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SUMMARY 

By reacting triphenylchloromethane with amalgamated calcium in ether solu- 
tions donor-acceptor complexes of triphenylmethylcalcium chloride of the type 
(C,H&CCaCl-2 or 1 Lig. can be obtained (Lig.=tetrahydrofuran, diethyl ether, 
1,4-dioxane. dimethoxymethane, dimethoxyethane and diethylene glycol diethyl 
ether). Thermal treatment of the tetrahydrofuranates of (C,H,)&CaCl in high 
vacuum results in the decomposition into C,H,O and (C,H,),CCaCl. The properties 
of the synthesized compounds are described and the mechanism of their formation is 
discussed. 

ZUSAhIhlENFASSUNG 

Durch Umsetzung von Triphenylchlormethan mit Calciumamalgam in gthe- 
rischen Lasungsmitteln konnten Donator-Akzeptor-Komplexe von Triphenyl- 
methylcalcium-chlorid des Typs (C6Hs)&CaC1 - 2 bzw. 1 Lig-Lig : Tetrahydrofuran, 
Diaethyrither, 1,4-Dioxan, Dimethoxymethan, Dimethoxygthan und Diaethylen- 
glykol-diaethylHther--erhalten werden, Im Falle der Tetrahydrofuranate von 
(C,H,),CCaCl gelang durch thermische Behandlung im Hochvakuum die Abspal- 
tung von C,H80 zu (C,H,),CCaCl. Die Eigenschaften der dargestellten Verbindun- 
gen werden beschrieben, ihr Bildungsmechanismus wird diskutiert. 

ElKi_EITUNG 

Organocalcium-halogenide sind bekanntlich in “Grignard”-analoger Reak- 
tion aus metallischem Calcium und Alkyl- bzw. Aryljodiden in organischen LBsungs- 
mitteln wie Tetrahydrofuran2-4 und Diaethy15ther2-3*5-7 herstellbar. Allerdings 
sind die Reaktionen gem%iD RX+Ca - RCaX in AbhGngigkeit von den Reaktions- 
bedingungen im Gegensatz zu analogen Umsetzungen des Magnesiums von zahl- 
reichen Nebenreaklionen begleitet, vor allem von der Wurtz-Kupplung, die zu Cai- 
ciumjodid und den entsprechenden dimeren Kohlenwasserstoffen flit. Da einge- 
hende Studien iiber die Struktur von Organocalciumhalogeniden in L&ung und die 
Isolierung solcher Verbindungen nicht vorliegen, wohl aber deiinierte Verbindungen 

* FGr V. Mltteilung siehe Ref. 1. 
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unter Verwendung von Triphenylchlormethan und Calciumamalgam erhsitlich sind*, 
sol1 im folgenden als Fortsetzung der Untersuchungen iiber Darstellung und Eigen- 
schaften von Tn’phenyImethylcaicium-chlorid-Donator-Akzeptor-Komplexen be- 
richtet werden. 

ERGEBMSSE UND DISKUSSION 

Triphenylchlormethan und Calciumamalgam reagieren in THF bei Raum- 
temperatur nach Gl. (1) zu HexaphenylZthan und Calciumchlorid 

THF. 20’ 

2 (C6H,),CCI t Ca - (CsH&C-C(C6H& + C&l, (1) 
Cal& 

Bekanntlich steht Hexaphenyl%han mit Triphenylmethyl-Radikalen gem% im 

(CXH,),C-C(C~H& e 2 (C,H,),C- (2) 

Gleichgewicht, was eine Gelbftirbung der LSsung verursacht. Der Reaktionsverlauf 
nach Gl. (1) liefert Calciumchlorid als Tetrahydrofuranat und is& charakteristisch 
fiir Umsetzungen im Molverhlltnis (C6Hs)&CI/Ca= 1: 0.5. Die gelben Losungen 
bilden nacb Filtration und Durcbleiten von Sauerstoff Bis(triphenylmethyl)peroxid 

GHs),C-CGW~+ 02 - (C&b)&-O-O-C(GH,), (3) 
Die Biidung einer Organocalciumverbindung ist nicht nachweisbar. Versndert man 
das Molvertiltnis (C&,),CCl/Ca auf 1:0.8, so zeigt sich an der Oberfhlche des 
Calciumamalgams eine voriibergehende Rotftirbung, die auf einen synchronen Ein- 
schub des Metalls in die Kohlenstoff-Halogen-Bindung gemail 

