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Zahlung einer angemessenen Vergiitung verpflichtet. Anspriiche
aus dieser Bestimmung miissen vor dem ordentlichen Gericht geltend
gemacht werden.

Nach dem § 8 laufen Lizenzvertrige mit der urspriinglichen ge-
setzlichen Dauer des Schutzrechtes ab, erfahren also keine auto-
matische Verlingerung mit dem Patent oder Gebrauchsmuster.
Der Lizenznehmer kann jedoch eine Verlingerung des Lizenzver-
trages verlangen. Zu beachten ist, dafl der diesbezugliche Anspruch
nur bis zum Ablauf von 3 Monaten nach der Verdffentlichung der
Verlingerung geltend gemacht werden kann. .

Ist zwischen den Parteien eine Einigung beziiglich Leistung und
Gegenleistung — hieraus ergibt sich, dafl der Lizenzvertrag nicht
ohne weiteres zu den alten Bedingungen verlingert zu werden
braucht — nicht zu erzielen, so ist auch fiir diese Festsetzung der
Rechtsweg vorgeschrieben.

In § 9 wird der Reichsminister der Justiz erméchtigt, Bestim-
mungen zur Ausfithrung dieses Gesetzes zu erlassen. Insbesondere
ist er erméachtigt, eineamtliche Erinnerung.an die
Falligkeit von Gebithren oder deren Stundung
wegfallen zulassen.

Andererseits bestimmt der Artikel IT des neuen Gesetzes, daf3
jeder, der durch Versdumnis von Zahlungs-, Antrags- oder dergleichen
Fristen infolge des Kriegszustandes, durch Naturereignisse oder
andere unabwendbare Zufille geschidigt worden ist, die Wieder-
einsetzung in den vorigen Stand beantragen kann. [A. 67.]

Uber eine schnell ausfithrbare Methode zur Be-
stimmung der aromatischen Kohlenwasserstoffe
in Leuchtpetrolenm und Benzin.

Von W. Hrss, Berlin.

Die Frage des Gehaltes der Mineraldle an aromatischen” Kohlen-
wasserstoffen ist bekanntlich von besonderem Interesse, und es ist
daher schon eine ganze Reihe von Methoden zur Bestimmung dieses
Gehaltes vorgeschlagen worden. Zunichst suchte man nach Losungs-
mitteln, welche die aromatischen Kohlenwasserstoffe l6sen, die nicht-
aromatischen (Paraffin- und Naphthenkohlenwasserstoffe) aber
ungel6st lassen sollten.

Valental) schlug als Losungsmittel Dimethylsulfat vor,
dessen Anwendung aber, worauf Tausz (s. unten, a. a. O.) hin-
weist, unter anderem seine enorme Giftigkeit gehindert hat.

Ferner worde im Anschlufl an das bekannte Edelean usche
Verfahren der Trennung von aromatischen und fetten Kohlenwasser-
stoffen durch fliissige schweflige Sdure dieses Verfahren zu einer
analytischen Bestimmungsmethode ausgebildet?), aber diese Methode
hat anscheinend auch wenig Eingang gefunden, wohl wegen gewisser
Unbequemlichkeiten beim Manipulieren mit dem flilssigen Schwefel-
dioxyd im Laboratorium.

Das gleiche gilt fiir die Methode von J. T a u s z%), welcher das
Schwefeldioxyd durch Essigsdureanhydrid ersetzt, wobei aber
bei einer Temperatur vou —15° gearbeitet werden mufi, Tausz
hat auch weder mit schwefliger Saure, noch mit Essigsaureanhydrid
brauchbare Resultate bei der Bestimmung der aromatischen Bestand-
teile im Benzin erhalten, nur fiir Leuchtsl waren die Resultate be-
friedigend.

