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69. Otto Th. Schmidt, Rudolf Lademann und Walter Himmele: 
Notiz iiber die Spaltsaure C,,H,,O,, aus Chebulin- und Chebulagsiiure, XI. 

Mitteil. iiber natiirliche Gerbstoffe") 
[Aus dem Chemischen Institut der Universitat Heidelberg] 

(Eingegangen am 15. Januar 1952) 

Es wird die Darstellung des Spaltsiiure-triathylesters und des Tri- 
acetyl-spaltsaure-triathylesters beschrieben. Fur die ,,Spalts&ure" 
wird der Name ,,Chebulsaure" vorgeschlagen. 

Eine kurze Mitteilung von R. D. H a w o r t h  und 1;. B. De Silva') uber 
Chebulinsiivre, in welcher der osydative Abbau der Trimethyl-spdtsiiure zu 
Trimethoxy-phthalsaure beschrieben wird, veranlaBt uns, uber zwei neue kri- 
stallisierte Abkommlinge der Spaltsiiure zu berichten, deren Verijffentlichung 
im Rahmen einer spgteren Mitteilung beabsichtigt war. Es handelt sich um 
den Spaltsiiure-trigthylester C,oH,,Oll vom Schmp. 188O, [XI,-, : + 21.2O, und 
urn den Triacety1-spaltsiiure-tri&thylester C,,H,,O,, vom Schmp. 139- 14l0, 
[zlD : + 26.~5~. Die Analysen beider Verbindungen stehen mit den von iins 
bisher mitgeteilten Befunden in bestem Einklang. 

Es ist fur die weiteren Arbeiten an Chebulin- und Cebulagsiiure wunschens- 
wert, einen geeigneten, spezifischeren Namen fur die Spdtsiure zu verwenden. 
Im Einvernehmen mit Hm. Prof. K. Freudenberg ,  der vor Jahren2) die 
vorlaufige Rezeichnung ,,SpaItsaure" eingefuhrt hat, schlagen wir vor, dime 
Verbindung kunftig ,,C he  bu  I sa u re'' zu nennen. 

Beschreibung der Versuchc 
Chebulsi iure- t r i i i thylester :  1 g scharf getrocknete Chebuls i iure  wird in 

15 ccm absol. Athano1 gelost und mit 5 ccm kalt gesiitt., absol. athanol. Chlorwasserstoff- 
saure 3 Stdn. unter E'euchtigkeitsausschlufi riickgekocht. Nach Abdampfen des Losungs- 
mittels wird noch einmal mit frischern absol. Athano1 zur Trockne eingedampft. Der 
Ester kristallisiert leicht. Er bildet lange, farblose Nadeln (aus Methanol + Wasser), oder 
grobe Prismen (aus Essigester) und schmilzt bei 1880 3 ) ;  Ausb. 0.9 g. Der Ester lost sich 
in Methanol und Athanol, weniger gut in Essigester und ist in Wasser schwer loslich. Die 
methanol. Losung gibt mit einer methanol. L8sung von Eisen(II1)-chlorid eine korn- 
blumenblaue Fiirbung. 

CmH.,.,O1l (440.4) Ber. C 54.54 H 5.49 30C2H, 30.69 Gef. C 54.38 H 5.51 OC,H, 30.52 [.Is: +21.2 f 1 . 5 O  (absol.Athano1, c=l) .  
M e t h y l i e r u n g  d e s  Chebulsiiure-trillthylesters mit Diazomethan fiihrte nur zu 

einem siruposem Tr im e t h y l -  c he  bulskur  e - t ri ii t h yles  t e r ,  aus dem aber durch Um- 
setzung rnit methanol. Ammoniak T r i  me t h y l -  c h e b u l s a u r  e-  t r i a m i d  vom Schmp. 
254O und [aID : +49.5 j, lo 4, dargestellt wurde. 

T r i a c e t y l -  chebulsaure  - t r i l t h y l e s t e r :  2 g Chebulsaure  - t r i i i thy les te r  
werden in 10 corn ahsol. Pyridin gelost und langsam mit 1.5 ccm Essigsiiureanhydrid ver- 
setzt. Nach 3 tiigig. Aufbewahren bei 4O0 wird i. Vak. zur Trockne verdampft. Der zuriick- 
bleibende Sirup kristallisiert im Verlauf einjger Tage. Das Rohprodukt wjfd auf Ton 
abgeprefit und durch Auftropfen von absol. Athanol gewaachen. Aus absol. Athanol h i -  
stallisiert die Verbindung bei langsamem Abkuhlen in langen, farblosen Prismen. Sie 
schmilzt bei 139-14103) und ist in &her und Pyridin Ieicht, in Methanol und Athano1 
schwer loslich; in Wasser ist sie unloslich. 
C,,H,oO,, (566.5) Rer. C55.12 H 5.46 3OC,H, 23.87 Gef. C 55.12 H 5.56 OC2H,24.15 

[ m ] E :  +26.5 & 20 (absol. Methanol, c=1). 
*) X. Mitteil.: A. 571,232 [1951]. 
2, B.63,1238 [1919]. 3, Ilnkorr. 4, 0 . T h . S c h m i d t  u. W.Mayer,A.571,1 [1961]. 
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