. Beschreibung

Die Erfindung betrifft neue Halogenbiphenylde-
rivate der Formel |

R - (Cy) m-@ ~Ph-CO- (Q) n-Rz |

worin x
R? und R? jeweils Alkyl oder Alkoxy mit jeweils
1-10 C-Atomen,

Cy 1,4-Cyclohexylen,

Ph 1,4-Phenylen,

Q ~0-Cy~ oder —Q—Ph-
mundn  jeweils O oder 1 und

X F.Cl oder Br

bedeuten.

Diese Substanzen kénnen wie dhnliche, z.B. aus

-der DE-OS 2800553 bekannte Verbindungen als

Komponenten fliissigkristalliner Dielektrika ver-
wendet werden, insbesondere fir Displays, die auf
dem Prinzip der verdriliten Zelle beruhen.

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, neue
flissigkristalline Verbindungen aufzufinden, die
als Komponenten flussigkristalliner Dielektrika ge-
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eignet sind, insbesondere flr nematische Phasen -

mit hoher optischer Anisotropie. Diese Aufgabe
wurde durch die Bereitstellung der Verbindungen
der Formei | gelost. .

Es wurde gefunden, dass die Verbindungen der
Formel | vorziiglich als Komponenten fliissigkri-
stalliner Dielektrika geeignet sind. Insbesondere
sind mit ihrer Hilfe flussigkristalline Phasen mit
weitem nematischem Bereich, relativ hoher opti-
scher Anisotropie und positiver dielektrischer Ani-
sotropie herstellbar.

Die Verbindungen der Formel | sind in reinem
Zustand farblos und bilden flissigkristalline Me-
sophasen in einem flr die elektrooptische Verwen-
dung giinstig gelegenen Temperaturbereich.

Diejenigen Verbindungen der Formel |, die op-
tisch aktiv sind, eignen sich als chirale Datierstoffe
zur Herstellung cholesterischer Phasen wie sie
auch fir Farbstoff-Zellen nach White-Taylor ver-
wendet werden kénnen. In niedrigen Konzentra-
tionen vermdogen diese chiralen Verbindungen in
der verdriliten Zelle Stérungen des optischen Er-
scheinungsbildes durch den ,,umgekehrten Twist”
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zu verhindern (vgl. Mol. Cryst. Lig. Cryst., Band 34 .

(Letters), Seiten 211-217 (1977)).
Gegenstand der Erfindung sind somit die Ver-

. bindungen der Formel | sowie ein Verfahren zu

ihrer Herstellung, dadurch gekennzeichnet, dass
man ein Aminobiphenylderivat der Formel I

R~ (cy) o ~Ph-CO- (Q) n—nz I

NH,
worin '

R', R2, Cy, Ph, Q, m und n die bei Formel | angege-
bene Bedeutung haben diazotiert und anschlies-
send die Diazoniumgruppe nach bekannten Me-
thoden durch ein X-Atom ersetzt oder dass man
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zur Herstelluhg einer Verbindung der Formel | (R2
= Alkyl, n = Q) ein Halogenbiphenylderivat der

Formel [l
rl- (Cy)m-' -Ph-H i

p:4

worin

R1, Cy. Ph, m und X die bei Formel | angegebene
Bedeutung haben

mit einer Carbonsaure der Formel 1V

worin HOOC-R? v

‘R? Alkyl mit 1-10 C-Atomen bedeutet oder mit
einem ihrer reaktionsfahigen Derivate in Gegen-
wart einer Saure oder einer Lewis-Saure umsetzt
ader dass man zur Herstellung einer Verbindung
der Formel | (R2 = Alkoxy und/oder n = 1) eine
Carbonsaure der Formel V

r}-(cy) - ~Ph~COOH vV

. X
worin

R?, Cy, Ph, m und X die bei Formel | angegebene
Bedeutung haben, oder eines ihrer reaktionsfahi-
gen Derivate mit einer Hyroxyverbindung der For-
mel Vi

H-(Q),-R* Y

worin

R4 Alkoxy mit1-10 C-Atomen bedeutet und, falls
n = 1, auch Alkyl mit 1-10 C-Atomen bedeuten
kann und

Q und n die bei Formel | angegebene Bedeutung
haben,

oder einem ihrer reaktionsfahigen Derivate um-
setzt.

Weiterhin sind Gegenstand der Erfindung die
Verwendung der Verbindungen der Formel | als
Komponenten fIUSSngrlstalllner Dielektrika, flis-
sigkristalline Dielektrika mit einem Gehalt an min-
destens einer Verbindung der Formel | sowie elek-
trooptische Anzeigeelements, die deramge Di-
elektrika enthalten.

Vor- und nachstehend haben R?, RZ%, Cy, Ph Q,
m, n, X, R® und R* die angegebene Bedeutung,
sofern nicht ausdricklich etwas anderes vermerkt
ist. .
Die Verbindungen der Formel | umfassen Keto-
ne der Formel la und Ester der Formel |b

R'-(Cy)n—PhX-Ph—-CO~R? la
R'-(Cy)mn—PhX-Ph—-CO-(Q),—R* ° ib

- ‘worin PhX einen durch ein X-Atom substituierten

1.4-Phenylenrest bedeutet.
Im einzelnen umschliesst die Formel | Ketone
der-Formeln lc und Id sowie Ester der Formeln le

bislj _
R'~PhX~Ph-CO-R® Ic
R‘ Cy—-PhX-Ph—CO-R? Id
~PhX~Ph-COOR® . - e
R‘ ~PhX~Ph-CO-0-Cy—R? if
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—PhX-Ph—CO-0-Ph-R? ° g
R‘ Cy-PhX-Ph-COOR® . - lh
R'—Cy~PhX-Ph=CO-0-Cy~R? li
R'-Cy—PhX-Ph-CO-0-Ph~R? lj

- worin die Alkyl- und Alkoxygruppen jeweils 1 -10,

vorzugsweise 1-6, insbesondere 3,4, 5 oder6 C-- |

Atome enthalten

Die Verbindungen der Formeln Id und le: smd
bevorzugt:

Die Reste: R? und R2 sind- vorzugswe|se Alkyl.

In den Verbinduingen der Formeln ! sowie la, Ib,
Id, if, Ih, li und Ij sind die diejenigen Stereoisome-
ren bevorzugt, worin die beiden Substituenten an
- den*Cyclohexylenresten jeweils in trans -Stellung
zueinander stehen: :

in-den Verbindungen der Formel I sowie la bis |j
sind die Aikyl- und Alkoxygruppen vorzugsweise
geradkettig. Alkyl bedeutet vorzugsweise Methyl,
_Ethyl, n-Propyl, n-Butyl, n-Pentyl, n-Hexyl, ferner
bevorzugt n-Heptyl, n-Octyl, n- Nonyl oder n-
Decyl; Alkoxy bedeutet vorzugsweise Methoxy,
Ethoxy, n-Propyloxy, n-Butyloxy, n-Pentyloxy, n-
Hexyloxy, ferner bevorzugt n-Heptyloxy, n-Octy-
loxy, n-Nonyloxy oder n-Decyloxy. '
~ Verbindungen der Formel | sowie |a bis 1j mit
verzweigten Alkyl- oder Alkoxygruppen konnen
gelegentlich wegen einer besseren Léslickikeit in
den (blichen fliissigkristallinen Basismaterialien
von Bedeutung sein, insbesondere aber als chirale
Dotierstoffe, wenn.sie optisch aktiv sind. Ver-