Auf einem anderen Wege hat man dann das Ziel zu erreichen
gesucht dadurch, dafl man die aromatischen Kohlenwasserstoife,
welche sich durch erheblich stirkere Reaktionsfihigkeit im Vergleich
zu den Paraffinen und Naphthenen auszeichnen, durch Behandlung
mit anhydridhaltiger Schwefelsiure in Sulfosiuren oder durch Be-
handlung mit Salpetersiure in Nitroverbindungen berfithrte.
Hierher gehoren die Methoden von Kraemer und Bottcher
(Uberfithrung in Sulfosiuren), Zaloziecki und Hausmann
(Uberfithrung in Nitroderivate), weiter ausgestaltet von Mar -
cusson. Auch die Formolitreaktion von Nastjukoff kann
hier angeschlossen werden. Uber alle diese Methoden findet man
Niheresin Engler-Ho6fer, Das Erdsl, Bd. 4, S. 21 ff.

Zum Schlufl mag noch hingewiesen sein auf die mehrfachen
Vorschlidge, den Gehalt der Benzine an aromatischen Kohlenwasser-
stoffen anniherungsweise auf colorimetrischem Wege zu ermitteln,
ausgehend davon, dafl gewisse Farbstoffe, desgleichen Pikrinsdure,
in Benzol 16slich, in Benzin unléslich sind. Hierher gehéren die Ver-
offentlichungen von Formanek-Knop und Korber?),
sowie von Tausz und Schn'abels).

Uberblickt man die bisherigen Methoden, so findet man, daf} sie
teils recht umstindlich auszufiihren sind, teils nicht fiir jede Olsorte

1) Chem.-Ztg. 24, 266 [1900]. )

2) Engler und Ubbelohde, Angew. Chemu 26, I, 178
[1913]; Z. . Petrol. 8, 919; Edeleanu, Z f Petrol. 9, 862;
Engler-Ho6fer, Das Erdsl, Bd. 4, S. 23.

3) Z. f. Petrol. 14, 961.

4) Chem.-Ztg. 41, 713, 730, 789 [1917]

5) Chem.-Ztg. 43, 726 [1919].

zuverldssige Resultate ergeben, auch finden sich wohl beide Nach-
teile vereinigt.

Im nachfolgenden soll nun eine Methode beschrieben werden,
nach welcher man auf einfache und schnelle Weise die Bestimmung
der aromatischen Bestandteile mit einem hervorragenden MaBe
von Genauigkeit ausfithren kann.

Sie beruht auf der Uberfithrung der aromatischen Kohlenwasser-
stoffe in Mononitroverbindungen und deren Tren-
nung von den unverinderten, nichtnitrierten Kohlenwasserstoffen
mittels konzentrierter Schwefelsiure, in welcher die Nitrover-
bindnngen l6slich, die nicht nitrierten Paraffin-
und Naphthenkohlenwasserstoffe dagegen un-
16slich sind. Dieses letztere Unterscheidungsmerkmal ist an-
scheinend in der Mineralélindustrie noch kaum bekannt, wihrend
man in der Steinkohlenteerindustrie daven fiir shnliche Zwecke
schon lange Gebrauch macht.

Der Apparat, in welchem die Bestimmung von Anfang bis zu
Ende ausgefiihrt wird, ist nebenstehend abgebildet.

Es ist ein Kolben von einem Gesamtinhalt von 500 ccm, dessen
Hals, wie ersichtlich, erweitert und so kalibriert ist, daf3 daran
Volumina bis zu 60 ccm abgelesen werden kénnen. Ein
kleiner Tropftrichter von 50 ccm Inhalt ist mittels eines
aufgeschliffenen hohlen Stopfens, der gleichzeitig durch
ein kleines offenes Rohrchen a mit der AuBenluft in
Verbindung steht, auf den Kolben aufgesetzt. AuBer-
dem ist noch ein normaler eingesehliffener Stopfen fiir
den Kolben vorhanden. Von Marcusson und
Winterfeld ist (Chem.-Ztg. 33, 987 [1909]) zur
Bestimmung von Mineraldl in Terpentindl ein ganz &hn-
lich gestalteter Apparat vorgeschlagen worden®).