THF 

(C6H,),CC1 + Ca/Hg - (C6H,),CCaCl-2 THF 

oder einen Reaktionsverlauf nach 

(&H&C-C(C6HS), + Ca/Hg+ CaCl, z 2 (C6H&CCaCl-2 THF (5) 

hmdeutet. Das gebiidete (C,HJ,CCaC1=2THF reagiert in Gegenwart von nicht 
umgesetztem Triphenylchlormethan momentan unter Entfarbung gemgil 

(CeH,),CCaCI + (C,H,),CCl -+ (C6H5)3C-C(C6H5)3 + CaCl, (6) 
Umsetzungen im MolverhHltnis (C6H,),CCl/Ca= 1: 1 bzw. 1: 2 fiihren nahezu 

quantitativ zu TriphenylmethyIcalcium-chlorid-bis(tetrahydrofuranat) (I). Die erste 
St&e der Reaktion verlguft nach Gl. (l), nach wenigen Minuten fgrbt sich die Losung 
dunkelrot und die Reaktion fiihrt gemsiB Gl. (5) zu (I). 

Fiir einen solchen Reaktionsverlauf spricht folgende Beobachtung : Setzt man 
zun~chst (CeH,),CCI mit Ca/AmaIgam im Mo1verhKltni.s (C,H,),CCl/Ca= I :O_S 
urn, so erhZlt man nach Gl. (1) eine HexaphenyIZthanlGsung, in der Calciumchlorid 
suspendiert ist. Dekantiert man die Losung und den Niederschlag auf Ca/Amalgam 
(0.5 Mol Ca), dann verii%uft die Reaktion eindeutig nach Gl. (5) zu (I)_ 

(I) ist bei 10” gegeniiber THF bestindig. Es ist such aus Hexaphenyliithan, 
wasserfreiem Calciumchlorid und CalAmalgam in THF herstellbar. Hexaphenyl- 
Bthan und Ca/Amalgam allein setzen sich in THF nicht zu zB. (C6H,),CCaC(C,H,), 
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urn. Calciumspane und TriphenyIchIormethan (Molverhiiltnis 1: 1 oder 2 : 1) reagie- 
ren bei Abwesenheit von Quecksilber selbst nach 24 Stdn. Reaktionszeit bei 65.4” 
nicht zu (I). Offensichtlich ist die Amalgamierung des Calciums notwendige Voraus- 
setzung fur den Ablauf der Reaktion. Sie ftihrt zur Aktivierung des Metalls durch 
atomare Verteilung im Quecksrlber. Diese Aktivienmg kann such durch Zusatz von 
Spuren Quecksilber oder HgC12 erreicht werden, wobei sich aber die Reaktionszeiten 
im Vergleich zu Umsetzungen mit Calciumamalgam verlagem. 

(I) ist such aus hochreaktivem Ca-Pulver und (CdH5)sCC1 (Molverhaltnis 
atomare Verteilung im Quecksilber. Diese Aktivierung kann such durch Zusatz von 
Calcium in fliissigem Ammoniak und thermischen Abbau des entstandenen Ca- 
(NH,), im Vakuum. 

Versuche, (I) direkt in fhissigem Ammoniak aus Calcium und (C6H&CCl 
(Molverh8itnis 2 : 1) herzustellen, waren erfolglosg. Nach Abdestillieren des NH3 
liegen Ca(NH,), und Triphenylchlormethan unumgesetzt nebeneinander vor. Baut 
man das Hexaammoniakat des Calciums bei diesen Ansatzen thermisch im Vakuum 
ab und destilliert anschlierjend THF auf, so verl‘auft die Reaktion in ublicher Weise 
unter Bildung van (I). 

Triphenylmethylcalciumchlorid-Donator-A~eptor-Kom~lexe bilden sich 
such in anderen atherischen Losungsmitteln wie Diiathylather, Dimethoxymethan, 
Dimethoxygthan, Diathylenglykol-di5thyEther und 1,4-Dioxan, allerdings mit deut- 
lither Abhsngigkeit der Reaktionsgeschwindigkeit von der Donatorst&ke des jewei- 
ligen &hers, So ist beispielsweise die Reaktionsgeschwindiglceit in Di$thylather er- 
hebhch geringer als in THF, in Dimethoxyathan ist sie mit der in THF vergleichbar. 
In alien FalIen resultieren die in Tab. 1 aufgefuhrten Donator-Akzeptor-Komplexe 
des Triphenylmethylcalcmm-chlorids. Die Umsetzungen miissen such hier im Mol- 
verhaltnis (C,H,),CCI/Ca= 1: 2 bzw. 1 : 1 vorgenommen werden, im Molverhsltnis 

