu 'on 
l 'a vu (page 76),, la t eneu r en hydrogène sur pu r 
est toujours t rès voisine de la valeur donnée pa r le 
t ab leau X H I (page 83), dont l ' emploi dispense 
de toute opérat ion ana ly t ique sor tan t de l ' ana ly se 
indus t r ie l le . 

Nofis basan t sur ces r emarques , nous avons 
calculé, en pa r t an t du tableau X I I I , une valeur 
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/ Q approchée de l'expression 1 , 3 5 ( H ] — 5 4 , 5 H 
8 

en fonction de V pour chacune des cinq catégo­
ries a, h, c, d, e. Les valeurs ainsi trouvées repré­
sentent donc la différence P.C.Sv. •—• P.CI. pour 
les houilles ne contenant ni eau d'humidité, 
ni cendres ; l'erreur â craindre ne dépasse prati­
quement pas quelques calories, et doit même rare­
ment atteindre 10. 

Puisque pour un charbon pur la différence 
P.C.Sv.—P.CI. et le pouvoir calorifique à la bom­
be P.C,.Sv. ne sont fonction que de V et de la ca­
tégorie, nous avons pu dresser le tableau XXIII 
analogue au tableau XX, mais donnant cette fois 
le P.CI. des charbons purs. Chaque valeur de la 
fonction li (V) qui s'y trouve portée est égale à 
la valeur correspondante de la fonction (V) lue 
sur le tableau XX, diminuée de. la quantité 
1 , 3 5 ( H — ^ ) — 5 4 , 5 H calculée pour chaque cas 8 
comme indiqué ci-dessus. 

VIII — EXEMPLES. 
P.CI. à l'état sec - Soit une houille appartenant 

à la catégorie c, et dont les teneurs à l'état sec 
en matières volatiles et en cendres sont V = 2 2 
et c = 1 2 %. On calcule d'abord V : 

1 0 0 1 0 0 V' = V X = 2 2 X - — - = 2 5 . On 
1 0 0 - c 8 8 

cherche dans le tableau XXIII la valeur de la fonc. 
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TABLEAU XXII/ 

VALEURS DE LA FONCTION II (V) À UTILISER POUR LE CALCUL DU POUVOIR 
CALORIFIQUE INFÉRIEUR DES HOUILLES AU MOYEN DE LA FORMULE DE LEFEBVRE 
ET GEORGIADIS : P. C. L. X II (V) DONNANT LE P. C. I. 
EN KILOCALORIES PAR KG DE HOUILLE SANS EAU D'HUMIDITÉ ET CONTENANT 
EN CET ÉTAT C °/o DE CENDRES. 

Teneur 
en mat. vol. 
à lOSOo sur 
charbon 
pur V 

°Io 

Catégorie d'après l'aspect du coke obtenu dans le dosage 
des matières volatiles à 1050° 

Teneur 
en mat. vol. 
à lOSOo sur 
charbon 
pur V 

°Io a b c 
• 

e 

5 

6 
7 

8 

9 

8 3 4 2 . 

8 3 7 8 

8 4 1 5 

8 ' . 4 7 

8 Ì 6 7 

1 0 

1 1 

1 2 

1 3 

1 4 

8 4 8 0 

8 4 8 5 

8 4 9 1 

8 4 9 4 

8 4 9 4 

1 5 

1 6 

1 7 

1 8 

1 9 

8 4 9 4 

8 4 9 2 

8 4 9 1 

8 4 9 1 

8 4 9 1 

2 0 

2 1 

2 2 

2 3 

8 4 9 0 8 4 9 0 

8 4 7 9 

8 4 6 9 

8 4 5 9 

8 4 4 9 

8 4 9 0 

8 4 « 4 

8 4 7 9 

8 4 7 3 

8 4 6 5 8 4 8 7 

2 5 

2 6 

2 7 

2 8 

2 9 

8 4 3 9 

8 4 2 7 

8 4 1 5 

8 4 0 3 

8 3 8 9 

8 4 5 8 

8 4 5 0 

8 4 4 2 

8 4 3 3 

8 4 2 5 

8 4 8 6 

8 4 8 4 

8 4 8 1 

8 4 7 5 

8 4 6 5 

3 0 

3 1 

3 2 

3 3 

3 4 

8 3 7 5 

8 3 5 9 

8 3 3 6 

8 3 1 1 

8 2 8 4 

8 4 1 0 

8 3 9 1 

8 3 7 1 

8 3 4 8 

8 3 2 2 

8 4 4 9 

8 4 3 1 

8 4 1 0 

8 3 8 8 

8 3 6 5 8 1 1 9 

3 5 

3 5 

3 7 

3 8 

3 9 

8 2 5 7 

8 2 3 0 

8 2 0 1 

8 1 7 2 

8 1 4 2 

8 2 9 5 

8 2 5 7 

8 2 4 0 

8 2 1 2 

8 3 3 8 8 1 0 1 

8 0 8 3 

8 0 6 6 

8 0 4 9 

8 0 3 2 
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100 
2° — les 10 ^ g d ' eau d ' humid i t é contenus dans 
I k g de charbon bru t consommeront 6 h g randes 
calories pour se volati l iser. 