Man verfihrt nun folgendermaflen: Abgemessene
60 ccm des zu untersuchenden Mineraléldestillats werden
in den Kolben gegossen, dann etwa 200 ecm konz.
Schwefelsiure (66° Bé. = 94—959, H,S0,) hinzugefiigt
(man braucht keine reine Séure zu nehmen, die gewshn-
liche technische geniigt), so daBl der Kolben ungefihr
zur Halfte gefullt ist, der nun.5—10 Minuten in eine
Schale mit Eiswasser gestellt wird unter zeitweiligem
Umschiitteln. Unterdessen hat man 50 g ,,Nitriersiure*
oder ,Mischsiure®, dargestellt durch Vermischen von
1 Teil Salpetersiure 43° Bé. (etwa 709, HNO,) und
2 Teilen Schwefelsdure 66°, in den Tropftrichter gegeben,
die man nun unter kriftigem Umschiitteln so zu dem
Kolbeninhalt hinzutreten 148t, dal das Zulaufen 15 bis
20 Minugen dauert. Beim Umschiitteln muf der Xolben
bestindig im Eiswasser bleiben. Die Menge der Misch-
siure ist so gewihlt, daf} sie zur Nitrierung aller aromatischen Kohlen-
wasserstoffe selbst dann ausreicht, wenn deren Menge 30—339,
betragt. Ein hoherer Gehalt kommt nur ausnahmsweise vor, z. B.
bei den Borneo-Olen. Hat man Grund, einen besonders hohen Gehalt
zu vermuten, so nimmt man entsprechend mehr Mischséure, ein
UberschuBl davon schadet nichts, wenn die angegebenen Versuchs-
bedingungen, insbesondere die stete Kiithlung in Eiswasser, inne-
gehalten werden.

Das Zutropfenlassen der Mischsaure 1aft sich bequem so bewerk-
stelligen, dafl man den Stopfen des Tropftrichters aufsetzt und den
Hahn ganz 6ffnet. Da von auflen keine Luft in den Tropftrichter
eintreten .kann, lauft die Sdure nur langsam ab. Der Sicherheit
halber schlieBt man trotzdem den Hahn dann und wann firr 1 bis
2 Minuten, indem man den Kolben weiterschiittelt. Schon nach
kurzem Schiitteln bildet der Kolbeninhalt eine emulsionierte Masse,
so daf} leicht innige Verteilung der Nitriersiure stattfindet.

Nach beendetem Einlauf der Nitriersdure nimmt man den Tropf-
trichter ab, fiillt den Kolben bis annéhernd zur obersten Marke mit
konz. Schwefelsiure (94—95%,) an (auch hier geniigt gewthnliche
technische Siure), setzt den normalen Glasstopfen auf, schiittelt
1/, Minute lang kriftig durch, ohne zu kiihlen, und 148t nun ruhig
stehen. Alsbald.scheidet sich das unangegriffene 01 oben ab, wihrend
die Nitroprodukte in der Schwefelsiure geldst bleiben. Je nach der
Reinheit und sonstigen Beschaffenheit des angewandten Ols dauert
es kiirzer oder linger, bis die Trennung vollstindig geworden ist.
Zweckmifig laft maneinige Stunden, am besten itber Nacht,
stehen und kontrolliert von Zeit zu Zeit, ob sich der Stand der Scheide-
linie zwischen Ol und Schwefelsiure noch #ndert. Das abgelesene
Volumen des unveridnderten Kohlenwasserstoffs gibt die Volummenge
desselben in den angewandten 60 ccm an, und die Differenz die Menge
der vorhanden gewesenen, in Nitroverbindungen iibergefiithrten
Kohlenwasserstoffe. Dabei zihlt man dem abgelesenen
Volumen des unverinderten Kohlenwasser-
stoffs lcecm hinzu, dies entspricht der geringen
inder Schwefelssure gelosten Menge desselben.

Die Resultate sind recht genau, und beliebig wiederholte Kontroll-
analysen stimmen scharf iiberein. Der Umstand, daB die ganze

%) Der Apparat wird von der Firma Dr. H. Géckel, Berlin NW. 6,
geliefert.
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Bestimmung und Ablesung in demselben GefiB vorgenommen wird,
hat zur Folge, daB Fehlerquellen nach Moglichkeit vermieden werden.