TABELLE 1 

EIGEN9ZiAFTEN lJ%cD A>\ALXSEX DER TRIPHE?JYL~lIFTHYLCALCI~~l-CHLORID-DO~ATOR-~K~E~OR-KO~~PL~~ 

Mol.-Gew. Ausb Schmp. Farbe Analysen gef. (ber.) (%) 

(%I CC) Ca Cl GHs)3C 

(C&15)JCCaC1-2 C&O 

(C,H,),CCaCI- 1 C4HB0 

(C,H&CCaCI 

(C,H,),CCaCl-2 O(CrH& 

(C,HJ,CCaCl-2 CbHsO, 

(C,H,),CCaCl- 1 CH30CH20CH3 

(C,H,),CCaCl- 
2 CH30CHzCH,0CHx 

(C,H&CCaCl 
2 0(CH,CH20CHICH& 

(0 462.5 

(II) 390 6 

(III) 3185 

(IV) 467.1 

(V) 494.7 

(VI) 3945 

(VII) 498 5 

(VIII) 640 5 

95 

100 

100 

80 

88 

70 

90 

92 

119 

115 

110 - 
(Zers.) 
115 

117 

143 

132 

112 

dunkei- 8.60 7.67 51.50 
rot (8 65) (7.67) (52.54) 
braun- 10.04 8 89 60.8 
violett (10 24) (9.09) (62 2) 
dunkel- 1255 11.00 71.80 
rotbraun (12 56}(11.15) (7629) 
rot 8.43 7.21 51.10 

(8 58) (7.59) (5208) 
dunkel- 7.85 7.20 47.48 
rot (8 09) (7.18) (49.14) 
braun- 9.62 8.46 57.89 
rot (10.13) (8.99) (61 58) 
hell- 7.76 6.93 46 86 
rot (8 02) (7.12) (48.70) 
hell- 621 554 3600 
rot (6 24) (5.54) (3790) 
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1 :Q5 hingegen kommt es such in anderen Liisungsmitteln als THF nicht zur Bildung 
van Triphenylmethylcalcium-chlorid. sondern die Reaktionen verlaufen nach Gl. (I). 

In Anisol als Lijsungsmittel konnten wir die Bildung von Triphenylmethyl- 
calcium-chlorid nicht beobachten. 

Versuche, [CsH,),CCI mit Calciumamalgam in Hexan bei Gegenwart von 
N-Donatoren wiega’-Bipyridyl oder u.a’-Phenanthrolm umzusetzen, waren erfolglos, 
was ebenso fur analoge Umsetzungen in Hexan bei Gegenwart von (C&L&P, 
(&H&As oder (C,H,),Bi (Reaktionszeit 20 Stdn.) zutrifft. 

Weder in THF noch in fltissigem Ammoniak reagiert (C,H&CCI mit CaH2 
oder Ca(NH,),. Desgleichen erfolgt keine Reaktion zwischen Triphenylmethan und 
Ca/Amalgam in THF bzw. mit Ca-Liisungen in fliissigem Ammoniak. 

In Pyridin als Liisungsmittel dagegen reagiert (C,H,),CCi mit Ca/Amalgam 
zu (CsH5),CCaCI, das allerdings im Gegensatz zu den bisher beschriebenen Um- 
setzungen nicht als Pyridin-Komplex ausffilit, sondern in L&sung bleibt. In diesen 
Liisungen liegt CalCl/(C,H5)3C im VerhZltnis 1 IO.99 :0.96 vor. Bei der Hydrulyse 
entsteht Triphenylmethan. TriphenylmethylcaIcium-chlorid zersetzt sich in Pyridin 
bereits bei Raumtemperatur. 