zweigte Gruppen dieser Art enthalten in der Regel

nicht mehr als eine Kettenverzweigung. Bevorzug-
te verzweigte Alkylreste sind Isopropyl, 2-Butyl (=
1-Methylpropyl), Isobutyl (= 2-Methylpropyl), 2-
Methyl-butyl, Isopentyl (= 3-Methylbutyl), 2-
Methylpentyl, 3-Methylpentyt, 2-Ethylhexyl, 2-
Heptyl (= 1-Methylhexyl), 2-Octyl (= 1-Methyl-
heptyl); bevorzugte verzweigte Alkoxyreste sind
Isopropyloxy, 2-Methylpropyloxy, 2-Methyl-
butyloxy, 3-Methyl-butyloxy, 2-Methyl-pentyl-
oxy, 3-Methyl-pentyloxy, 2-Ethyi-hexyloxy, 1-
Methyl hexyloxy, 1 -Methyi-heptyloxy.

“Die Verbindungen der Formel 1 werden im ibri-
gen nach an sich bekannten Methoden hergestelit,
wie sie in deér Literatur (z.B. in den Standardwer-
ken wie Houben-Weyl, Methoden der Organi-

" schen Chemie, Georg-Thieme-Verlag, ‘Stuttgart)
beschrieben sind, und zwar unter Reaktionsbedin-
gungen, die fiir die genannten Ums'etzungen be-
kannt und geeignet sind. Dabei Kann man-auch

von an'sich bekannten: hier nicht naher erwahnten .

Varlanten Gebrauch machen.

‘Die Ausgangsstoffe konnen gewunschtenfalls
auch in situ gebildet werden, derart, dass man sie
aus dem Reaktionsgemisch nicht isoliert, sondern
sofort weiter zu- den Verblndungen der Formel !
umsetzt.

Die Halogenblphenylderlvate der Formel 1 kén-
nen aus den Aminen der Forimel 1I'nach den Me-
thoden der Schiemann-Reaktion (vgl. z.B. The
Merck Index, 9th Edition, Merck & Co., Inc., Rah-
way, N.J., USA, 1976, Seite ONR-80) oder der
Sandmeyer-Reaktion (vgl. z.B. The Merck Index,
l.c., Seite ONR-79) hergestellt werden.
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Zweckmassig diazotiert man zunachst mit einem
Salz oder einem Ester der salpetrigen Saure (wie
NaNQ_ oder Butylnitrit) in wésserig-sdurer Phase,
wobei als Sdure z.B. HF, HCI, HBr, H,S0, oder
HBF, verwendet werden kann, bei Temperaturen
zwischen etwa —20 und +10°, Dabei kann ein zu-
satzliches inertes Losungsmiittel zugegen sein, z.B.
ein Ether wie Tetrahydrofuran oder Dioxan oder
ein Kohilenwasserstoff wie Tolucl oder Xylol.

Zur Herstellung der Fluorverbindungen. (I, X =-
F) diazotiert man zweckmassig in HBF,. Dabei bil-
den sich die Diazonium-tetrafluorborate, die be-
reits bei Temperaturen zwischen etwa 10 und 100°
zersetzt werden koénnen. Diazotiert man mit
NaNQ. in wasserfreiem HF, so erhalt man durch
anschliessendes Erwarmen direkt die gewunschte
Fluorverbindung.

Ein Austausch der D«azomumgruppe gegen Ci
oder Br gelingt bevorzugt in wasseriger Losung in
Gegenwart von Cu,Cl, oder Cu. Br2 bei Tempera-
turen zwischen 30 und 100°. .

Die Ketone der Formel la (=1, R2 = Alkyl n=0)
sind ferner durch Acylierung der Halogenbiphe-
nylderivate der Formel Il mit Carbonséauren der
Formel IV oder ihren reaktionsfihigen Derivaten
erhaltlich, zweckmadssig in Gegenwart eines sau-
ren Katalysators sowie eines inerten Losungsmit-
tels bei Temperaturen zwischen etwa 0° und etwa
120°. Als Derivate der Carbonsduren der Formel IV
eignen sich in erster Linie ihre Anhydride und Ha-
logenide, z.B. die entsprechenden Séaurechloride
und Saurebromide. Als Katalysatoren eignen sich

-Sauren wie HF, H;PO, oder Polyphosphorséaure

oder, vorzugsweise, Lewis-Sauren wie AICI;,
AlBrg, SnCl,, ZnCl;, FeCl,, SbClg, BF; oder des-
sen Etherat, als Losungsmittel z.B. CS_, Kohlen-
wasserstoffe wie Hexan, Nltrobenzol oder Tetra-
methylensulfon. .

Die Ester der Formel Ib konnen auch durch Ver-
esterung der Carbonsauren der Formel V mit Alko-
holen bzw. Phenolen der Formel VI erhalten wer-
den.

Als reaktionsfahige Derlvate dleser Carbonsau-
ren eignen sich insbesondere die Saurehalogeni-
de; vor allem die Chloride und Bromide, ferner die
Anhydride, z.B. auch gemischte Anhydride der
Formel  R'~(Cy),~PhX~Ph~CO-0-COCH,,
Azide, Ester, insbesondere Alkylester mit 1 -4 C-
Atomen in der Alkylgruppe.

Als reaktionsfahige Derivate. der Alkohole bzw.
Phenole der Formel VI kommen inshesondere die
entsprechenden -Metall-alkoholate bzw. -pheno-
late der Formel M—(Q),—R* in Betracht, in der M
ein‘Aquivalent eines Metalls, vorzugsweise eines
Alkalimetalls wie Na oder K, bedeutet.

-Die Veresterung wird vorteilhaft in Gegenwart
eines inerten Losungsmittels durchgefiihrt. Gut
geeignet sind insbesondere. Ether wie Diethyl-
ether, Di-n-butylether, Tetrahydrofuran, Dioxan
oder Anisol, Ketone wie Aceton, Butanon oder
Cyclohexanon, Amide wie Dimethylformamid
oder Phosphorséure-hexamethyltriamid, Kohlen-
wasserstoffe wie Benzol, Toluol oder Xylol, Halo-
genkohlenwasserstoffe wie Tetrachlorkohlenstoff
oder Tetrachlorethylen und Sulfoxide wie Dimeth-
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ylsulfoxid oder Sulfolan. Mit Wasser nicht misch-
bare Losungsmittel kdnnen gleichzeitig vorteilhaft
zum.azeotropen Abdestillieren des bei der Vereste-

rung gebildeten Wassers verwendet.werden. Ge--

legentlich kann auch ein Uberschuss einer organi-
schen Base, z.B. Pyridin, Chinclin oder Triethyi-
amin als Losungsmittel fiir die Veresterung ange-

wandt werden.-Die Veresterung kann auch in Ab-.

wesenheit eines Losungsmittels, z.B. durch einfa-
ches Erhitzen der Komponenten in Gegenwart von
Natriumacetat, durchgefithrt werden.- . - S