Es ist zu betonen, daf man sich méglichst genau an die ange-
gebenen Mengenverhiltnisse und Siurekonzentrationen zu halten
hat. Das Volumen des Apparates ist so gewahlt, daB die Gesamt-
menge der zuletzt darin befindlichen Schwefelsiure geniigt, um die
Abschwichung der Konzentration durch den Wassergehalt der
Nitriersanre und das beim Nitrieren gebildete Wasser bedeutungslos
zu machen. Bei Anwendung von weniger Schwefelsiure wiirde sich
der Wassergehalt in der Art storend bemerkbar machen, dall die
Trennung von Nitroprodukten und Nichtnitrierbarem weniger glatt
vor sich ginge, indem ein Teil der Nitroprodukte sich der Schwefel-
siure entzoge und dem Nichtnitrierbaren beimischte.

Die Schwetelsiure soll also moglichst 94—959%, ig sein und die
Salpeterssure 709, ig. Bei Anwendung stirker konzentrierter Sguren
bilden sich leichter Binitrokorper, welche in Schwefelsiure weniger
gut l6slich sind als die Mononitroverbindungen, und daher im un-
angegriffenen Ol gelost bleiben oder sich in festem Zustande aus-
scheiden und Anlaf zu Emulsionen beim Absetzen geben konnen.
AuBerdem wiirde dadurch die Salpetersiure, deren Menge fiir die
Bildung von im wesentlichen Mononitroprodukten berechnet ist,
zu schnell verbraucht, so daB ein Teil der Kohlenwasserstoffe zu
weitgehend, ein Teil aber gar nicht nitriert wiirde.

Davon, daf bei richtig ausgefithrter Bestimmung die nichtnitrier-
ten Kohlenwasserstoffe nur ganz geringe Mengen von Nitroprodukten
enthalten, kann man sich dadurch iiberzeugen, dafl man dieselben
mit einer neuen Menge konz. Schwefelstiure durchschiittelt. Man
mufl dann langere Zeit, etwa 2 Stunden, absitzen
lagsen. Hebt man nun die Schwefelsiure ab und giefit sie auf Eis,
so entsteht nur eine Tritbung, aus der sich héchstens Spuren von
Ol absetzen. Auf das eben erwihnte lingere Absitzenlassen ist be-
gonders zu achten, denn Petroleum bleibt oft in kleinen Mengen sehr
lange in Schwefelsiure emulsioniert, auch wenn sich bald eine
Scheidelinie bildet, und die Schwefelsdureschicht fast klar aussieht.

Die nichtnitrierten fetten Ole geben die
Nastjukoffsche Formolitreaktion nicht mehr
und ihre Jodzahlist=0.

Um sich von der Schwerléslichkeit der fetten Kohlenwasserstoffe
in konz. Schwefelsiure und ihrer Indifferenz gegen Salpetersiure
auch bei wiederholter Behandlung zu iberzeugen, kann man
folgenden Versuch machen: Man mifit 60 ecm Nichtnitrierbares,
wie es bei diesen Bestimmungen erhalten wurde, ab und unter-
zieht es einer neuen Operation, genau wie vorher, indem man es also
in Eiswasser mit Nitriersiure behandelt, mit Schwefelsdure auffiillt
und abliest: von den angewandten 60 ccm wird man etwa 59 cem
zuriickerhalten, entsprechend der geringen Lésiichkeit (s. oben).

Was die beim Nitrieren herrschende Temperatur anlangt, so
betrigt dieselbe bei Innehaltung der angegebenen Arbeitsweise nicht
fiber 10—12°, Dabei finden Bildung von Binitroprodukten und
andere Nebenreaktionen nur in geringem Malle statt, wenn Leuchtol-
fraktionen nitriert werden. Noch geringer ist diese Gefahr bei Benzin-
fraktionen, und sogar das Nitrieren bei hoherer Temperatur als
10—12° wire hier weniger bedenklich, aber es ist der Sicherheit
halber doch zu empfehlen, sich auch fur Benzin an die gegebene
Vorschrift zu halten.

Bei Benzin tritt der Vorteil, dafi die ganze Bestimmung bis zu
Ende in demselben GefiB ausgefithrt wird, insofern noch besonders
zutage, als die gefiirchteten Verdunstungsverluste beim Umgiefien,
mit denen man sonst immer zu rechnen hat, wegfallen, so dal die
Methode bei Benzin ebenso genaue Resultate ergibt wie bei Leuchtdl.