Die beschriebenen Donator-Akzeptor-Komplexe besitzen scharfe SchmeIz- 
punkte, zeigen positiven Gilman-Test und sind in protoneninaktiven organischen 
Lasungsmitteln wie &her, Tetrahydrofuran, Dimethoxymethan, Dimethoxyaethan, 
Diaethylenglykol-diaethylaether, l&Dioxan, Anisol, Benzol, Toluol und Xylol mit 
dunkeiroter Farbe mZ3ig l&Ii&, jedoch in aliphatischen Kohlenwasserstoffen wie 
Hexan und Cyclohexan unliislich. Erhitzt man die Donator-Akzeptor-Komplexe 
im Hocfivakuum (2. IO-’ mm) langsam von 20° auf 40°, so wird ~33. in (I) zun&hst 
1 Mol des Lisanden abgespalten 

(C6H&CCaCI -2 THF -+ (C6H&CCaCI-THFiTHF (7) 

Es entsteht das braunviolette Triphenylmethylcalcium-chlorid-mono(tetrahydro- 
furanat). Erwgrmt man auf SO0 ebenfalls im Hochvakuum, so wird such das zweite 
Donator-Molekiil abgespalten 

(CBHS),CCaCl-THF - (C,H,),CCaCl + THF (8) 

Das solvatfreie Triphenylmethylcalcium-chIorid ist dunkelrotbraun. WZhrend 
(CsH5)&CaCI.THF bei 115O schmilzt, zersetzt sich (C,H&CaCl schon ab I loo. 
Beobachtet man den Schmelzvorgang unter dem Mikroskop, erkennt man weil3e, 
gegentiber Temperaturerhiihung bestgndige Kristalle und eine violette Schmelze, 
die sich bei weiterer Temperatursteigerung zersetzt. Diese Beobachtung macht wahr- 
scheinlich, da13 das solvatfreie Triphenylmethylcalcium-chIorid nach Gl. (9) dispro- 
portioniert. 

2 (C,H,),CCaCI - [(C,H,),C],Ca+ CaCIz (9) 

SowohI (&H,),CCaCl -THF als such (C,H,),CCaCl zeigen positiven Gilman-Test. 
Das Mono-Addukt lost sich in THF und biIdet das Di-Addukt zuriick. Die THF- 
freie Verbindung dagegen setzt sich rnit THF nicht reversibel zu den Donator- 
Akzeptor-Komplexen um, was fiir eine polymere Struktur dieser Substanz spricht. 

Versuche, nach dem thermischen Abbau des THF aus (I) im Hochvakuum 
durch Sublimation [(CsHJ3CJ2Ca zu erhalten, fiiten bisher zur Zersetzung unter 
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Bildung von Calcium, Hexaphenyl;ithan, elementarem Kohlenstoff, Benz01 und wei- 
teren Zersetzungsprodukten. 

EXPERIMEhTELLER TEiL 

Die Umsetzungen wurden unter Argon als Schutzgas vorgenommen, die Iso- 
lierung der Verbindungen erfolgte ebenfalls unter anaeroben Bedingungen. Die Ld- 
sungsmittel wurden nach bekannten Verfahren getrocknet und im Argonstrom frak- 
tioniert. 

Triplrert~lntetlzylculciw~~-chlo, id-bis(tetrah~drofurunat) (I) 
(a) Aus Cnlciunmnalgam und T~ipheiz_vlchlortllethnn. 13 g Quecksrlber und 0.4 

g (0.01 Mol) Calcium werden durch Erhitzen im SchlenkgefaB in Calciumamalgam 
iiberftihrt und mit 75 ml Tetrahydrofuran und 1.39 g (0.005 Mol) Triphenylchlor- 
methan (umkristallisiert aus einem Gemisch von 10 Teilen Ligroin, Sdp. SO-lOO”, 
und einem Teil Acetytchlorid) versetzt. Das SchlenkgefaB wird krsftig geschiittelt. 
Die Reaktion beginnt zungchst unter Gelbfarbung der L&sung, bereits nach wenigen 
Minuten entstehen dunkelrote Schlieren, die beim Umschtitteln zunzchst wieder 
entfgrbt werden. Gleichzeitig entsteht ein vom anhaftenden Quecksilber grau gefarb- 
ter Calciumchloridniederschlag. Kurz darauf fgrbt sich die gesamte LSsung plotzlich 
tiefrot. Zur VervollstBndigung der Reaktion schtittelt mdn noch ca. 6-8 Stdn. auf der 
Horizontalschtittelmaschine, wobei sich (C,H,),CCaCl-2 THF aus der dunkelrot 
gefarbten THF-LGsung abscheidet. Zur Isolierun g von (1) wird die Suspension zu- 
n%chst fiber einen Kriimmer von nicht umgesetztem Calciumamalgam abdekantiert, 
dann iiber eine G3-Fritte filtriert, (I) auf der Fritte im ~lpumpenvakuum bei Raum- 
temperatur LQ. 2 Stdn. getrocknet und im Argonstrom sepulvert. Ausbeute 2.20 g 
(95% d.Th_). 

