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Phenylnatrium oder Phenylkalium konnen nach allen bisheir bekannten Ver-
fahren nur in mehr oder weniger reinem Zustand hergestellt werden [1]. Haufig
wird auch auf ihre Isolierung verzichtet und es werden die 1n Losung bzw. Sus-
pension vorliegenden Produkte unmittelbar fur weitere Umsetzungen verwendet.

Als einfache Laboratoriumsmethode zur Darstellung moglichst reiner Alhyl-
verbindungen des Natnums (CH;Na, C;H;Na [2], n C;HoNa u.a. [3]) sowie des
Kaliums (CH;3K [4], n C;HgK u.a [5]) konnte schon fruher mit Eifolg die
Metall—Lithium-Austauschreaktion zwischen Alkyllithium emerseits und Natrium
oder Kalium-t-butylat bzw. -mentholat andererseits eingesetzt werden:

RLi+ ROM - RM! + ROL:
(R = Alkyl, R’ = t-Butyl bzw. (—) Menthyl, M = Na, K)

Wir fanden nun. dass auf diese Weise auch Phenylnatrium bzw. Phenylkalium
16sungsmittelfrel und in relativ reinem Zustand hergestellt werden kann.

Darstellung von Phenylnatrium

Aus Diphenylquecksiber und Lithium dargestelites Phenyllithium [6]
(1.44 g, 17.1 mmol) wurde in 5 ml Diathyldther und 50 ml n-Hexan gelost. Bel
0°C wurden zu dieser Losung 1.56 g (16.2 mmol) dreifach sublimiertes Natrium-t-
butylat [7], gelost in 30 ml n-Hexan, unter Ruhren zugegeben. Das sofort aus-
fallende farblose Produkt blieb 16 Std. im Reaktionsgemisch be1 4°C stehen.
Anschliessend wurde das Phenylnatryium beir Raumtemperatur uber eine G3-Fnitte

-H Ath
C,H;sLi + (CH,);CONa n-Hexan/Ather H,Nal + (CH,),COL:
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filtrrert, 3 mal mit jewells 20 ml Losungsmittelgemisch n-Hesan/Diathylather =
10/1 gewaschen und 5 Stdn. bei Raumtemperatur im Vakuum getrocknet. Aus-
beute 1.33 g (82%). Analysen- Na/Li-Atomverhaltnis = 20/1 (flammenphoto-
metrisch). Gef. C, 70.8, H, 5.38; L1, 0.30; Na, 21.5. Cs H; Na ber.: C, 72.0; H,
5.04; Na, 23.0%.

Darstellung von Phenylkalium

Eine Losung von 1 13 g (13.5 mmol) Phenylhthium in 25 mi n-Hexan und
5 ml Diathylather wurde mit 2.18 g (11.3 mmol) Kalium-(—)mentholat [8],
gelost in 25 ml n-Hexan, be1 — 15°C unter Ruhren veremnigt. Aus der Reaktions-
losung fiel sofort ein fewner farbloser Niederschlag aus. Das Reaktionsgemisch
wurde noch i5 Min. be1 — 15°C geriihrt und dann 24 Stunden ber — 20°C aufbe-
wahrt. Anschliessend wurde das Gemisch 30 Min. be1 Raumtemperatur geruhrt
und uber eine G1-Fritte filtriert Der Niederschlag wurde 3 mal mit jeweils 30 ml
n-Hexan/Diathylather = 5/1 gewaschen und anschhiessend 5 Stdn. bel1 Raum-
teraperatur im Vakuum getrocknet Ausbeute 1 10 g (84%) Analysen: K/Li-
Atomverhaltnis = 9/1 (flammenphotometrisch) Gef. C, 62 56, H, 5 54; K, 30 44,
Li, 0.60 C;H,.K ber.: C,62 02;H, 4.34, K, 33.65%.

Literatur

Houben-Wey?! Alethoden der Org,anischen Chem:e Band X1II/1 Stuttgart 1970

E. Weiss und G Sauermann,J Organometal Chem . 21 (1970) 1

L Lochmann.J Pospffl und D Lim, Tetrabedron Lett , (1968) 257.

E Wewiss und G Sauermann Chen Ber, 103 (1970) 265

L Lochmann und D. Lim,J Organometal Chem ., 28 (1971) 153

G Witt'g und E Benz, Chem Ber .91 (1958) 879

7 CW Kamiensky und D L Esmas,J Org Chem , 25 (1960) 1807

8 srehe 5 sowte L Lochmann,J Coupeh und D Lim, Colzct Czech Chem Commun . 35 (1970) 733
9 G Hencken und E Wewss J Organometal Chem 73 (1374) 35

QU ke W=