Donc, avec nos nota t ions , 
100 — h 

P . C I . humide = P . C. 1. sec — 6 h = 
100 

1 0 0 — h 100—r,o8 c 
r - - . l e V ) — 6 h] grandes 
L 100 • 100 

calories par k i logramme de houille b ru te . 
Appl iquons cette formule à l 'échant i l lon cité 

•quelques l ignes plus hau t : supposons que la houil­
le en question cont ienne 5,5 % d ' humid i t é (et 
toujours 12 % de cendres et 22 % de mat ières vo­
la t i l e s , ces deux dernières t eneurs étant rappor­
tées à l ' é ta t sec). On a : 

t ion le (25) : on t rouve 8.458. L e P . C I . de la 
houille en quest ion â l ' é ta t sec est donc : 

^ 100 — (1,08 X 12) 
P . C I . = — ^ X 8.458 = 7.362. 100 

P.CI. à l'ê,tat humide - - S i l 'on considère 
une houille contenant h% d ' humid i t é [h é tan t 
rappor té â l ' é ta t b ru t , c 'est-à-dire que la houille 
cont ient h g d ' eau pour (100 — h) de mat ière sè­
c h e ] , et c% de cendres , c é tan t rappor té à l ' é ta t 
sec, il faut t en i r compte de deux choses : 

I ° — I kg de charbon à l ' é ta t b r u t ne contient que 

kg de mat iè re sèche. 
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P.CI. hum. =— — X 7 . 3 6 2 - ¡6 X 5 , 5 ) = 

J 0 0 

6 - 9 5 7 — 3 3 = 6 . 9 2 4 . 

Inévitablement l'erreur relative à craindre est 
un peu plus élevée sur le pouvoir calorifique in­
férieur que sur le pouvoir calorifique supérieur, 
mais l'approximation reste quand même très bon­
ne, et les cas on l'erreur dépasse 0 , 5 % sont cer­
tainement très rares. On peut affirmer que l'er­
reur due à la substitution de notre formule à la 
mesure directe du pouvoir calorifique à la bombe 
et de la teneur en hydrogène à la grille est né­
gligeable eu égard à l'incertitude qui règne tou­
jours sur l'identité des teneurs en eau et en cen­
dres dans le lot échantillonné et dans le prélève­
ment effectué. 

B — CAS DES COKES ET SEMI-COKES. 
I — Le pouvoir calorifique supérieur. 

Les résultats auxquels nous sommes parvenus 
dans la recherche d'une formule donnant le pou­
voir calorifique des houilles sans mesures calori­
métriques nous ont incités à faire une étude analo­
gue sur les cokes. Nous avons donc analysé, du 
point de vue de leur teneur en humidité, cendres, 
et matières volatiles à 1 . 0 5 0 ° , ainsi que de leur 
pouvoir calorifique à la bombe, plusieurs centaines 
d'échantillons provenant des cokeries du Nord et 
du Pas-de-Calais; les uns étaient des cokes métal­
lurgiques normaux, d'autres des menus de broya­
ge ou de calibrage; il y avait même des déchets de 
fabrication, en particulier des cokes insuffisam-
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ment cui ts , et des produi ts t rès cendreux . Les a-
nalyses furent conduites exactement comme s'il 
s ' é ta i t agi de houil le , à cela près que, pour le do­
sage des mat iè res volati les, nous opérions sur 5 
à 6 g au lieu de 3. Nous désignerons par c% ci 
V % les t eneurs en cendres et en mat ières volati­
les d ' u n coke desséché pa r -séjour de 2 heures à 
l 'é tuve à 105°,, et pa r P son pouvoir calorifique 
à la bombe. Nous représenterons par V sa teneur 
en mat ières volatiles calculée su r « pu r » : 

V = V x ' ° ° 
100 — C 

L 'expér i ence nous a mont ré que le quot ient 

T A B L E A U XXIV 
Valeurs de la fonction f ( V) 

Mat. vol. Mat. vol. 
à 1050° sur pur i (V) à 1050° sur pur £ (V) 

V o/o 
i (V) 

V 0/0 

£ (V) 

0 . 5 0 h 1 . 5 0 7 . 9 4 0 6 . 7 5 8 . 1 0 5 

2 . 0 0 7.94't 7 . OU 8 . 1 1 4 

2 . 5 0 7 . 9 5 0 7 . 2 5 

7 . 5 0 

8 . 1 2 2 

8 . 1 3 0 

3 . 0 0 7 . 9 6 2 7 . 7 5 8 . 1 3 7 

3 . 2 5 7 . 9 7 0 
8 . 1 4 4 3 . 5 0 7 . 9 7 9 8 . 0 0 8 . 1 4 4 

3 . 7 5 7 . 9 8 9 8 . 2 5 8 . 1 5 0 

4 . 0 0 8 . 0 0 0 8 . 5 0 S . 1 5 5 
4 . 0 0 

8 . 7 5 8 . 1 6 0 

4 . 2 5 8 . 0 1 0 9 . 0 0 8 . 1 6 5 

4 . 5 0 8 . 0 2 0 
8 . 1 7 4 

8 . 1 8 0 

8 . 1 8 6 

8 . 1 9 0 

4 . 7 5 

5 . 0 0 

8 . 0 3 0 

8 0 4 0 

9 . 5 0 

1 0 . 0 0 

8 . 1 7 4 

8 . 1 8 0 

8 . 1 8 6 

8 . 1 9 0 3 . 2 5 8 . 0 4 9 1 0 . 5 0 ' 

1 1 . 0 0 

8 . 1 7 4 

8 . 1 8 0 

8 . 1 8 6 

8 . 1 9 0 

5 . 5 0 

5 . 7 5 

8 . 0 5 9 

8 . 0 6 8 

1 1 . 5 0 
1 2 . 0 0 

8 . 1 9 4 

8 . 1 9 7 

6 . 0 8 8 . 0 7 8 

6 . 2 5 8 . 0 8 7 

5 . 5 0 8 . 0 9 6 
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P 
ne dépend sensiblement que de V. Il est 

loo - c 
donc possible de définir une fonction ici uniforme 
f(V'), telle que P ne dlifèrei que très peu de R,R lOO - c étant donné par l'équation R = f (V). loo 

Les résultats de nos mesures calorimétri­
ques ont permis de dresser le tableau XXIV et de 
tracer la courbe de la figure 16 (en abcisses lire 
M.V. sur pur = V au lieu de M.V. sur pur —V) 
donnant les valeurs les plus satisfaisantes de la 
fonction f, purement empirique. 