(b) Aus Cnlciumpul~er und Triphenylchlormetlzail. 0.4 g (0.01 Mol) Calcium 
werden in 50 ml fliissigem Ammoniak aufgeliist, das Lostmgsmittel wird abgedampft 
und der Riickstand, der aus Ca - 6 NH, besteht, 4 Stdn. im Olpumpenvakuum erhitzt, 
urn NH, vollstandig abzuspalten. Das gebildete pulverfijrmige Calcium (evtl. im 
Argonstrom pulvern) wird wie unter (a) beschrieben mit 75 ml THF und 1.38 g (0.005 
Mol) Triphenylchlormethan versetzt. Man schiittelt den Ansatz ca. 12 Stdn. auf der 
Horizontalschiittelmaschine, wobei sich (I) bildet. Isolierung wie unter (a) beschrieben. 
Ausbeute 2.15 g (93% d.Th.). 

(L) Aus Hexaphenyiiithan, Calcium und Calciurnchlorid. 13 g Quecksilber und 
0.2 g (0.005 Mol) Calcium werden wie unter (a) beschrieben in Calciumamalgam 
iiberfiihrt, mit 75 ml THF und 2.78 g (0.01 Mol) TriphenyIchlormethan versetzt und 
kraftig geschiittelt. Es entsteht nur Calciumchlorid (aIs Niederschlag) und Hexa- 
phenylathan (im Gleichgewicht mit Triphenylmethyl-Radikalen). Reaktionszeit 5 
Stdn. Jetzt werden die Hexaphenylgthan-Losung und der suspendierte Calcium- 
chloridniederschlag iiber einen Kriimmer auf Calciumamlalgam [I3 g Quecksilber 
und 0.2 g (0.005 Mol) Calcium] dekantiert. Die Umsetzung zu (I) erfordert ca. 6-S 
Stdn. Reaktionszeit (Schiitteln auf der Horizontalschiittelmaschine), Isolierung wie 
unter (n) beschrieben. Ausbeute 2.08 g (90% d.Th.). 

(d) Aus Calciumsp&zen, Triphenylchlormethan und Quecksilber(l.Z)chlorid. 0.4 g 
(0.01 MoI) Calciumsp%ne, 1.39 g (0.005 Mol) Triphenylchlormethan und 75 ml THF 
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werden 20 Std. aufder Maschine geschiittelt, eine Bildung von (I) ist nicht zu beobach- 
ten. Nach Zugabe von cu. 0.2 g H&l, setzt die Reaktion langsam ein und isr nach co_ 
48 Stdn_ beendet- Auch hier entsteht (I) als Suspension in einer tiefroten L6sung. 
Isolierung wie unter (u) beschrieben. Ausbeute i-99 g (86% d-7%_)_ 

(e) Aus CaZciumqGnen, Triphenylchiormethan und Quecksilberspuren. 0.4 g 
(0.01 Mol) Caiciumsp&e, 1.39 g (0.005 Mol) Triphenylchlormethan und 75 ml THF 
werden mit geringen Mengen Quecksilber (ca. 1 g) zur Aktivierung des Calciums 
versetzt. Die Reaktion zu (I) verl8uft wie unter (a) beschrieben, allerdings erheblich 
Iangsamer- Nach 48 Stdn. haben sich 1.71 g (74% d.Th.) (I) gebildet. Isolierung wie 
unter (a) beschrieben. 

Triphenyimethylcalcium-chlorid-mono (tetrahydrofuranat) (II) 
4.625 g (0.01 Mel) (C6HS),CCaC1-2 THF werden im Hochvakuum einer 

Quecksilberdiffusionspumpe (2. IO-’ mm) vorsichtig iin Wasserbad auf 40° erwgrmt. 
Im Verlaufvon ca. 20 Stdn. ist 1 Mol THF quantitativ abgespalten (Gewichtskontrolle 
durch W@.mgen nach jeweils 2 Stdn.). Es resultieren 3.90 g (100% d. Th.) (C6H& 
CCaCl -THF. Die Substanz enthslt Ca,/CI/C(C,H,), im Verhaltnis 0.99 : 0.98 : 1. Bei 
Zugabe von THF verwandelt sie sich reversibel in (C,H,),CCaCI-2 THF. 

