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Lithiumtetramethylochromat(II) aus Diallylchrom(IY)

Kiirzlich ist iiber die Darstellung von Lithiumtetramethylochromat(II)! und
Diallylchrem (I1)? berichtet worden. Strukturbestimmungen haben in den dimeren,
diamagnetischen Chrom(1I)-Verbindungen mit d*-Konfiguration des Zentralatoms
die diskutierte Metall-Metall-Bindung bestitigt. Es ist ein Cr—Cr-Abstand von
1.96 A im [{CH;),CrLi,(THF),1,% und 2.03 A im [(C;Hs),Cr],* gefunden worden.

Nach weiteren Versuchen kénnen im Diallylchrom die Allyl- durch Methyl-
gruppen ersetzt werden. Durch Einwirkung von Methyllithium auf Diallylchrom
ist das Lithiumtetramethylochromat(II) zuginglich nach

A < -
[(C3Hs),Cr], +8 CH;3Li — [{CH;).CrLi,(A),], +4 LiC;H;
Es gibt Hinweise, daB bei der Austauschreaktion g-Allylmethylchrom-Zwischen-
stufen gebildet werden. Man kann Methyllithium auch durch andere Alkyl- baw.
Aryllithium-Verbindungen ersetzen. Eingehende Untersuchungen zur Ermittlung
des gepauen Rezktionsablaufes sind im Gange.

Versuchsbeschreibung

Samtliche Arbeiten wurden unter Feuchtigkeitsausschlu8 und unter gereinig-
tem Argon ausgefiibrt. .

Eine Lésung von 3 g [(C3H;),Cr], (11.2 mMol) in 250 ml Ather tropfte
langsam unter Rithren bei Raumtemperatur in eine Losung von 95 mMol LiCHj
in 170 ml Ather. Die braunrote Diallylchrom-Ldsung wurde sofort gelb. Nach
mehrstiindigen Riihren wurde wenig schwarzer Riickstand abfiltriert und das
dunkelgelbe Filtrat durch Vakuumdestillation auf 50 ml eingeengt. Bei — 15° kristal-
lisiert gelbes [(CH;),CrLi, (A),], aus, das zur Reinigung durch zweimalige Umkri-
stallisation aus Tetrahydrofuran unter Tiefkiihlung in das Tetrahydrofuranat umge-
wandelt wurde. Ausbeute 32 g [(CH;),CrLi,(THF),], entspr. 549 d. Th. (Gef.:
Cr, 19.4; Li, 5.0 CH,/Cr, 4.02. C,,H;cCr,Li, O, ber.: Cr, 19.21; Li, 5.1497 ; CH,/Cr,
4.0)

Im Hydrolysegas war Propylen gaschromatographisch nicht nachzuweisen.
Das IR-Spektrum war mit dem von [Li,Cr(CH;),(THF),], identisch.
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