Remarquons qu'ici le pouvoir calorifique est, 
pour chaque valeur de V, proportionnel à 100—c, 
tandis que dans le cas des houilles le coefficient de 
proportionnalité était 100 — 1,08c. Cela tient à ce 
qu'au cours de l'incinération les matières minéra­
les du coke se transforment en cendres sans déga­
ger ni absorber une grande quantité de chaleur, 
ni changer sensiblement de poids (l'eau d'hydrata­
tion ou de combinaison était déjà partie, FeS" 
avait été ramené à l'état de FeS, etc.). 

Ainsi, dès que l'on connaît la teneur en cen­
dres et en matières volatiles â 1.050° d'un coke 
desséché, on est en état de calculer la quantité 

100 — c 
R = X f(V') qui, pratiquement, ne diffère 

loc 
que de quelques calories du pouvoir calorifique à 
la bombe. D'après les essais qui nous ont servi à 
dresser le tableau XXIV, et ceux que nous avonŝ  
faits depuis, la différence entre R et le pouvoir ca­
lorifique mesuré à la bombe (moyenne de deux es-
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sais) est t an tô t posit ive, t an tô t néga t ive ; sauf cas 
except ionnels , où elle dépasse t rès légèrement en 
valeur relat ive 2 pour mil le , elle es t infér ieure à 
cette l imi te , c 'est-à-dire , en va leur absolue, à en­
viron 1 5 calories. 

Na tu re l l emen t , si le coke est humide , il con­
vient , comme dans le cas des houi l les , de mu l t i -

I O O - / L 

plier R pa r pour avoir le pouvoir calorif ique 
1 0 0 

supér ieur P . C . S v . à volume constant , h dés ignant 
le t a u x d ' humid i t é rappor té à l ' é ta t brut, , c é t an t 
toujours relatif au coke à l ' é ta t sec, et V la t eneu r 
en mat ières volatiles â 1 . 0 5 0 ° (eau d ' humid i t é non 
comprise) , rappor tée â l ' é ta t pu r . 

On a en définitive : 

1 0 0 — h 1 0 0 — c 
P . C . S v . = X — X f(V') 

1 0 0 1 0 0 

Exemple : Soi t u n coke contenant 7 , 8 5 % 
d 'eau d ' humid i t é , et don t les t eneurs en cendres 
et mat iè res volatiles à 1 . 0 5 0 ° rapportées au p rodu i t 
sec sont respect ivement 1 1 , 6 e t 4 , 1 5 % . 

O n a V = 4 > I 5 X — . = ^ ^ = 4 . 6 9 -

1 0 0 - Ï I , 6 8 8 , 4 

L e tableau X X I V nous donne pa r interpolat ion 
f ( V ) = 8 0 2 8 . Donc le pouvoir calorifique à la 
bombe du coke h u m i d e est : 

1 0 0 — 7 , 8 1 ; 1 0 0 — 1 1 , 6 

P C S v = - - 8 0 2 8 = 6 5 4 0 . 

1 0 0 1 0 0 

Autre exemple : Soit un coke contenant 8 , 2 5 
d 'eau d ' humid i t é , 6 , 3 5 de cendres , et 3 , 1 0 de ma-
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tières volatiles à 1.050°, toutes ces quant i tés é tant 
rappor tées au coke à l ' é ta t b ru t (humide) . 

100 310 
V = 3,10 X ^ = = 3,63. 100 — 8,25 — 6,35 85,4 

Donc f(V') = 7.984. 
L e pouvoir calorifique à la bombe du coke hu-

100 — 8,25 — 6,35 
nude est donc : x 7.984 = 100 

0,854 X 7.984 = 6.818 k c a l / k g . 

Ibis - Autre formule, plus rapide mais moins exac­
te, pour le calcul du pouvoir calorifique à la bom­
be. 

E n général le procès-verbal de l ' ana lyse indus­
tr iel le donne les t eneurs c et V en cendres et ma­
t ières volatiles sur sec. D a n s quelle mesure est-il 
nécessaire de calculer V , t eneur en mat iè res vola­
t i les su r p u r ? La réponse à cette question est 
s imp le . 

Comme V ne diffère que peu de V , on a : 
f(V') — f(V) = (V ' — V) X f (v), V é tant com-

cV 
pr is en t re V et V . Or , V — V = et f ' (v) 

lOO — c 
n 'excède jamais 44, r e s t an t même presque tou­

j o u r s t rès infér ieur à cette va leur , ainsi qu ' i l res­
sort du tableau X X I V . Dès lors il est facile de 

•con.stater que la différence f(V') — f(V) est de 
l 'o rdre de 0,4 c pour V = 2; 1,6 c pour V = 4; 
2,2 c pour V = 6; 1,6 c pour V = 8; 1,1 c pour 
V = 10; a u t r e m e n t Hit, dans le cas des produi ts peu 

'Cendreux, on peut confondre V et V sans com-
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met t re une bien g rande e r reur , même quand on a 
affaire à des cokes mal cui ts par lesquels V s 'élè­
ve j u s q u ' à 8 % . I l n ' e n é ta i t pas du tout de m ê m e 
dans le cas des bouil les , le p rodui t ( V — V ) f ' (v) — 

cV 
X f (v) é tan t alors susceptible de p r e n d r e 

l o o - c 
des valeurs t rès élevées . 