Triphenyhnethylcalcium-chlorid (111) 
4.625 g (0.01 Moi) (C6H5)$XZaCI -2 THF werden nach der obigen Vorschrift 

zunschst in (C6H&CCaCl-THF fiberfiihrt. Dann erhtiht man die Temperatur des 
Wasserbades auf 80°, wobei im Verlauf von 30 Stdn. such das zweite Mol THF ab- 
gespalten wird. (Gewichtskontrolle durch Wsgungen nach jeweils 2 Stdn.). Es resul- 
tieren 3.18 g (100% d.Th.) (C,H,),CCaCi. Die Substanz enthglt Ca/Cl/C(C,H,), im 
Verhaltnis 1:0.98 : 1 und zeigt positiven Gilman-Test. 

TriphenytmethyZcalci~~m-chlorid-bis(diaeth_vliitherat) (IV) 
0.4 g (0.01 Mof) Calcium und I3 g Quecksilber werden zu Calciumamalgam 

umgesetzt und 1.39 g (0.005 Mol) Triphenylchlormethan-gel&t in 100 ml Diaethyl- 
gther-zugefiigt. Nach kurzem Schiitteln verlguft die Reaktion analog (a) zungchst 
unter Gefb- und schlief9ich Rot&bung der L&ung, allerdiogs deutlich Iangsamer 
aIs in THF. Zur Vervollst&uiigung der Reaktion schiittelt man CCI. 18 Stdn. auf der 
Horizontalschiittehnaschine und isnliert das ausgefalIene (C6H5)&CaCl -2 C,H,- 
O&H5 wie unter (u) beschrieben. Ausbeute 1.87 g (80% d.Th_). 

Triphenylmethylcalum-chlorid-bis(dioxanat) (V) 
_ Nimmt man Tie Umsetzung zwischen Calciumamalgam und TriphenylchIor- 

methan wie zur Herstellung von (IV) beschrieben in 100 ml Dioxan vor, dann resul- 
tiereo nach lastiindiger Reaktionszeit 2.18 g (88% d.Th.) (C6H5),CCaCl-2 C,H*O,. 

Triphenylmethylcalcium-chiorid-mono(dimethox~ethanat) (VI) 
0.4 g (0.01 Mol) Calcium und 13 g Quecksilber werden zu Calciumamalgam 

urngcsetzt, tit 1.39 g (0.005 Mel) Triphenylchlormethan und 100 ml Dimethoxy- 
methan versetzt und der Ansatz geschiittelt. Man beobachtet einen analogen Reak- 
tionsverIauf wie zur HersteUung von (IV) beschrieben, tierdings ist die Liisung van 
(VI) in Dimethoxymethan hellrot, aus ihr scheidet sich ein braunroter Niederschlag 

J. Orgatwmetai. Chem , 13 (1968) 37-43 



ORGANOMFXALLVERBINDUEN DER II. HAUPTGRUPPE. VI 43 

von (VI) ab. Die Substanz mui sofort isoiiert werden, da sie sich bei Kngerer Reak- 
tionszeit zersetzt. Ausbeute 1.38 g (No/0 d. Th.) an (C6H,),CCaCI-CH30CH20CH3. 

TriplzenylnzethylcaIciunt-chlorin-bis(dimethoxydrltanat)) (VII) 
Calciumamalgam wird mit Triphenylchlormetha wie ZUP Herstellung von 

(IV) beschrieben in 100 ml Dimethoxy$.ithan zur Reaktion gebracht. Es resultieren 
nach 12-stiindiger Reaktionszeit 2.24 g (90% d.Th.) (C,H&CCaCl-2 CH,OCH,- 

‘CH,OC& 

Triphenyln~ethylcalcitmt-chlurid-bis(diaethylengZykol-diaethyliitherat) (VIII) 

Wie zur HersteIIung von (IV) beschrieben, wird CalciumamaIgam mit Tri- 
phenylchlormethan in 80 ml IDiaethylenglykol-diaethyl%ther umgesetzt. Nach 12- 
stiindiger Reaktionszeit ertilt man 2.95 g (92% d. Th.) (C,H,),CCaC1* 2 0 (CH,CH,- 
O&H&- 
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