Die Reaktionstemperatur liegt gewohnllch Zwi-
schen —50° und +250°, vorzugsweise zwischen
—20° und +80°. Bei diesen Temperaturen sind die
Veresterungsreaktionen.in der Regel nach 15 Ml-
nuten bis 48 Stunden beendet. - . -

Im einzelnen hangen die Reaktlonsbedmgun-
gen fiir-die Veresterung weitgehend von der Natur
der verwendeten-Ausgangsstoffe ab. So-wird eine
freie Carbonsaure der Formel V mit einem Alkohol
oder Phenol der Formel Vi in der Regel in Gegen-
wart einer.starken Saure, beispielsweise einer Mi-
neralséure wie Salzsaure oder Schwefelsaure um-
gesetzt. -

Eine bevorzugte Reaktlonswelse |st die Umset-
zung eines Saureanhydnds oder insbesondere ei-
nes Séurechlorids miteinem Alkohol; vorzugswei-
se in einem basischen Milieu, wobei als Basen ins-
besondere Alkalimetallthydroxide -wie -Natrium-
oder Kaliumhydroxid, Alkalimetallcarbonate bzw.
-hydrogencarbonate wie Natriumcarbonat, Na-
triumhydrogencarbonat, Kaliumcarbonat oder Ka-
liumhydrogencarbonat, Alkalimetallacetate wie
Natrium- oder :Kaliumacetat, ‘Erdalkalimetallhy-
droxide wie Calciumhydroxid oder organische Ba-
sen wie Triethylamin, Pyridin, Lutidin, Kollidin
oder Chinolin von Bedeutung sind.
~ Eine weitere bevorzugte Ausfihrungsform: des
Verfahrens nach der Erfindung besteht darin; dass
man die zu veresternde -Hydroxyverbindung der
Formel VI zunachst in das Natrium- oder Kaliumal-
koholat bzw. -phenolat Gberfiihrt, z.B. durch Be-
handlung mit ethanolischer Natron- oder Kalilau-
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ge, dieses isoliert und zusammen mit Natrium-

hydrogencarbonat oder . Kaliumcarbonat unter
Rihren in Aceton oder Diethylether suspendiert
und diese Suspension mit-einer Losung des Sau-
rechlorids oder Anhydrids in Diethylether, Aceton

45

oder Dimethylformamid versetzt, zweckmissig bei .

Temperaturer: zwischen etwa ~25° und +20°,

. Die Ausgangsstoffe der Formeln |l bis VI sowie
ihre reaktionsfahigen Derivate sind zum Teil be-
kannt, zum Teil kénnen sie in Analogie zu-bekann-
ten Verbindungen .aus Ilteraturbekannten Stoffen
hergestellt werden. - :

So sind die Amirne der Formel H belsplelswelse
durch Nitrierung von Biphenylderivaten (entspre-
chend Formel |, aber X = H) und anschliessende
Reduktion erhiltlich, die Ausgangsstoffe der. For-
meln 1l -.und V analog aus den unsubstitiierten
Verbindungen (entsprechend Formel- lll und V,
aber X = H)-durch Nitrierung, Reduktion zur Ami-
noverbindung, Diazotierung .und Schlemann-
bzw. Sandmeyer- Reaktion.

-Die erfindungsgemissen. Dielektrika bestehen

50

55

60’

65

-cyclohexylbenzole, .
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aus 2 bis 1 '5, vorzugsweise 3 bis 12 Komponenten,
darunter mindestens einer Verbindung der For-

mel |. Die anderen Bestandteile werden vorzugs-*

weise ausgewdhlt aus den nematischen oder ne-
matogenen Substanzen, insbesondere den be-
kannten Substanzen, aus den Klassen der Azoxy-
benzole, Benzylidenaniline, Biphenyle, Terphenyle,
Phenyl- oder Cyclohexylbenzoate, Cyclohexan-
carbonséurephenyl- .oder -cyclohexylester, Phe-
nylcyclohexane, Cyclohexylbiphenyle, Cyclohex-
ylcyclohexane, Cyclohexyinaphthaline; 1,4-Bis-
4.,4'-Bis-cyclohexylbiphen-
yle, Phenyl--oder Cyclohexyl-pyrimidine, Phenyl-
oder Cyclohexyldioxane, gegebenenfalls haloge-
nierten Stilbene, Benzylphenylether, Tolane und
substituierten Zimtsauren. Die wichtigsten als Be-
standteile derartiger flissigkristalliner Dielektrika
in Frage kommenden Verbindungen lassen sich
durch die Formel VI charaktensneren

R®-A-G-E-R® -l

worin A und E je ein carbo- oder heterocycllsches
Ringsystem aus der aus 1,4- disubstituierten Ben-
zol- und Cyclohexannngen 4,4’-disubstituierten
Biphenyl-, Phenylcyclohexan- und Cyclohexyl-
cyclohexansystemen, 2,5-disubstituierten Pyrimi-
din- und 1,3-Dioxanringen, 2 6-disubstituiertem
Naphthalin, Di- und Tetrahydronaphthalin, Chi-
nazolin und Tetrahydrochinazolin gebildeten

Gruppe,
G .. —CH=CH- —N(O) N—
~ —CH=CL- —CH=N(0)-
-CH=C-. CH.-CH.—-
-C0-0- -CH.-0-
-C0-S8— —CH,—-S-
—CH=N- —COO-Ph- COO—
SRR oder eine.C—C-Ein-
fachbindung,

L Halogen, vorzugswense Chlor, oder CN, und R®
und R€ Alkyl, Alkoxy, Alkanoyloxy oder Alkoxy-
carbonyloxy mit bis zu 18, vorzugsweise bis zu
8 Kohlenstoffatomen, einer dieser Reste auch CN,
NC, NO., CF;, F, Cl oder Br bedeuten. Bei den
meisten dieser Verbindungen _sind R® und R® von-
einander verschieden, wobei einer dieser Reste
meist eine Alkyl- oder Alkoxygruppe ist. Viele sol-
cher Substanzen oder auch Gemlsche davon sind
im Handel erhéltlich.

Die erfindungsgemassen Dlelektnka enthalten
etwa 0,1 bis 30, vorzugsweise 2 bis 25% einer oder
mehrerer Verbindungen der Formel |.

Die .Herstellung der erfindungsgemassen Di-
elektrika erfolgt in an sich Gblicher Weise. In der
Regel werden die Komponenten ineinander ge-
I6st, zweckmassng bei erhéhter Temperatur. Wenn
dabei eine Temperatur oberhalb des_ Klarpunkts
des . Hauptbestandteils gewidhlt wird, kann die
Vollsténdigkeit des Lésungsvorgangs besonders
leicht beobachtet werden. _—

Durch geeignete Zusitze konnen d|e flssigkri-
stallinen Dielektrika nach der Erfindung so modifi-
ziert werden, dass sie in allen bisher bekannt ge-

wordenen Arten von _Flissigkristallanzeigeele- -

menten verwendet werden kénnen.
Derartige Zusatze sind dem Fachmann bekannt

Al
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und in dér Literatur ausfiihrlich beschrieben. Bei-
spielsweise konnen dichroitische Farbstoffe oder
Substanzen zur Verdnderung der dielektrischen
Anisotropie, der Viskositat, der Leitfahigkeit und/
oder der Orientierung der nematischen Phasen zu-
gesetzt werden. Derartige Substanzen sind z.B. in
den DE-OS Nrn. 2209127, 2240864, 2321 632,
2338281,
2902177 beschrieben.