On peut général iser cette simplification de la 
façon suivante : pu isque Iç pouvoir calorifique des 
cokes et semi-cokes es t une fonction peu sensible 
de V , on peut remplacer : 

l œ l o o . 
V = V X ^ p a r V " - V X à c o n -

l o o — c l œ — c 
dition qvie soit voisin de c. Ktabl issons donc i:n 
tableau à doubla ent rée (tab. X X V ) qui donne , 
en fonction de V , les va leurs de la fonction 

lOO - C 
pour différentes va leurs de c \ par exemple pour 
ĉ = o - 2,5 - 5 - 7,5 etc. L e P . C . S v . d ' u n coke con-
plè tement desséché contenant à l ' é ta t sec c% de 
cendres et V % de mat iè res volatiles ne différera 
guère de la valeur de l ' express ion : 

lOO - c lOO 
x f ( V x , ) 

lOO lOO - c 
dans laquelle, pour le calcul de la valeur de 
f, on aura choisi la valeur de la p lus proche de 
c. Bien entendu,, si l 'on peut subs t i tuer d à c 
pour calculer la va leur de la variable dont dépend 
la fonction f, il est absolument indispensable de 
garder la valeur exacte de c dans le facteur l o o - c. 
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Valeurs de f (V X-
TABLEAU X X V 

100 <nr» •) ̂ " fonction de V et pour différentes lUU •— ci 
valeurs de ci (V= teneur en matières volatiles à 1050° sur sec), 

V % Cl=rl «1=2,8 ii=5 »1=12,5 1)1=15 Cl =17,5 {1 = 20 

0.5 à 1 7.940 7.940 7.940 7.940 7.940 7.940 7.940 7.940 7.940 
1.50 7.940 7.940 7.940 7.941 7,941 7.942 7.942 7.942 7.943 
2.00 7.944 7.945 7.945 7.946 7.94 6 7.947 7.948 7.949 7.950 
2.50 7.950 7.951 7.953 7.955 7.957 7.959 7.961 7.963 7.966 
3.00 7.962 7.964 7.967 7.970 7.973 7.975 7.980 7.984 7.989 
3.25 7.970 7.973 7.976 7.979 7.983 7.987 7.991 7.996 8.002 
3.50 7.979 7.982 7.986 7. 990 7.994 7.999 8.003 8.008 8.015 
3.75 7.989 7.993 7.997 8.002 8.008 8.012 8.016 8.021 8.028 
4.00 8.000 8.004 8.008 8.013 8.018 8.023 8.028 8.034 8.040 
4.25 8.010 8.013 8.018 8.024 8.028 8.035 8.040 8.046 8.051 
4.50 8.020 8.025 8.029 8 035 8,040 8.045 8.051 8.056 8.063 
4.75 8.030 8.034 8.039 8.045 8.050 8.055 8.062 8.068 8.075 
5.00 8.040 8.044 8.049 8.055 8.061 8.066 8.072 .8.080 8.087 
5.25 8,049 8.053 8.058 8 065 8.071 8.076 8.082 8.090 8.098 
5.50 8.059 8,063 8.068 8.07 6 8.082 8.086 8.093 8.101 8.110 
5.75 8.068 8.072 8.078 8.085 8.092 8.097 8.105 8.112 8.120 
6.00 8.078 8.084 8.089 8.095 8.102 8.109 8.116 8.122 8.130 
6.25 8.087 8.092 8.098 8.104 8.112 8.118 8.126 8.132 8.139 
6.50 8.096 8.101 8.107 • 8.114 8.121 8.128 8.135 8.141 8.147 
6.75 8.105 8.110 8.116 8.123 8.130 8.137 8.144 8.149 8.154 
7.00 8.114 8.119 8.126 8.132 8.138 8.144 8.149 8.155 8.160 
7.25 8.122 8.128 8.134 8.140 8.145 8.151 8.155 8.160 8.166 
7.50 8.130 8.136 8.141 8.147 8.152 8.157 8.161 - 8.166 8.172 
7.75 8.137 8.143 8.147 8.153 8.157 8.162 8.166 8.171 8.176 
8.00 8.144 8.149 8.153 8.158 8.163 8.167 8.172 8.177 8.180 
8.25 8.150 8.1-54 8.158 8.163 8.167 8.171 8.176 8.180 8.183 
8.50 8.155 8.159 8.163 8.168 8.172 8.179 8.180 8.183 8.186 
8.75 8.160 8.163 8.168 8.173 8.177 8.180 8.183 8.186 8.189 
9.00 8.165 8.169 8.174 8.177 8.180 8.184 8.186 8.189 8.192 
9.50 8.174 8.177 8 180 8.183 8.187 8.189 8.191 8.194 8.196 
10.00 8.180 8 183 8.186 8.188 8.191 8.193 8.195 8.197 8.199 
10.50 8.185 8.189 8.191 8.192 8.195 8.197 8.198 
11.00 8.190 8.193 8.195 8.197 8.198 
11.50 8.194 8.195 8,197 
12.00 8.197 8.197 



— 174 — 

100 ' 100 
Kn passant par le calcul de V et en utilisant 

le tableau XXIV, nous aurions trouvé 6.540. 
II — Le pouvoir calorifique inférieur. 

La formule : 
P.C.I. = P.C.Sv. + 1,35 (H —.^ )~6h — 54.5H 

8 
qui a été donnée page 161 pour le calcul du 
pouvoir calorifique inférieur d'une houille en 
fonction de son pouvoir calorifique à la bombe et 
de ses teneurs en humidité et en oxygène et hy­
drogène non présents à l'état d'eau d'humidité 
est applicable avec une exactitude largement suf­
fisante aux cokes, quelle que soit d'ailleurs la 
température à laquelle ils ont été cuits. 

La faible différence qui existe entre deux nombres 
voisins situés sur une même horizontale du ta­
bleau X X V montre bien que la simplification que 
nous proposons n'introduit pas une erreur supplé­
mentaire appréciable. Toutefois, le seul avantage 
de la substitution du tableau X X V au tableau 
XXIV est de dispenser du calcul de V. 