Beziiglich des Apparates sei noch darauf aufmerksam gemacht,
dal das Ablaufrohr des Tropftrichters die aus der Skizze ersichtliche
Lange haben muB, damit die Nitriersdure direkt in die Flissigkeit
cintropft. Bei zu kurzem Ablaufrohr gelangen die Tropfen zuerst
in den Hals und reagieren mit heraufgespritzten Flussigkeitsteilen
an diesen von der Hand umfaBten und daher erwirmten Stellen,
wodurch Nebenreaktionen stattfinden konnen.

Die Ergebnisse, welche beziiglich des Gehalts der verschiedenen
Petroleumsorten an aromatischen Kohlenwasserstoffen nach der
Methode erhalten worden sind, sollen hier nicht im einzelnen wieder-
gegeben werden.

Sie wiirden auch aus dem Grunde nicht als beweiskriftig gelten
konnen, weil keine andere genaue Methode zur Bestitigung der
Resultate zur Verfigung steht.

Um Beleganalysen zu erhalten, muBte man sich daher kimstliche
Mischungen aus ,,Nichtnitrierbarem* mit ,, Nitrierbarem** herstellen.
Als Nichtnitrierbares wurde in allen ¥illen das aus Petroleum nach
der Methode gewonnene. Produkt verwandt, als Nitrierbares die
aromatischen Kohlenwasserstoffe Benzol, Toluol und Xylol. Bei
Anwendung von Cumol, wenn es nicht ganz rein ist, erhilt man
mitunter Emulsionen, es eignet sich also weniger gut. Dagegen sind
bei Nitrierung der Leuchtélfraktionen von natiirlichen Erdslen
niemals stérende Emulsionen beobachtet worden, auch nicht bei recht
unreinen Destillaten, obwoh! in denselben doch auch Cumole ent-
halten sind. Die Ursache desabweichenden Verhaltens des Steinkohlen-
teercumols ist wohl gewissen Teerverunreinigungen zuzuschreibeh.

Nachstehende zwei Beispiele mogen als Beleganalysen dienen:

1. 54 cem ,,Nichtnitrierbares aus vorangegangenen Versuchen,
6 ccm Xylol (gleiche Teile Meta- und Paraxylol) geben, mit 45 g
Nitriersaure in der beschriebenen Weise nitriert und weiter behandelt,
53 ccm Nichtnitrierbares zuriick. Tierzu 1 ccm hinzugezihlt,
entsprechend der geringen Loslichkeit des Produktes in Schwefel-
saure (s. oben) ergibt:

Angewandt: 54 ccm = 909, Nichtnitrierbares, 109 Nitrierbares.

Gefunden: 54 ccm = 909 Nichtnitrierbares, 109 Nitrierbares.

2. 48 ccm Nichtnitrierbares, gleiches wie bei Beispiel 1, und
12 cém Xylol geben, wie oben behandelt:

46,5 ccm Nichtnitrierbares; hierzu 1 cem hinzuaddiert, gibt
47,5 ccm Nichtnitrierbares.

Angewandt: 48 cem = 809, Nichtnitrierbares, 209, Nitrierbares.

Gefunden: 47,5 cem = 799, Nichtnitrierbares, 219, Nitrierbares.

Die Einfachheit der Ausfithrung, welche selbst wenig geilbten
Hinden die Erlangung zuverldssiger Resultate gestattet, sowie die
allgemeine Anwendbarkeit auf Benzin- und Leuchtélfraktionen
jeder Provenienz, endlich der geringe Zeitaufwand von 30 bis 40
Minuten fir jede Bestimmung (abgesehen von dem mehrstiindigen
Stehenlassen zur Ablesung), diirften die Erwartung gestatten, daB
durch die Methode einem in der Mineralélindustrie schon lange
gefithlten Bediirfnis abgeholfen sein wird. [A. 53.]

Verwendung des Acetylens als Heizquelle im

chemischen Laboratorium.
Von Ing. NAUMANK.