Die folgenden Beispiele sollen dre Erflndung er-
léutern, ohne sie zu begrenzen in den Beispielen
bedeuten F. den Schmelzpunkt und K. den Klar-
punkt einer ﬂus&gkrrstallmen Substanz. Vor- und
nachstehend bedeuten - Prozentangaben Ge-
wichtsprozent; alle Temperaturen smd |n Grad
Celsius angegeben

. Bersplel 1:

Zu einer Suspensron von 36,7 g 4'-Acetyl-
2-amino-4-(trans-4-pentylcyclohexyl)biphenyl
[F. 118-123°; erhéitlich durch Nitrieren von 4'-
Acetyl-4- (trans-4-pentylcyclohexyl)biphenyl und
anschliessende Hydrierung der erhaltenen rohen
2-Nitroveérbindung an Raney-Nickel in Tetrahy-
drofuran] in 180 ml Dioxan tropft man bei 15-20°
unter :Rahren 180 ml 35%ige wdsserige Tetra-
fluorborsaurelosung und dann bei 0° eine Lésung
von 7,2 g NaNO, 'in 25 mi Wasser. Man riihrt
6 Stunden nach, wobei man die Temperatur auf
15° steigen lasst. Nach lblicher Aufarbeitung (Ex-
traktion mit Toluol, Filtration Gber Kieselgel) er-
hélt man 4'-Acetyl-2-fluor-4-(trans-4-pentylcy-
clohexyl)biphenyl, F. 81°, K. 170°. - .

Belsplele 2 bis 49:

‘Analog Beispiel 1 erhalt man aus den entspre-

chenden Aminoverbindungen: '

2. 4'-Acetyl-2-fluor-4- methylblphenyl

3. 4’-Acetyl-2-fluor-4-ethylbiphenyl. -

-4, "4’-Acetyl-2-fluor-4-propylbiphenyl.

5. 4’-Acetyl-2-fluor-4-butylbiphenyl.

‘6. 4’-Acetyl-2-fluor-4-pentylbiphenyl.

7. 4'-Acetyl-2-fluor-4-hexylbiphenyl.

8. 4'-Acetyl-2-fluor-4-heptylbiphenyl..

9. 4'-Acetyl-2-fluor-4-octylbiphenyl.
10.: 4'-Acetyl-2-fluor-4-nonylbiphenyl.
11. 4'-Acetyl-2-fluor-4-decylbiphenyl.
12.- 4’-Acetyl-2-fluor-4-methoxybiphenyl.
13. 4'-Acetyl-2-fluor-4-ethoxybiphenyl.
14. 4'-Acetyl-2-fluor-4-propyloxybiphenyl.
16. 4’-Acetyl-2-fluor-4-butyloxybiphenyl.’
16. 4’-Acetyl-2-fluor-4-pentyloxybiphenyl. -
17. 4'-Acetyl-2-fluor-4-hexyloxybiphenyl.
18. 4'-Acetyl-2-fluot-4-heptyloxybiphenyl. -
19. 4'-Acetyl-2-fluor-4-octyloxybiphenyl:

120.4'-Acetyl-2-fluor-4-nonyloxybiphenyl.

21. 4'-Acetyl-2-fluor-4-decyloxybiphenyl.
22 4'-Acetyl-2-fluor-4-(trans- 4 methylcyclo-*
hexyl)biphenyl.
23. 4'-Acetyl-2-fluor-4- (trans -4- ethylcyclo-
" hexyl)biphenyl. .
24. -4'-Acetyl-2-fluor-4- (trans 4 propylcyclo- i
hexyl)biphenyl.

25, :4'-Acetyl-2-fluor-4- (trans -4- butylcyclo- '

hexyl)blphenyl

2450088, 2637430, 2853728 und'
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26. 4’-Acetyl-2-fluor- 4-(trans-4-hexylcyclo-
hexyl)biphenyl.
27. 4'-Acetyl-2-fluor-4- (trans 4- heptylcyclo-
hexyl)biphenyl.
28. 4'-Acetyl-2-fluor-4-{trans-4- octylcyclo-
.. hexyl)biphenyl. .
29. 4'-Acetyl-2-fluor-4- (trans-4 nonylcyclo- :
"% hexyl)biphenyl.
30. 4’-Acetyl-2-fluor-4-(trans- 4 decylcyclo-
.. hexyl) biphenyl.
31. 4’'-Acetyl-2-fluor-4-(trans-4- methoxycyclo-
hexyl) biphenyl.
32. 4'-Acetyl-2-fluor-4- (trans -4-ethoxycyclo-
.- .hexyb)biphenyl. :
33. 4'-Acetyl-2-fluor-4- (trans -4- propyloxy-
.. - cyclohexyl)biphenyl. .
34.. 4'-Acetyl-2-fluor-4- (trans -4- butyloxycyclo-
E hexyl)blphenyl
35. 4'-Acetyl-2-fluor-4-(trans-4- pentyloxy-
R -cyclohexyl)blphenyl
36. 4'-Acetyl-2-fluor-4-(trans- 4 hexyloxy-
- cyclohexyl)biphenyl.
37. 4'-Acetyl-2-fluor-4-(trans- 4- heptyloxy-
cyclohexyl)biphenyl.
38. 4’-Acetyl-2-fluor-4-(trans-4- octyloxycyc|o-
. hexyl)biphenyl.
39. 4'-Acetyl-2-fluor-4-(trans-4- nonyloxy-.
- cyclohexyl}biphenyl.
40. 4'-Acetyl-2-fluor-4-(trans-4- decyloxy-
- cyclohexyl)biphenyl.
41. 2-Fluor-4'-propionyl-4- propylbrphenyl
42. 2-Fluor-4'-propionyl-4-butylbiphenyl.

"43. 2-Fluor-4'-propionyl-4-pentylbiphenyl.

44. 2-Fluor-4'-propionyl-4-methoxybiphenyl.

45. 2-Fluor-4'-pripionyl-(trans-4-propylcyclo-

. hexyl)biphenyl. .

46. 2-Fluor-4'- proplonyl (trans -4- pentylcyclo-
hexyl)biphenyl. -

47. 4'-Butyryl-2-fluor-4- (trans 4- propylcyclo-
_hexyl)biphenyl. . : .

48. 4'-Decanoyl-2- fluor 4- (trans-4 pentyl-
cyclohexyl)biphenyl, -

49, 4'-Acetyl-3-fluor-4- (trans 4—penty|cyclo-
-hexyl)biphenyi.

Beispiel 50:

Zu einer Suspensron von 36 79 4’-Acety| 2-
amino-4-(trans-4- pentylcyclohexyl)brphenyl
150 ml 1 B%iger wasseriger Salzsdure gibt man bel
—5° innerhalb 0,5 Stunden eine Lésungvon 7,2 g
NaNO; in 25 ml Wasser. Die so erhaltene Losung
wird bei 0-5° innerhalb 1 Stunde zu:einer Cu(l)-
salzldsung hinzugetropft, die aus 256 g CuSO,-
5H,0, 8,8 g NaCl; 6,3 g Na,S0,, 100 ml Wasser
und 40 ml 32%iger Salzsaure hergestellt worden
ist. Nach halbstiindigem Erhitzen auf 40° wird ab-
gekiihlt, mit CH,Cl,, extrahiert und wie (blich auf-
gearbeitet. Man erhalt 4'-Acstyl-2-chlor- 4- (trans-
4- pentylcyclohexyl)blphenyl .