Exemple : Reprenons le cas du coke examiné 
précédemment (page 170) : humidité sur brut 7.85 
%, cendres et matières volatiles sur sec,, 11,6 et 
4, 15 %• 

Nous dê •ons chercher dans le tableau X X V la-
valeur de la fonction f pour V = 4,15 et c' =12,5. 
Nous trouvons 8030. Donc, le P.C.Sv. du coke à 
l'état brut (humide) est ; 
100 — 7,85 100 — 11,6 

X X 8030 = 6.541. 
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les semi-cokes, et tombe à une valeur ici né­
gligeable dans tous les cokes de haute tem­
pérature. 
— qu'entre les teneurs en matières volatiles et 
en hydrogène, qu'elles soient calculées par 
rapport au coke ou semi-coke cendreux ou sur 
pur, il existe une relation très étroite : c'est 
ce que montre bien le tableau XXVI, qui ré­
sume nos essais : les cokes classés par te­
neur croissante en matières volatiles le sont 
du même coup par teneur croissante en hydro. 
gène, à de très petits écarts près. 
Ainsi, pratiquement, dès que l'on a déterminé 

expérimentalement V, teneur en matières volati­
les à 1050° du coke ou semi-coke de houille consi­
déré, on peut calculer V , teneur en matières vola­
tiles sur «puri), ct fixer en se servant du tableau 
XXVII, déduit du tableau XXVI, la teneur H' en 
hydrogène sur pur avec une approximation suf­
fisante pour le calcul du pouvoir calorifique infé­
rieur : l'erreur dépasse rarement une unité du pre­
mier chiffre après la virgule. Partant de là, on 
peut calculer une valeur suffisamment approchée 
de l'expression 1,35 (H' — ) — 54,5 H'̂ qu'on 

o 
prend ici égale à — 53,ï5 lî' : elle est donnée dans 

Des essais effectués sur divers cokes et semi-
cokes de houille selon les méthodes exposées pré­
cédemment à l'occasion de Pétude des houilles 
nous ont montré : 
1° —• que O ne dépasse jamais l'unité, même dans 



TABLEAU XXV[ 

U C I K I H 

I I A L C I K I 

I T T I I L L L I 

1 ° 

Cindres 
sar S I C 

c O / O 

Mil Vol. 
i 1050° 
sir sec 
Y O / O 

Mit. Vol. 
lor pgr 
V "lo 

Bjdngènt 
lor sec 
H O / O 

fljdrogèni 
sur (or 
E' O / O 

1 11.30 0.62 0.70 0.23 0.26 
2 10.25 0.98 1.09 0.29 0.32 
3 11.68 1.55 1.15 0.34 0.38 
4 10.54 1.90 2.12 0.41 0.46 
5 12.41 2.19 2.50 0.57 0.65 
6 9.64 2.72 3.02 0.64 o.,vi 7 13.27 3.30 3.81 0.71 U.82 
8 12.95 3.66 4.20 0.84 0.97 
9 14.08 4.16 4.84 0.86 1.02 
10 11 .12 4.47 5.03 0.98 1.10 
11 16.35 4.64 5.55 1.12 1.34 
12 12.00 5.18 5.89 1.19 1.35 
13 13.64 5.62 6.51 1.34 1.55 
14 9.75 6,32 7.00 1.39 1.54 
15 12.68 6.42 7.35 1.44 1,65 
16 15.25 6.46 7.62 1 .51 1 .78 
17 11.06 7.11 8.00 1.78 2.00 
18 10.42 7.46 8.33 1.73 1.93 
19 12.27 7.62 8.69 1.81 2.06 
2u 15.25 8.03 9.48 1.89 2.23 
21 13.22 8.70 10.02 2.04 2.35 
22 15.75 8.98 10.64 2.06 2.44 
23 16.82 9.37 11.25 2.12 2.55 

la 3ème colonne du tableau XXVII. Finalement, 
on voit que, de même que le pouvoir calorifique su­
périeur à la born be d'un coke complètement dessé­
ché est donné par la formule R = L O O - C 

L O O 

f(V') (voir 
page I68), la valeur de la fonction f étant à pren­
dre dans le tableau-XXIV, le pouvoir calorifique 
inférieur du même coke est obtenu en retranchant 
de R le nombre de calories lu dans la 3ème co­
lonne du tableau XXVII sur la ligne convenable. 
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TABLEAU XXVll 
Cokes et semi-cokes 

Nitlèris Tolitilis 
i <0S0<> ssr par 

V o/o 
Hydrogène sor por 

r 'lo 
Vilenr ipprichN 
de la qgaailté 

Sl.lS H' 
(arrondie i l'ulte 
la plns proclii) 

Vallar de la finctiii 
f; (V) i iilliser 

poir II calcai 
di P. C. I. 

0 . 5 0 0 2 2 1 2 7 9 2 8 
1 . 0 0 0 . 2 8 1 5 7 9 2 5 
1 . 5 0 0 . 3 5 1 9 7 9 2 1 