Fir die Arbeiten im chemischen Lahoratorium ist der Bunsen-
brenner unentbehrlich. In normalen Zeiten gab es fast iiberall
Steinkohlengas, so dafl die bequeme Hitzequelle des Bunsenbrenners
in unseren Laboratorien etwas Selbstverstindliches war. Erst die
neuere Zeit mit der Materialnot auf allen Gebieten, dem Gasmangel
und den Gassperrstunden lie$ den Bunsenbrenner erst wertvoll er-
scheinen, als man ihn nicht mehr so wie frither ohne jede Einschrin-
kung gebrauchen konnte. Eine andere gleich bequeme und wirksame
Heizquelle gab es nicht. .

Das Acetylen, das eine etwa 4 mal so groBe Heizkraft als das
Steinkohlengas hat, war fiir die Arbeiten im chemischen Laboratorium
nicht anwendbar, da die erzeugte Flamme stark ruflte, und es eine
Einrichtung fiir bequeme einfache Erzeugung des Acetylens nicht
gab. Neuerdings ist aber diesen Mingeln abgeholfen. In dem

S t6sselschen Gaserzeuger®, der in zahnirztlichen Laboratorien

wohl bekannt ist, haben wir einen bewihrten, in der Praxis erprobten
Apparat, der Acetylengas in jedem Raum gefahrlos herzustellen
gestattet. Der Apparat besteht aus drei Teilen, dem Wasserkessel,
dem Carbidbehilter nebst Traggestell und der Gasauffangglocke mit
Hahn. Der Carbidbehilter ist so eingerichtet, daBl man nicht mehr auf
die frither iiblichen Carbidpatronen angewiesen ist, sondern gewohn-
liches Stiickcarbid benutzen kann; er fafBt nur bis zu 2 kg Carbid,
so daBl die Benutzung des Apparates keinerlei polizeilicher Ge-
nehmigung bedarf. Nach Fillung des Clarbidbehilters wird die Gas-
anffangglocke iber ihm befestigt und beide zusammen in den halb
mit Wasser gefilllten Wasserkessel nach vorherigem Offnen des
Hahnes eingestellt. Die Luft entweicht aus der Gasglocke infolge
des eindringenden Wassers und der einsetzenden Gasentwicklung.
Macht sich der Geruch des Acetylens bemerkbar, so wird der Hahn
geschlossen. Die weitere Gasentwicklung kann nur solange fort-
schreiten, als Gas entnommmen wird. Bei geschlossenern Hahn
driickt das Gas im Innern der Glocke das Wasser heraus, das Carbid
wird trocken gelegt, und die Gasentwicklung hért von selbst auf.
In diesemn Zustand kann der Apparat ohne Gasverlust tage- oder
wochenlang stehen bleiben, er licfert sofort wieder Gas, sobald man
den Hahn 6ffnet. Der Apparat wirkt vollig selbsttatig und bedarf
keiner besonderen Wartung oder Regulierung. Nur mufl man die
Wasserstandshohe wihrend der Gasentnahme beachten, damit sich
nicht bei fortschreitendem Carbidverbrauch zu wenig Wasser im
Kesgel befindet oder Wasser iiberldauft, wenn bei Abstellung des Ver-
braunchs Wasser aus der Gasglocke in den Kessel zuriickgedriickt wird.

Auch der zweite Mangel, nimlich der an einem fiir Acetylen ge-
eigneten Brenner, ist behoben. Es ist durch eine besondere Diisen-
bauart gelungen, einen duflerlich dem gewéhnlichen Bunsenbrenner
dhnlichen Brenner herzustellen, der eine véllig rubifreie, entleuchtete
Flamme von groBer Heizwirkung erzeugt. Der Brenner bedarf dabei
keiner besonderen Zufithrung von ftickstoff oder gar Sauerstoff,
sondern erhiilt die zum ruffreien Brennen notige Luftzufuhr allein
durch die Bauart der Diise. Seine Flamme 18t sich ohne weiteres
durch Hahnstellung regeln. Dasselbe Prinzip ist auch fiir Kocher
angewandt und hat sich auch da bewihrt. Ein solcher Acetylen-
bunsenkocher wird ebenfalls in den chemischen Laboratorien er-
wiinscht sein.

Der St 6sselsche Apparat wird auch fir die Chemiker von
Nutzen sein, die nicht iber stetige Gaszufuhr verfiigen oder an
Orten arbeiten, die keine Gasanstalt haben, z. B. in Zellstoff- und
Zuckerfabriken. [A. 58.]
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