Belsplel 51 bis 55:

Analog Beispiel 50 erhalt man aus den entspre-
chenden Aminoverbindungen: -
51. 2-Chlor-4'-acetyl-4- propylblphenyl
52.- 2-Chlor-4'-acetyl-4-butylbiphenyl.




53. 2-Chlor-4’-acetyl-4-pentylbiphenyl. -

54. 2-Chlor-4’-acetyl-4- (trans 4- propylcyclo-
hexyl) biphenyl. - '

bb. 2-Chlor-4’-acetyl-4- (trans-4 pentylcyclo-
hexyl)blphenyl :

Beispiel 56:

Man arbeitet analog Belsplel 50 verwendet je-
doch HBrstatt HCI und NaBr statt NaCl und erhélt
4’-Acetyl-2-brom-4- (trans 4- pentylcyclohexyl)
biphenyl.

Beispiel 57:

Zu einem Gemisch aus 32 4g 2- Fluor 4 (trans-
4-pentylcyclohexyl)biphenyl:und 200 ml CS; gibt
man unter Rihren bei 20° 27 g-AICl,, tropft dann
unter Rithren und Kochen 10:g Acetanhydrid hin-
zu und kocht noch eine Stunde. Man kiihit ab, fil-
triert, zersetzt durch Eintragen in Salzsaure/Eis
und erhélt 4’-Acetyl-2-fluor-4-(trans-4- pentyl-
cyclohexyl)blphenyl F..81°,K.170°

Analog sind die in den Beispielen 2 bIS 56 ge-
nannten Verbindungen erhaltllch '

Beispiel 58:

Man kocht 28,6 g 2’ Fluor 4' pentylblphenyl-
4-carbons3ure (erhaltlich durch Nitrierung von 4'-
Pentylbiphenyl-4-carbonsdure zum '2'-Nitroderi-
vat, Reduktion zur 2‘-Aminoverbindung und
Schiemann-Reaktion) 1 Stunde mit 24 g SOCI,,
dampft ein, I6st das erhaltene rohe Saurechlorid in
150 mi Toluol, versetzt mit 7,9°g Pyridin und 6 g
Propanol iind kocht 2 Stunden. Das Gemisch wird
gekiihlt, mit Wasser gewaschen, die organlsche
Phase wird (iber Na,SO, getrocknet und einge-
dampft. Man erhétt 2'-Fluor-4'- pentylblphenyl 4-
carbonsaurepropylester.

59. 2'-Fluor-4'- propylblphenyl 4 carbonsau-
‘temethylester. :
60. 2'-Fluor-4'-propylbiphenyl- 4 carbonsau-
reethylester.
61. 2'- Fluor-4'—propylb|pheny| 4 -carbonséu-
" répropylester.
-62. 2'-Fluor-4'-propylbiphenyl-4-carbonsau-
: rebutylester.
63. 2'-Fluor-4’- propylblphenyl 4- carbonsau-
+ - repemtylester.
64. 2'-Fluor-4'- propylblphenyl 4 carbonsau-
rehexylester.
65. 2'-Fluor-4'- propylblphenyl 4- carbonsau-
reheptylester. .
66. 2'-Fluor-4"- propylblphenyl 4 carbonsau-
- reoctylester.

' 67. 2 -Fluor-4’- propylblphenyl 4 carbonsau-

re(1-methylheptylester).
- 68. 2'-Fluor-4’- propylblphenyl -4- carbonsau-

-~ renonylester. -

69. 2’-Fluot-4'- propylblphenyl 4- carbonsau-
redecylester.

70. 2'-Fluor-4"- propylblphenyl 4-carbonsiu-
re(trans-4-propylcyclohexylester).

71. 2'-Fluor-4"-propylbiphenyl-4- carbonséu-
re(trans-4-butylcyclohexylester). :

72. 2'-Fluor-4"-propylbiphenyl-4- carbonsau-
re(trans-4-pentylcyclohexylester). '
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73.
74,
75.
76.
77.
78.
79.
80.
81.
82.

.10
2'- Fluor 4’-propylbiphenyl-4- carbonsau- :
re(p-propylphenylester).
2'-Fluor-4'-propylbiphenyl-4- carbonsau- v
re(p-butylphenylester).
2'-Fluor-4'-propylbiphenyl-4- carbonsau-
re(p-pentylphenylester).
2'-Fluor-4'-propylbiphenyl-4- carbonsau-
re(p-methoxyphenylester). :
2’-Fluor-4'-propylbiphenyl- 4 carbonsau-
re(p -ethoxyphenylester).
4'-Butyl-2'- -fluorbiphenyl-4- carbonsaure-
ethylester
4'-Butyl-2’-fluorbiphenyl-4- carbonsaure-
propylester. _
4’-Butyl-2'-fluorbiphenyl-4-carbonséure-
butylester.
4’-Butyl-2'- fluorblphenyl 4-carbonsiure-

s

.pentylester.
-4’-Butyl-2’'- fluorblphenyl 4- carbonsaure-

~ hexylester.

- 83.
-84.
| 85.

86.
87.
88.
89.
90.
9.
92.
93.
94,
95,
96.
97.
98.
99.

100.

101.

102.

103.

104.

4’-Butyl- 2’-ﬂuorb|phenyl 4-carbonsaure-
(1-methylheptylester).-

4'-Butyl-2'- ﬂuorblphenyl 4- carbonsaure-
(trans-4-propylcyclohexylester)..
4'-Butyl-2'-fluorbiphenyl-4- carbonsaure-
(trans-4-pentylcyclohexylester).
4'-Butyl-2'- fluorblphenyl 4- carbonsaure-- '
(p-propylphenylester).

4'-Butyl-2' fluorblphenyl 4- carbonsaure-
(p-pentylphenylester).

4'-Butyl-2' -ﬂuorblphenyl 4- carbonsaure-
(p-methoxyphenylester).
4’'-Butyl-2'-fluorbiphenyl-4- carbonsaure-
{p-ethoxyphenylester).
2’-Fluor-4"-pentylbiphenyi-4- carbonsaure-
ethylester.

2’-Fluor-4’- pentylblphenyl 4 carbonsaure-
butylester. :

2'-Fluor-4'- pentylblphenyl 4- carbonsaure-

pentylester.

2'-Fluor-4'- pentylblphenyl 4- carbonsaure-
hexylester.

2'-Fluor-4'- pentylblphenyl 4- carbonsaure-
(1- methylheptylester)
2’-Fluor-4'-pentylbiphenyl-4- carbonsaure-
(trans-4-propylcyclohexylester).
2'-Fluor-4'-pentylbiphenyl-4-carbonsiure-
{trans-4-pentylcyclohexylester).
2'-Fluor-4’-pentylbiphenyl- 4-carbonsaure-
(p-propylphenylester).

