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Verfahren zum Umkristallisieren von Diazotriazolkarbonsiure

Patentiert im Deutschen Reich vom 4. Juli 1936 an
Patenterteilung bekanntgemacht am 1. April 1943

Diazotriazolkarbonsiure, die sich durch Di-
azotieren von Amidotriazolkarbonsiure her-
stellen 14Bt, ist gewerblich nur bei Anwen-
dung Dbesonderer Vorsichtsmalregeln ver-
wendbar, weil sie so fein kristallin anfillt,
daB sie beim Trocknen zu harten Stiicken
zusammenklumpt, deren Zerkleinern zu einem
gleichmiBigen Kristallgriel infolge Explo-
sionsgefahr duBerst bedenklich ist.

Erfindungsgemil eriibrigen sich bei der
gewerblichen Verwertung des Stoffes beson-
dere VorsichtsmaBregeln, wenn man ihn um-
kristallisiert und den Kristallisationsproze so
leitet, daBl sich eine gleichmibige Kristall-
form ausbilden kann, welche die gewiinschte
grobe, ein Zusammenklumpen ausschliefende
KorngroéBe besitzt. Die Umwandlung erfolgt
dadurch, dal man den anfallenden Roh-
stoff, ohne ihn vorher trocknen zu miissen,
in eiskalter Salpetersdure, z.B. vom spez.
Gewicht 1,4, lost, diese eiskalte Rohlésung
filtriert und durch Eingiefien der klaren

Lésung in viel Eiswasser den reinen Diazo-
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korper zur kristallinischen Abscheidung bringt.
Dabei setzt sich der Diazokoérper als schwe-
res Kristallpulver schnell und klar zu Boden.
Dieser kristallisierte Stoff liefert beim Trock-
nen nur wenig Kristallhfufungen, die lose
zusammenhingen und ohne Explosionsgefahr
mit einem Gummispatel von Hand oder
mittels einer mechanischen Siebvorrichtung
in ein gleichmiBiges Kristallpulver leicht zer-
teilt werden konnen. 7 :

- Die Verwendung von Salpetersdure schlieBt

iberdies den Vorzug ein, daBl selbst bei nicht
ganz einwandfreiem Auswaschen zuriickblei-
bende geringe Reste von HNO; beim mach-
folgenden Trocknungsvorgang aus der Diazo-
sdure restlos fliichtig gehen.

Aus der einschligigen Literatur geht iibri-
gens nur hervor, dab wasserhaltige Mineral-
sduren, wie Salzsiure und verdiinnte Schwefel-
saure, auf die Diazotriazolkarbonsiure zer-
setzend wirken. Es bestand wenig Wahr-
scheinlichkeit dafiir, daB eine Reinigung mit
Salpetersdure zum Ziele fithren konnte. Uber-
raschenderweise erfolgt aber bei Verwendung
von Salpetersdure nicht nur keine Zersetzung,
sondern man erhilt beim EingieBen der sal-
petersauren Lésung in Eiswasser nach einer
Verzogerung von wenigen Minuten gleichsam
schlagartig eine fast quantitative Kristall-
abscheidung des Stoffes in einer handhabungs-
sicheren, gleichméBigen, groben Kristallform.

Die nach ~diesem Verfahren hergestellte :

Diazotriazolkarbonsidure bildet rhombische
farblose Blittchen, die bei etwa 130°C ver-
puifen.’

Die gewerbliche Verwertbarkeit der Er-
zeugnisse wird durch seine brisanten Eigen-
schaften begriindet.

PATENTANSPRUCH:

Verfahren zum Umkristallisieren von
Diazotriazolkarbonsdure, dadurch gekenn-
zeichnet, daBl diese aus einer kalten, fil-
trierten Losung ‘in Salpetersiure durch
Zugabe von Eiswasser gefallt wird.
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