2 . 0 0 0 . 4 5 2 4 7 9 2 0 

2 . 5 0 0 . 5 5 2 9 7 9 2 1 

3 . 0 0 0 . 6 5 3 5 7 9 2 7 

3 . 2 5 0 . 7 0 3 7 7 9 3 3 

3 . 5 0 0 . 7 6 4 0 7 9 3 9 

3 . 7 5 0 . 8 2 4 4 7 9 ! . 5 

4 . 0 0 0 . 8 8 4 7 7 9 5 3 

4 . 2 5 0 . 9 4 5 0 7 9 6 0 

4 . 5 0 1 . 0 0 5 3 7 9 6 7 

4 . 7 5 1 . 0 6 5 6 7 9 7 4 

5 . 0 0 1 . 1 2 6 0 7 9 8 0 

• 5 . 2 5 1 . 1 8 6 3 7 9 8 6 

5 5 0 1 . 2 5 6 8 7 9 9 1 

5 . 7 5 1 . 8 1 7 0 • 7 9 9 8 

6 0 0 1 . 3 8 7 3 8 0 0 5 

6 . 2 5 1 . 4 4 7 7 8 0 1 0 

6 . 5 0 1 . 5 0 8 0 8 0 1 6 

6 . 7 5 1 . 5 6 8 3 8 0 2 2 

7 . 0 0 1 . 6 Ì H 6 8 0 2 8 

7 . 2 5 1 . 6 9 9 0 8 0 3 2 

7 . .50 1 . 7 5 9 3 8 0 3 7 

7 . 7 5 1 8 1 9 6 8 0 4 1 

8 . 0 0 1 .88 1 0 0 8 0 4 4 

8 . 2 5 1 . 9 4 1 0 3 8 0 4 7 

8 . 5 0 2 . 0 0 1 0 6 8 0 4 9 

8 . 7 5 2 . 0 6 1 1 0 8 0 5 0 

9 . 0 0 2 . 1 2 1 1 3 8 0 5 2 

9 . 5 0 9 . 5 0 
2 . 2 2 1 1 8 8 0 5 5 

1 0 . 0 0 2 . 3 2 1 2 3 8 0 5 7 

1 0 . 5 0 2 . 4 1 1 2 8 8 0 5 8 

1 1 . 0 0 2 . 4 9 1 3 3 8 0 5 8 

1 1 . 5 0 2 . 5 6 1 3 6 8 0 5 8 

1 2 . 0 0 2 . 6 2 1 3 9 8 0 5 8 



P o u r p lus de simplici té , iious avons fait f igurer 
dans la 4ème colonne d u tableaii, X X V I I la va leur 

fi ( V ) = f ( V ) + 1,35 ( H ' ) - 54,5 H ' 

de sorte que le pouvoir calorifique infér ieur du co­
k e on semi-coke complètement desséché est im­
média tement donné pa r la formule P . C I . sec = 

fi ( V ) , en grandes calories pa r k i logram-
lOO 

m e , c é tan t en % la t e n e u r en; cendres , V la te­
n e u r en mat ières volatiles su r pur â 1.050°, et la 
va leur de fi ( V ) é tan t dédui te pa r interpolat ion 
des valeurs lues dans la 4ème colonne du tableau 
X X V I I . 

Na tu re l l emen t , le pouvoir calorifique d ' u n co­
ke ou semi-coke contenant h% d',eau d ' humid i t é , 
c % de cendres su r sec, et V ' % de mat iè res vola­
t i les à 1050° s u r p u r es t : : 

100 — h 100 — c 
P . C I . b ru t = . f i ( V ) — 6 h. 100 100 

Rien ne serai t p lus facile que de faire u n ta­
bleau à double en t rée analogue au t a b . X X V don-

] _ roc 
n a n t les va leurs de la fonction fi (V x , J, 

100 — c 
qu 'on peu t sans g r ande e r r eu r , comme on l ' a vu,, 
subs t i tuer à la fonction f i ( V ) dans la formule ci-
dessus ; il pe rme t t r a i t de calculer le pouvoir calo­
r if ique infér ieur sans passer pa r le calcul de V , 
ma i s nous n ' avons toutefois pas j ugé u t i le de le 
faire f igurer ici. 
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9U5 
rieur sur sec, en grandes calories par kilog, est : 

100 — 8,K P.C.I sec = — X fi (2,41). 
100 

Le tableau XXVII donne, par interpolation, 
fi(2,4i) = 7.921, d'oii P.C.J. sec = o,915 X 7.921 = 
7.248. 

Le pouvoir calorifique inférieur sur brut est : 
100 — 4 

P.C.I. hum. = - X P.C.I. sec—6x4-= 
100 

(0,96 X ̂ .248) — 24 = 6.934. 

CONCLUSIONS. 

Une statistique établie d'après l'analyse d'un 
nombre considérable d'échantillons de coke et de 
houilles des types les plus divers contenant c% de 
cendres sur sec et V % de matières volatiles à 
1050° sur pur nous a amenés â proposer 2 formu­
les pour calculer une valeur approchée R du pou­
voir calorifique supérieur à volume constant. Pour 
les houilles prises â l'état sec, on a : 

100 — 1,08 c . 
R = -—- X "i (V); 

100 

Exemple : Soit un coke contenant 4 % d'humi-
••dité sur brut, 8,5% de cendres sur sec, et 2,2%-
de matières volatiles à 1.050° sur sec. 

100 
On trouve immédiatement V = x V = 

100 - c 
X 2,2 = 2,41. Le pouvoir calorifique infé-
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pour les cokes à l'état sec, on a : 
ION — C R = X f (V), 

LOO 
les valeurs de (V') et f (V) se lisant sur un ta­
bleau ou un graphique. Si l'on a affaire à un com­
bustible humide, il faut multiplier les valeurs de 

LOO — h . , 
R ainsi trouvées par , h étant le pourcen-

LOO 
tage d'humidité rapporté au combustible brut. 
L'intérêt de ces formules est qu'il n'y entre que 

des variables définies au cours de l'analyse indus­
trielle courante, et que leur précision est grande : 
la différence entre le résultat du calcul et celui de 
la mesure dépasse rarement 3 pour 1000, et est 
généralement inférieure à cette quantité. La pré­
cision est donc certainement' supérieure à celle 
de l'échantillonnage lui-même qui laisse presque 
toujours beaucoup à désirer, particulièrement en 
ce qui concerne la teneur en cendres et en humi­
dité, surtout si le combustible est très cendreux, 
non calibré ou en gros morceaux, et stocké en tas 
importants. 

Présentant les mêmes avantages qu'elle quant 
à sa simplicité, notre formule relative aux houilles 
a l'avantiage sur celle de GOUTAL de donner des ré­
sultats beaucoup plus exacts. 

Nous pensons donc que, sauf dans des cas très 
spéciaux où le soin apporté au prélèvement de l'é­
chantillon et la grande précision exigée, ou le ca­
ractère exceptionnel du combustible à l'essai (ag­
glomérés crus ou distillés, certaines'houilles oxy-
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dees, etc.) rendent l'emploi de la bombe préférable, 
voire obligatoire, c'est une perte de temps, parfois 
même un non-sens, que de faire la mesure directe 
du P.C.Sv. qui, pour être précise, nécessite abso­
lument un matériel adéquat, un expérimentateur 
babitué à s'en servir, et beaucoup de temps. 