2'-Fluor-4'- pentylblphenyl 4-carbonsaure-
{p-pentylphenylester).
2'-Fluor-4'-peritylbiphenyl-4- carbonsaure-
(p-methoxyphenylester).

2'-Fluor-4'- pentylblphenyl 4- carbonsaure-
(p-ethoxyphenylester)..
2'-Fluor-4'-(trans-4- propylcyclohexyl)bl-
phenyl-4-carbonséaureethylester.
2’'-Fluor-4’'-(trans-4-propylcyclohexyl ybi-
phenyl-4-carbonséurepropylester.
2'-Fluor-4'-(trans-4-propylcyclohexyl) bi-
phenyl-4-carbonsiurebutylester.
2’-Fluor-4'-(trans-4- propylcyclohexyl)bl-
phenyl-4-carbonsdurepentylester.



105.
106.
107.

1
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2'-Fluor-4’-(trans-4-propylcyclohexyl)bi-

phenyl-4-carbonséurehexylester.
2'-Fluor-4’-(trans-4-propylcyclohexyl) bi-
phenyl-4-carbonséure-1-methylheptylester).
2'-Fluor-4’- (trans-4-propylcyclohexyl) bi-
phenyl-4-carbonséure(trans-4-propylcy- .

... clohexylester).. :
2'-Fluor-4'-(trans-4- propylcyclohexyl)bl- .

108.

110.

111,

phenyl-4-carbonséure(trans-4-pentylcy-

- clohexylester).
109.

2'-Fluor-4’-(trans-4- propylcyclohexyl)bl-
phenyl-4-carbonsaure(p- propylphenyl-
ester).

-2!-Fluor-4'-(trans-4-propylcyciohexyl) bi-
phenyl-4-carbonsédure(p- pentylphenyl-
ester).

2'-Fluor-4'- (trans 4- propylcyclohexyl)bl-

... phenyl-4-carbonséure(p- -methoxyphenyl-

112.

ester).

2'-Fluor-4'- (trans 4-propylcyclohexyl)bi-

.. phenyl-4- carbonsaure(p -ethoxyphenyl-

113.

114.

115.

1186.
117.

118.

. 119..
. phenyl-4-carbonséure(trans-4- pr0pylcy-

N clohexylester).
120.

121,

ester). - -

4'-(trans-4- Butylcyclohexyl) 2' fluorbi-
phenyl-4-carbonséureethylester.
4’-(trans-4-Butylcyclohexyl)-2'- fluorbi-
phenyl-4-carbonsiurepropylester.

4’- (trans-4-Butylcyclohexyl)-2’ -fluorbi-
phenyl-4-carbonsaurebutylester.
4’-(trans-4-Butylcyclohexyl) - 2’ -fluorbi-
phenyl-4-carbonsaurepentylester.
4’-(trans-4- Butylcyclohexyl) -2’ -fluorbi-
phenyl-4-carbonsiurehexylester.

4’- (trans-4-Butylcyclohexyl) -2 -fluorbi-
phenyl-4- carbonsaure 1-(1-methylheptyl-
ester).

4'-(trans-4- Butylcyclohexyl) 2'-fluorbi-

4'-(trans-4- Butylcyclohexyl)-2'-f|uorb|-

phenyl-4-carbonséure(trans-4-pentylcy-

clohexylester).
4'-(trans-4-Butylcyclohexyl)-2’- quorbl-

.- phenyl-4-carbonséure(p- -propylphenyl-

122.
123,
124

125.

126.
127.

128.

129.
. phenyl-4-carbonsdurehexylester. -

. ester). :
4’-(trans-4- Butylcyclohexyl) 2’ quorbl-

phenyl-4- carbonsaure(p pentylphenyl-
ester). -

4’-(trans-4- Butylcyclohexyl) 2'-fluorbi-
phenyl-4- carbonsaure(p -methoxyphenyl-

- ester).
.4’-(trans-4- Butylcyclohexyl) 2’-ﬂuorb|-

phenyl-4- carbonsaure(p -ethoxyphenyl-.
ester).

.2’-Fluor-4'-(trans- 4-pentylcyclohexyl)bl-

phenyl-4-carbonsaureethylester, F. 53,5°, K
153,4°. :
2’-Fluor-4'-(trans-4-pentylcyclohexyl) bi-
phenyl-4-carbonsiurepropylester.
2'-Fluor-4'-(trans-4-pentylcyclohexyl) bi-
phenyl-4-carbonsdurebutylester, F. 52°, K
120,3°.

2'-Fluor-4'- (trans-4-pentylcyclohexyl) bi-
phenyl-4-carbonsdurepentylester.
2'-Fluor-4'-(trans-4-pentylcyclohexyl)bi-
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130.

131.

132.

133.

134.

135.

136,

12

2'-Fluor-4'-(trans-4-pentylcyclohexyl)bi-
phenyl-4-carbonsaure(1-methylheptylester)..
2'-Fluor-4'- (trans-4-pentylcyclohexyl)bi-
phenyl-4- carbonsaure(trans 4-propylcyclo-
hexylester).

2'-Fluor-4'-(trans-4- pentylcyclohexyl)bl-
phenyl-4-carbonsaure(trans-4- pentylcyclo-
hexylester).
2'-Fluor-4'-(trans-4-pentylcyclohexyl) bi-
phenyl-4-carbonsiure(p- propylphenyl-
ester).

2'-Fluor-4'- (trans-4-pentylcyclohexyl) bi-
phenyl-4-carbonsaure(p-pentylphenyl-

‘ester).

2'-Fluor-4'- (trans-4-pentylcyclohexyl)bi-
phenyl-4-carbonséure({p-methoxyphenyl-
ester).

2’-Fluor-4'-(trans-4- pentylcyclohexyl)bl-
phenyl-4-carbonsadure(p-ethoxyphenyl-

-ester). _
Esfolgen Beispiele far Dlelektnka mit einem Ge-
halt an mindestens einer Verbindung der Formel I:

Beispiel A:
Ein Gemisch aus

28%
11%
32%

p-(trans-4- Pentylcyclohexyl)benzonltrll
2-p-Cyanphenyl-5-pentyl-1,3-dioxan
4-Pentyl-4’-cyanbiphenyl

9% 4-(trans-4- Pentylcyclohexyl) 4'- cyan-

20%

biphenyl
4'-Acetyl- 2-fluor-4-(trans-4-pentylcy-
clohexyl)biphenyl

zeigt F. —11°, K. 80°.

Beispiel B:
Ein Gemisch aus

18%
26%
13%
C12%
14%

17%

p-(trans-4- Propylcyclohexyl)benzomtnl
p-(trans-4-Pentylcyclohexyl)benzonitril
trans-4-Propylcyclohexancarbonsiure-
" (p-ethoxyphenylester)
trans-4-Butylcyclohexancarbornisiure-
(p-ethoxyphenylester)
trans-4-Pentylcyclohexancarbonséure-
(p-methoxyphenylester)
4’-Acetyl-2-fluor-4- (trans-4-pentylcy-
clohexyl)bipheny!

zeigt F. —14°, K. 77°.

