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PREMILINARY NOTES 

Komplexe Alkylenchromverbindungen 

Die Untersuchungen zur Darstellung van o-_Alkylchrom~-erbindungen durch 
Reaktion v-on Chromhalogeniden mit _~lk~llithium-oder_Uk~lgrignard~~erbidungenl-~ 
sind auf bifunktionelle Dilithiumalkyienverbindungen enveitert worden. 

Eine aus x.4-Dibrombutan und Lithiumschnitzeln in absol. Xther hergestellte 
Los-ung \-on x,+Dilithiumbutane gibt mit Chrom(III)chlorid bei -IS” unter anaeroben 
Redingungen eine orangerote Losung. Sachdem Lithiumchlorid und tiberschtissiges 
Dilithiumalkylen als schwer losliche Diosanate ausgefallt worden sind, kristallisiert 
das orangegelbe. ausserst ox>-dations- und hydrolyseempfindliche Li,Cr(C,H,),. 
s_$,H,O., aus. (Gef.: C, ~5-5; H. 94; Cr. II--~; Li, q-z_ C,,H,,CrLi,Oj ber.: C, 5.i.~; 
H, 9.54; Cr. 1129; Li, +s_r:b-) 

Die Substanz 15sst sich aus &her umkristallisiercn. Trocken erhitzt, zersetzt sic 
_;ich ab 90’ ohne zu schmelzen unter Dunkelfarbun,. (J Die magnetische Messung nach 
der Zylindermethode ergibt bei 1S.q” eine Grammsusceptibilitat \-on x9 = 13% :-: 
IO4 cm$/g, der ein effektivos Moment van F~~J = 3.9 RX. entspricht. 

Bei der HI-drolvse mit o .I _A- Schwefek%ure nach _ _ 

werden sr-Butan und Diosan gebildet, die gasclnon~atograpl~iscl~ quantitatk bestimmt 
n-or-den sind. 

_\us dem Reaktionsgemisch x-on r,3-Dilithiumpentan” mid Chrom(III)chlorid 
in nb~ol. _%thcr unter anaeroben Bedirqmgen konnte bisher dns Li,Cr(C5H,,J,-LiBr- 

3(C,HJ20 isoliert werden. (Gef.: C. 50.3; H, 9-S; Br, 15.5; Cr. 10.6; Li, 3-9. C,,H,,Br- 
CrLi,O, her.: C. 51.23; H, 9.70; Br, 15-51; Cr, 10.10; Li, q_o_l:;.) 

Die gelbe, feinkristalline, pyrop!rore Substanz farbt sich ab 70~ langsam schwarz 
und zcrjetzt sich ohne zu schmelzen. Sk lost sich schwer in Di5thyl%ther und gibt mit 
Diosan ein ~therunl6isliches gelbes Addukt. Die Hvdrol\-se nach _ _ 

wird durch die Ergebnisse der acidimetrischen und jodometrischen Titrationen und 
die quantitative gascl~ron~atograpl~iscl~e Ekstimmun, m des n-Pentans und Disthyl- 
Zithers be&-Zti&_ 

Die \-erbindung ist diamngnetisch, denn die nach der Z>-lindermethode bestimm- 
te Grarnmsusceptibilit5t betrZ_@ bei 19~ x9 = -o.~~ :.: IO-~ cm3/g_ Es wird, wie bei 
den bisher dargestellten _~lkyl-chrom(II)-Verbindungen [Li,Cr(CH3),(C,H,G)Z!Z3 und 
$ZH,),Cr:Z4. eine Jletall-Metall-Bindung angenommen. Eine Xolekularge~~ichts- 
bestimmung mit befriedigenden Ergebnissen ist noch nicht gelungen. Die Unter- 
suchungen zur Darstellung van Xlkylenchromverbindungen werden fortgesetzt. 



Herrn Prot Dr.Dr. h-c. Fr. HEIX dankenwir herzlichst fiir das fikdemdeInteresse, 
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Eingegansen den rg_ Februar 1965 

(&2’-Bi-r;-aiiylene)(hexacarbonyi)diiron. A novel example of valence 

tautometism 

During th,- course of our study on the interaction of curnukne systems with 
organometallic _3compieses, w obtained a compound of the composition 
~~C,H,Fe(COj,:,, from the reaction of aI!ene with triiron dodccacnrbonyl*_ The structu- 
rc of thk compound was examined b\- we of the infrared and S>IR spectra as well as 
the degradation with bromine The bromine degradation at room temperature gave 

z,3-bis(bromonreth-li_I .A-dibromo-z-butenG showin g the compound haa the +-c,$ 

un~r. The infrared spectrum had strong masimn ar 206s. 2030. 3003. and 1930 cm-l 
which indicates the presence of terminrrl metal carbonyi Lgroups;. It is likely- that the 
compound has a _ Q.z’-bi-_7-al!ylene structure with t\vo iron tricarbon\-1 groups. Similar 
bi-n-z!lylene t-pe compounds were recentl>- described b>- Emerson it nl.“. If one assu- 
mes the z;z’-hk-zlI_Ii-ne structure for the compound. t!w STIR spectrum wuid have 
tw> singlets correspondin, = to the s_:~r and aJX!i protons \vith separation of CLZ. I ppm. 

The actual SMR spectrum in carbon tetrachIoride at 35’ had two peaks separated 
or&:; 0.07 ppm and centered at S-34 i-_ The separation became smaller when the 
temperature was Iowered and finally the two peaks condensed into a sharp singlet at 