Enfin,, nous avons donné des formules qui per­
mettent de calculer facilement et avec une bonne 
approximation le pouvoir calorifique inférieur des 
houilles et des cokes ou semi-cokes â partir des 
données habituelles de l'analyse industrielle grâ­
ce à l'utilisation de tableaux d'une lecture facile. 
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R É S U M É E T C O N C L U S I O N S 

U n e é tude d ' ensemble des propriétés essentiel­
les de la houil le, telles qu 'e l les rassor tent des nom­
b r e u x t r a v a u x publiés dans ce domaine, nous a 
fait penser qu ' i l exis te des rappor t s étroits entre 
bon nombre d ' en t r e elles et la t eneur en oxygè­
ne lié o rgan iquement . Nous avons voulu vérifier 
et préciser ces vues . Le dosage de l ' oxygène 
pa r différence, le seul en usage jusqu ' i c i , ne 
p résen tan t aucune garan t ie , nous avons d 'abord 
cherché à met t re au point iine méthode commode et 
sûre de dosage direct de l ' oxygène dans la houil­
le. Nous avons réal isé, en p a r t a n t des t r a v a u x de 
TER M E U LE N e t HESLINGA, un montage qui per­
met , grâce à une pyrogéna t ion suivie d ' u n e hydro ­
génat ion ca ta ly t ique énerg ique de toutes les ma­
tières volatiles dégagées , de recueil l i r la total i té de 
l ' oxygène organique sous forme d 'eau . Nous avons 
décri t et cr i t iqué not re méthode en délîail, et don­
né le résu l ta t du dosage de l ' oxygène dans une 
centa ine d 'échant i l lons de houille grasse ou flam­
bante du bassin N o r d Pas-de-Cala is . 

Pour chaque t eneur en mat iè res volati les, la te­
neur en oxygène var ie d ' u n échanti l lon à l ' au t r e 
en t r e des l imites qui , pour une houille g i a s se , 
sont d ' a u t a n t plus élevées que la t eneur en matiè­
res ' volatiles est p lus forte. 

Nous avons étudié le gonflement des houil les 
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grasses au dilatomètre de la Station d'Essais du 
Comité Central des Houillères de France ( type 
A L ' D I B E R T et DELMAS), et montré qu'il est une 
fonction parfaitement bien définie de la teneur en 
matières volatiles et de la teneur en oxygène : à 
égalité de teneur en matières volatiles, une houil­
le est d'autant moins gonflante qu'elle contient 
plus d'oxygène; la limite supérieure de la teneur 
en oxygène au delà de laquelle une houille cesse 
d'être agglomérante est d'autant plus élevée que 
la teneur en matières volatiles est elle-même plus 
élevée ; à égalité de teneur en oxygène, une houille 
grasse et d'autant plus gonflante qu'elle est plus 
riche en matières volatiles. 

Nous avons été amené, pour la suite de notre 
étude, à diviser les houilles en cinq catégories a, 
h, c, d, e, suivant leur teneur en matières volati­
les et l'aspect du coke obtenu au cours du dosage 
de ces dernières. Ce classement se fait donc en mê­
me temps que ce dosage qu'il suffit de compléter 
par un simple examen à l'œil nu du résidu de co­
ke. 

Dans une autre série d'essais nous avons dosé 
l'hydrogène des échantillons de houille déjà étudiés 
à d'autres points de vue ; à cet effet nous avons 
utilisé la méthode classique de la grille organique. 
Nous avons montré que la teneur en hydrogène 
est une fonction bien définie des teneurs en ma­
tières volatiles et en oxygène; pour une même te­
neur en oxygène, la teneur en hydrogène varie 
dans le même sens que la teneur en matières vo­
latiles; pour une même richesse en matières vola­
tiles, la teneur en hydrogène varie en sens inver-
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se de la teneur en oxygène, et va donc en diminu­
ant quand l'aptitude au gonflement s'atténue. Pro­
fitant de ce que, pour une teneur donnée en ma­
tières volatiles, les teneurs en hydrogène s'éche­
lonnent dans un intervalle assez étroit, et sont 
systématiquement d'autant plus élevées que le co­
ke obtenu au cours du dosage des matières volati­
les est plus gonflé, nous avons pu dresser un ta­
bleau qui donne, avec une approximation suffi­
sante pour la plupart des cas, en particulier pour 
le calcul du pouvoir calorifique inférieur â par­
tir du pouvoir calorifique à la bombe, la teneur 
en hydrogène d'une houille définie par les résul­
tats de son analyse industrielle ( teneurs en eau 
d'humidité, eu cendres, en matières volatiles, et 
aspect du coke). 

Une autre série de recherches a consisté à étu­
dier l'influence de la teneur en oxygène des houil­
les sur leur rendement en produits de distillation à 
b̂ sse température au moyen de la cornue Fischer. 
Nous avons constaté que le rendement en goudron 
primaire anhydre est fonction de la seule teneur en 
matières volatiles, mais que la proportion de phé­
nols dans ce goudron est, elle, uniquement fonc­
tion de la teneur de la houille en oxygène; de mê­
me, le rendement de la distillation en eau de dé­
composition n'est fonction que de la teneur de la 
houille en oxygène. Ainsi, la connaissance des te­
neurs en oxygène et en matières volatiles, voire 
même simplement dans beaucoup de cas la con­
naissance de la teneur en matières volatiles et de 
l'aspect du coke, permet de fixer à priori les ren-
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dements en eau, en goudron p r ima i re a n h y d r e to­
ta l , et en phénols . 

T a n d i s que ce qui précède se rappor te a u x 
houil les de fraîche ex t rac t ion , nous allons r a p ­
peler m a i n t e n a n t les p r inc ipaux résul ta t s de not re 
é tude de l 'oxydat ion des houil les et des houilles 
oxydées . 