Belsplel C ..
Ein Gemisch aus

13%

"~ 18%
13%

. 25%
15%

- 16%

p-(trans-4- Ethylcyclohexyl)benzomtrll

p- (trans-4-Propylcyclohexyl) benzonitril

p-(trans-4-Butylcyclohexyl)benzonitril
p-(trans-4-Pentylcyclohexyl)benzonitril

p (trans-4-Heptylcyclohexyl) benzonitril

4’-Acetyl-2-fluor-4- (trans 4-pentyley-

. clohexyl)blph_enyl

zelgt F.-17°,K. 58°.

Patentanspriiche

1. Halogenbiphenylderivate der Formel |

R~ (cy) m—@ -Ph~CO-(Q) -R* |

X
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worin B '
R? und R2 jewells Alkyl oder Alkoxy mit jewells
1-10 C-Atomen,

Cy 1,4-Cyclohexylen,
Ph _ 1,4-Phenylen, o
Q - —0-Cy- oder —-O—Ph—
mundn  jeweils O oder 1 und
X : F, CI oder Br

- bedeuten. -

2. 4'-Acetyl-2-fluor-4- (4-trans-n- pentylcyclo-
hexyl)biphenyl.

3. Verfahren zur Herstellung von Halogenbl-
phenylderlvaten der Formell =

R~ (cy) m—@ -Ph-CO-(Q) n-_kz )

worin X
R und R2 jeweils Alkyl oder Alkoxy mlt jewells
1-10 C-Atomen,

Cy 1,4-Cyclohexylen,

Ph " 1,4- Phenylen, '
Q -0-Cy- oder —-O—Ph—
mundn  jeweils 0 oder 1 und

X F, Cl oder Br

bedeuten,

dadurch gekennzelchnet dass man ein Ammobl-
phenylderivat der Formel Il '

Rl (cy) - —eh-co-(a) -R? Il

NHZ.
worin

R*, R2, Cy, Ph, Q, m und n die bei Formel | angege-
bene Bedeutung haben diazotiert und anschlies-
send die Diazoniumgruppe nach: bekannten Me-
thoden durch ein. X-Atom ersetzt oder dass man
zur Herstellung einer Verbindung der Formel |
(R2 = Alkyl,;n = 0) ein Halogenblphenyldenvat
der Formel I|I _

1o (ey) m—@ ~-Ph-H n

worin X

R*, Cy, Ph, m und X die bei Formel I angegebene
Bedeutung haben mit einer Carbonsaure der For-
mel I\ .

HOOC—.R3 . ")
worin ~ o
R3 AIkyI mit 1- 10 C-Atomen bedeutet oder mit
einem’ihrer reaktlonsfah|gen Denvate Jin Gegen-
wart einer Saure oder einer Lewis- Saure umsetzt,
oder dass man zur Herstellung einer Verbindung

der Formel | (R2 = Alkoxy und/oder n = 1) eine
Carbonséiure der Formel V

,le-(cy_)m-_-P_h_.-cpdg -V

worin
R*, Cy, Ph, m und X die bei Formel | angegebene
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Bedeutung haben;, oder eines ihrer reaktions§fahi-
gen Derivate mlt einer Hydroxyverbindung der
Formel VI

.H—(Q) -R¢ _ VI
worin - ' .
R# Alkoxy mit 1- 10 C Atomen bedeutet und, falls
n = 1, auch Alkyl mit 1 10 C Atomen ‘bedeuten’
kann und
Q und n die bel Formel | angegebene Bedeulung_
haben, "
oder einem: ihrer reaktlonsfahlgen Derlvate um-
setzt.

4, Verwendung der Verbindungen der Formel |
nach:Anspruch 1 als Komponenten fliissigkristaili-
ner Dlelektnka fiar elektrooptlsche Anzeigeele-
mente.

b. FIussngknstalIlnes Dielektrikum fir elek-
trooptische Anzeigeelemente mit mindestens zwei
flussigkristallinen Komponenten dadurch ge-
kennzeichnet, dass mindestens eine Komponente
eine Verbindung der Formel | nach Anspruch 1 ist.

6. Elektrooptisches Anzeigeelement auf der Ba-
sis einer Flussigkristallzelle, dadurch gekennzeich-
net, dass die Fliissigkristallzelle ein Dlelektrlkum

nach Anspruch 5 enthalt

Claims

1. Halogenoblphenyl denvatlves of the for-
mula !

RY-(cy) m— -?Ph—co- )) n-nz |

b o _

wherein R and R? are each alkyl or alkoxy with in
each case 1-10 C atoms, Cy is 1,4-cyclohexylene,
Ph is 1,4-phenylene, Q is —0~Cy— or ~O—Ph~-,
m and n are each O or1:and X is F, Cl or Br.

2. 4’-Acetyl-2- fluoro 4- (4 -trans-n- pentylcy-
clohexyl)biphenyl.: -~

3. Process for the preparation of halogenobi-
phenyl| derivatives of the formula |

Y- (cy) m‘—' -Ph-CO-(Q) I;-Rz 1
wherein R" and R2 are each alkyl or alkoxy with in
each case 1-10 C atoms, Cy'is 1,4-cyclohexylene,
Ph is 1,4-phenylene, Q is —-0—-Cy— or —0+Ph—,
mand n are each O or 1 and X is F, Cl or Br, charac-

terised in'that an amunoblphenyl derlvatlve of the
formula 1l '

-Ph-co- (Q) n-nz ||

wherein R'.'R2 Cy, Ph, Q, m-and n have the mean-
ing given in the case of formula'l, is diazotised and
the diazoniumgroup is then replaced by an X atom
by known methods, or in-that, for the preparation



15 N 0 088 907 16

" ofac.npound of the formula | (R? is atkyl, nis 0),
a halogenobiphenyl derivative of the formula Il

1 - ~DPR~
R~ (cy) Ph-H 1

X

wherein R, Cy, Ph, m and X have the meaning
given'in the case of formula |, is reacted with a
carboxylic acid of the formula IV

HOOC-R® 1\
wherein R3 is alkyl with 1-10.C atoms. or with one
of its reactive derivatives, in the presence of an acid
or a Lewis acid, or in that, for the preparation of a
compound for the formula 1 (R2 ic alkoxy and/orn
is 1), a carboxylic acid of the formula V

R}~ (Cy) - ~Ph-COOH v

X

wherein R*, Cy, Ph, m and X have the meaning
given in the case of formula |, or one of its reactive
derivatives, is reacted with a hydroxy compound of
the formula VI ' )

H-(Q),~R4 vi

wherein R* is alkoxy with 1-10 C atoms, or, if nis
1, can also be alkyl with 1-10 C atoms, and Q and
n have the meaning given in the case of formula t,
or one of its reactive derivatives.

4, Use of the compounds of the formula | ac- -

cording to Claim 1 as components of liquide crys-
tal dielectrics for electrooptical display elements.

5. Liquid crystal dielectric for electrooptical dis-
play elements with at least two crystal com-
ponents, characterised in that at least one com-
ponent is a compound of the formula | according
to Claim 1.

6. Electrooptical display element based on a lig-
uid crystal cell, characterised in that the liquid
crystal cell contains a dielectric according to
Claim 5.

Revendications

1. Dérivés d'halogénebiphényle de formule |

Rl cc;;)ﬂ-@ ~Ph~CO- (@) ~R? I

ou _ x

R' et R représentent chacun un alcoxy avec a
chaque fois de 1 4 10 atomes de car-
bone,

Cy représente un 1,4-cyclohexyléne,

Ph représente un 1,4-phényiéne,

Q représente ~O—-Cy- ou ~O~Ph~

metn valent'unet ‘autre Qou 1 et

X représente F, C! ou Br.

2. 4'-Acétyl-2-fluoro-4-(4-trans-n- pentylcy-
clohexyl)biphényle.
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3. Procédé de préparation de dérivés d’halogé-
nebiphényle de formule |

R - (cy) m—@ ~Ph-CO- (@) -R !

. X

ou

R et R2  représentent chacun un alcoyle ou un
alcoxy avec a chaque foisde 1 34 10
atomes de carbone,

Cy représente un 1,4-cyclohexyléne,

Ph représente un 1,4-phényléne,

Q représente —O—Cy— ou —O-Ph—

metn valentl'unetl’'autre Qou1 et

X représente F, Cl ou Br,

caractérisé en ce qu’on diazote un dérivé d’amino-
biphényle de formule 11

2

RI-(cy) - ~Ph-CO-(Q) =R 1

NHZ

ou

R?, R2, Cy, Ph, Q, m et n ont la signification don-
née pour la formule 1, puis en ce qu’on remplace le
groupe diazonium selon des procédés connus par
un atome de X ou en ce que pour préparer un com-
posé de formule | (R? = alcoyle, n = 0) on fait
réagir un dérivé d’halogénebiphényle de for-

mule 11

Rl-(Cy)m- -Ph-H i

. X
ou

R*, Cy, Ph, m et X ont la signification donnée pour
la formule | avec un acide carboxthue de formule
v

HOOC-R® v
ol '
R? représente un alcoyle en C1- 2 C10,
ou avec un de ses dérivés réactifs en présence d'un
acide ou d’un acide de Lewis,
Ou en ce que pour préparer un composé de formule
1 (R2 = alcoxy et/ou n = 1) on fait réagir un amde
carboxylique de formule V

R~ tey) - -Ph-COOH

ot X

R, Cy, Ph,metXontla sngmﬁcatlon donnée pour
la formule |,

ou un de ses dérivés réactifs,

avec un composé hydroxy de formule Vi

H-(Q),—R* Vi
ou
R4 représente un alcoxyen C1 2 C10Qet peut égale-

ment, sin = 1, représenter un alcoyleen C1 a C10
et

Q et n ont la signification donnée pour la formule
I, ou avec un de ses dérivés réactifs. '



of acempound of the formula’l (R2 is alkyl, n is 0),
a halogenobiphenyl derivative of the formula {li

. o _
RY- (€91 (/) P08 i
X

wherein R, Cy, Ph, m and X have the meaning
given in the case of formula |, is reacted with a
carboxylic acid of the formula IV

HOOQC-R?® v
wherein R2 is alkyl with 1-10 C atoms, or with one

of its reactive derivatives, in the presence of an acid .

or a Lewis acid, or in that, for the preparation of a
compound for the formula | (R2 is alkoxy and/or n
is 1), a carboxylic acid of the formula V

R!-(cy) o ~Ph~-COOH v

X

wherein R, Cy, Ph, m and X have the meaning
given in the case of formula |, or one of its reactive
derivatives, is reacted with a hydroxy compound of
the formuia VI

H-(Q),-R* Vi

wherein R* is alkoxy with 1-10 C atoms, or, if n is
1, can also be alkyl with 1-10 C atoms, and Q and
n have the meaning given in the case of formula |,
or one of its reactive derivatives. _

4. Use of the compounds of the formula | ac-
cording to Claim 1 as components of liquide crys-
tal dielectrics for electrooptical display elements.

5. Liquid crystal dielectric for electrooptical dis-
play elements with at least two crystal com-
ponents, characterised in that at least one com-
ponent is a compound of the formula | according
to Claim 1.

6. Electrooptical display element based on a lig-
uid crystal cell, characterised in that the liquid
crystal cell contains a dielectric according to
Claim 5.

Revendications

1. Dérivés d’halogénebiphényle de formule I

- tey) m—@ -eh-co-(Q) -r? |

X
ou
R' et R2  représentent chacun un alcoxy avec &
chaque fois de 1 & 10 atomes de car-
~ bone,
Cy représente un 1,4-cyclohexyléne,
Ph représente un 1,4-phényléne,
Q représente —O—Cy— ou ~O-Ph-—
metn valent {'un et I'autre O ou 1 et
X représente F, Cl ou Br.

2. 4'-Acétyl-2-fluoro-4-(4-trans-n- pentylcy-
clohexyl)biphényle.
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3. Procédé de préparation de denvés d’halogé-
nebiphényle de formulel

- (cy) m—@ ~Ph-CO- (Q) ~R® l

N o X .
R" et R représentent chacun un alcoyle ou un

alcoxy avec & chaque foisde 1 34 10
atomes de carbone,

Cy représente un 1,4-cyclohexyléne,
Ph représente un 1,4-phényléne,

Q représente —Q—Cy— ou —0—Ph—
metn valent I'un et I'autre 0 ou 1 et

X représente F, Cl ou Br,

caractérisé en ce qu’on diazote un dérivé d’amino-
biphényle de formule |1

Ri-(cy) _-{ (/) ~Ph-co-(@) -R? ||

NHZ

ol
R?, R3, Cy, Ph, Q, m et n ont la signification don-

~ née pour la formule |, puis en ce gu’on remplace le

groupe diazonium selon des procédés connus par
un atome de X ou en ce que pour préparer un com-
posé de formule | (R2 = alcoyle, n = 0) on fait
réagir un dérivé d’halogénebiphényle de for-
mule 1]

rl-(cy) - -Ph-H m

N X
ol . .
R*, Cy, Ph, m et X ont la signification donnée pour
la formule | avec un acide carboxylique de formule
v

HOOC-R® v

ol

R? représente un alcoyle en C1 3 C10,

ou avec un de ses dérivés réactifs en présence d'un
acide ou d’un acide de Lewis,

OuU en ce que pour préparer un composé de formule

I (R = alcoxy et/ou n = 1) on fait réagir un acide
carboxylique de formule V
1
R*- KCy)m- ~Ph~COOH v
ol X

R*, Cy, Ph, m et X ont la signification donnée pour
la formule |,

ou un de ses dérivés réactifs,

avec un composé hydroxy de formule VI

H-(Q),—R* Vi
oli '
R*représente un alcoxy en C1 & C10et peut égale-
ment, sin = 1, représenter un alcoyle en C1 3 C10
et

Q et n ont la signification donnée pour la formule
I, ou avec un de ses dérivés réactifs.

[

| A O



)

4 Appllcatlon des composés de formule | selon
la revendication 1 comme composants de diélec-
~ triques a cristaux liquides pour éléments daffi-

chage électro- opthues '

5. Diélectrique a cristaux Ilqwdes pour élé-
ments d’affichage électro-optiques avec au moins
deux composants & cristaux liquides, caractérisé
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ence qu'au moms un composant est un composé
de formule | selon la revendication 1.

6. Elément: d'affichage électro-optique & base
d’une cellule a cristaux liquides, caractérisé en ce
quela cellule A cristaux liquides contient un diélec-
trique selon la revendication 5.

)
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