L ' o x y d a t i o n des houilles à l ' é tuve , re la t ive­
m e n t rap ide au début , devient ensui te t rès lente , 
e t se prolonge pendan t u n t emps considérable. A u 
moins dans le cas oil la t empéra tu re d ' é tuvage est 
assez élevée pour que l 'oxydat ion soit déjà t rès 
marquée après quelques jours (ce qui correspond 
à une t empéra tu re supér ieure à environ I 2 0 ° ) , le 
r a len t i s sement es t si b rusque que l 'on peut par ler 
de d e u x stades d 'oxyda t ion successifs; le premier 
est ma rqué pa r u n e abondante fixation d 'oxygène 
e t un faible dépor t de vapeur d ' eau , de gaz carbo­
nique et d ' oxyde de carbone, en t r a înan t au total 
u n e augmenta t ion de poids ; le second, au cours 
duquel la f ixation d 'oxygène est e x t r ê m e m e n t len­
t e , est caractér isé pa r une d iminut ion progress ive 
de poids. Le passage du premier s tade au second 
coïncide a\-ec la dispar i t ion de l ' ap t i tude au gon­
f lement . 

Nous avons mon t ré q u ' a u cours de l 'oxyda­
tion les t eneurs en hydrogène et en miatières vola­
t i les , l ' ap t i t ude au gonflement , et le pouvoir calo­
r i f ique, baissent progress ivement , tandis que la 
t eneu r en oxygène croît sans cesse. F a i t r emar ­
quable , si l 'on compare des houil les de m ê m e te ­
n e u r en mat iè res volati les, qui sont en cours d ' oxy-
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dation depuis le même temps dans les mêmes con­
di t ions, e t en sont encore à leur premier stade 
d'oxj^dation, on constate que la masse d 'oxygène 
qu 'el les ont fixée est sensiblement proportionnelle 
à leur teneur en oxygène à l ' é ta t f ra is ; à égalité 
de t eneur en mat ières volatiles, ce sont donc les 
houilles les p lus r iches en oxygène , c 'est-à-dire 
les moins gonflantes , s ' il s ' ag i t de houilles gras­
ses, qui sont les p lus oxydables ; en outre , si, 
dans l ' ensemble , on constate que les houilles 
r iches en mat ières volatiles sont plus oxydables 
que les ma igres , il faut bien se garder de généra­
liser cette règle et de lui donner un caractère ab­
solu, l ' influence de la t eneur en oxygène , variable 
en t r e de larges limites,, ayan t une influence consi­
dérable su r l 'oxydabi l i té . 

Nous avons mont ré également que les rappor t s 
qui exis tent dans le cas des houilles fraîches en t re 
les t eneurs en mat ières volatiles, oxygène et hy­
drogène, l ' ap t i tude au gonflement , le pouvoir ca­
lorifique, le r endement en eau et goudron p r ima i re 
dans la dist i l lat ion à la cornue F i sche r , la propor­
tion des phénols dans ce dernier , se re t rouvent nu­
mér iquement presque ou tout à fait inchangés 
quand on examine des houil les grasses oxydées ar­
t ificiellement, à condition que cette oxydat ion 
n ' a i t pas été poussée au delà du moment où l ' ap t i ­
tude au gonflement est devenue nul le . 

Les résu l ta t s de l ' ensemble de nos recherches 
su r l ' oxygène dans les houilles nous amènen t â 
penser que la p resque totali té de cet é lément , voi­
re même sa total i té , fiait par t ie de l 'édifice molé­
culai re qui constitiie la substance fondamentale de 
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la houille, et n ' a p p a r t i e n t pas à un composé défi­
ni re la t ivement s imple et léger, qui imprégnera i t 
la masse de la houille dans u n e proport ion variable 
d ' u n échanti l lon à un -autre. Les idées générale­
men t en cours s u r l a s t ruc tu re des houilles font pen ­
ser que l ' oxygène servira i t sur tou t de lieu en t re 
des édifices déjà pa r eux-mêmes assez lourds , de 
sorte q u ' à égali té de teneur en mat ières volati les, 
une augmenta t ion de la t eneur en oxygène i ra i t de 
pair avec une augmenta t ion de la grosseur des ma­
cromolécules qui const i tuent la substance pr inci­
pale de la houille : 'ainsi s ' expl iquera i t la faiblesse 
de l ' ap t i tude à la fusion puis à l ' agg lu t ina t ion des 
houilles r iches en oxygène . 

Si l ' é tude comparée des houilles fraîches e t 
des houilles oxydées conduit pa r cer ta ins côtés à 
penser que les houilles na tu re l l ement r iches en o-
xygène , compte tenu de leur t eneur en mat ières 
volatiles, pour ra ien t ê t re des houilles qui ont sti-
bi pos té r ieurement à leur formation une oxyda t ion 
analogue à celle que produi t un é tuvage, on peut 
opposer à cette manière de voir certaines objec­
t ions , de sorte que nous n ' avons pas pu nous pro­
noncer défini t ivemeut sur ce point . 

L e dernier chapi t re de notre thèse est consa­
cré à une étude dont notre Maî t re et Uous avons 
déjà publié l ' essent ie l ; nous avons proposé une for­
mule d ' un usage commode pour calculer à quel­
ques mill ièmes près le pouvoir calorifique supé­
r i eur à la bombe des houilles d ' après les seuls ré­
sul ta ts de l ' ana lyse indust r ie l le couran te ; nous 
rappelons que celle-ci donne les t eneurs en h u m i ­
d i té , cendres et mat ières volati les, et l 'occasion de 
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noter sans opération supplémentaire avec une ap­
proximation ici largement suffisante l'aptitude à 
l'agglutination et au gonflement. Nous avons éga­
lement donné une formule qui, en partant des mê­
mes éléments, permet de calculer le pouvoir calo­
rifique inférieur très facilement et avec une exac­
titude largiement suffisante dans la pratique. 

Enfin nous avons proposé une formule des plus 
simples pour calculer le pouvoir calorifique à la 
bombe des cokes et semi-cokes de houille en fonc­
tion de leurs teneurs en humidité, cendres et ma­
tières volatiles; le résultat ne diffère que rarement 
de la mesure directe de plus de 2 pour i.ooo. Une 
autre formule donne avec la même facilité le pou­
voir calorifique inférieur avec une approximation 
presque aussi bonne. 
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