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Hexyl, Heptyl, Octyl, Nonyl, Decyl, Undecy! und quenten Spannung eine positive Anisotropie der :

‘Dodecyl, und der Ausdruck «geradkettiges Cy-C12- - - Dielektrizititskonstante besitzen, bei- hohen Fre- .
Alkoxy» umfasst Methoxy, Athoxy, Propyloxy, Bu- 4 " quenzen negativ wird. Um die kapazitiven Verlu-
_ tyloxy, Pentyloxy, Hexyloxy, Heptyloxy, Octyloxy, ste klein zu halten, sollte die «Cross-over-Fre-
NS o Nonyloxy, -Decyloxy, Undecyloxy und Dodecyl- - quenz» f; (diel_ektrische';-R_elaxatiohsfi’equenz, bei

D oxy. . ..o welcher g =. & wird) derartiger: Fliissigkristalle -
.- Soweit nichts Gegenteiliges erwéhnt wird, be- méglichst niedrig sein und nicht iber etwa 20 kHz

deuten die Ausdriicke «dielektrische Anisotropie» 45 " liegen. Ferner solite der absolute Betrag der die-

“ baw. «Anisotropie der Dielektrizititskonstante» im - lektrischen Anisotropie sowohi unterhalb als auch
Rahmen .der vorliegenden Erfindung die nieder- oberhalb der. Cross-over-Frequenz mibglichst:
frequente {«statische») dielektrische Anisotropie. gross sein. Es hat sich jedoch gezeigt, dass die . -

Nematische und cholesterische Flissigkiistalle: Substanzen, welche fiir das ‘Zwei-Frequenz-Ver-
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-aufweisen als unterhalb der Cross-over-Frequenz.
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konstante entlang
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gruppe und Ring A trans-1,4-Cyclohexylen. - C;Hy5~CVeHs CH, - CaH,
" ‘Grundsétzlich sind solche Verbindungen der s CHy0-CeH, CHs - . CsHny
Formel | bevorzugt, worin mindestens eine der - CgHyCeHy CH, - C4H,O
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Ferner sind grundsitzlich diejenigen Verbindun- a) zur Herstellung der Verbindungen der Formel
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Dien kann beispielsweise mit 2,3-Dichlormalein- -

sdureanhydrid erfolgen. Vorzugsweise wird diese
so durchgefithrt, dass das in obiger Reduktion
erhaltene Produkt direkt fir die anschhessende
Diels-Alder-Reaktion (Verfahrensvanante c) ver-

. wendet wird und 2, 3-Dichlormaleinséureanhydrid
zum Reaktionsgemisch zugegeben wird. Die Ver-

bindungen. der obigen Formel Vill sind bekannte

oder Analoge bekannter Verbindungen.

Die Verbindungen der obigen Formel | kdnnen

in Form ihrer. Gemische mit fliissigkristallinen
Substanzen verwendet werden, wie z. B. mit Sub-
stanzen aus den Klassen der Schiffschen Basen,

' Azo- oder Azoxybenzole, Phenylbenzoate, Cyclo-
: hexancarbonsaurephenylester und -cyclohexyl-

ester, Bi- und Terphenyle, Phenylcyciohexane, Cy-
clohexylbiphenyle, Phenyl- und Diphenylpyrimidi-
ne, Cyclohexyl-phenylpynmldme, Phenyldioxane
und dergleichen. Derartige Substanzen sind dem
Fachmann bekannt, und viele davon smd zudem
im Handel erhaltiich.

Die erfindungsgeméssen Mischungen enthalten
zweckmissigerweise etwa 1-40 Gew.-% und vor-




ring [err]have the significances given in Table 1 (C6H4 denotes

1, 4~phenyl ene, C 6H denotes trans-1, 4-cycl o- hexylene and a single dash
(- A or X denotes a single 10 coval ent bond), as well as the corrpounds
of forrrul a |l nanmed in the Exanpl ewzimsrei nafter. Tabl8e 1 15

ceH4A o err] [err [err]ljﬂ
I|:augswelse etwa 3-25 C@gl,_% an Verbindungen letzteren Falle dar erden sollte, dass
ere|ch er

el der Mesophasen esamtmisc
%nz sétzlich kOﬂQé’th:L Verbindungen derC6H4 icht zu stark eingeschrinkt wird. M5 [err]
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abo éorzugswelse sind die Mischungen fir die 15 R®.
Zwei-Frequenz-Matrix-Adressierung jedoch da-
durch gekennzeichnet, dass sie aus 3 Komponen-
ten A, B und C bestehen, welche jeweils eine oder .
mehrere Verbindungen enthalten, und dass Kom- s " _
ponente A eine Viskositit von hichstens 40 cp, 20 R R X_"
inen Kldrpunkt von mindestens 40°C und eine - '

\..aielektrische Anisotropie zwischen —2 und +1
aufweist, Komponente B eine dielektrische Aniso-

" . tropie unterhalb ~2 besitzt und mindestens eine ' Rs—O—”coo—O—R‘ X

Verbindung der Formel | enthélt, und Komponen- 25

R4 - X

‘8

' -te-C_ eine dielektrische Anisotropie oberhalb +10, — —
. einen Klérpunkt von mindestens 100°C und eine R’—@—C#N—Q—R‘ xu
* Cross-over-Frequenz im Gesamtgemisch von _ . -
_-hdchstens 16 kHz bei 20°C-aufweist. - . R® _ Q R* XV

Derartige. Mischungen bestehen bevorzugt aus S0 . : S
mindestens etwa 30 Gew.-% Komponente A, etwa _ '
3-50 Gew.-% Komponente B und etwa 5-40 Gew.- 5 Ho~CH R¢ XV
% Komponente C und besonders bevorzugt aus R_O_c CHe
- ¢twa 30-87 Gew.-% Komponente A, etwa 3-40

. Gew.-% Komponente B und etwa 10-30 Gew.-% 3

' Komponente c. - R :}_@_0“4 Xvi

Verbmdungen und Mlschungen mit den oben,
fir die Komponenten ‘A, B und C geforderten Ei- -
genschaften sind dem Fachmann grundsétzlich RSCOO_O_RB e
. bekannt. Die Gesamtmischung muss nematische . g
~der cholesterische Eigenschaften aufweisen. _ _ '
»_«omponente A kann nematisch oder cholesterisch _
- und Komponente C nematisch, cholesterisch oder ns_O_coo_O_coo_Q_n‘
- solange die- Gesamtmischung nicht smektisch . _
wird — auch smektisch sein. Die Komponenten A - Xviil
und C milssen mindestens monotrope filissigkri-
stalline Eigenschaften ausweisen. Bevorzugt sind : :
jedoch diejenigen Mischungen, worin mindestens s . . .
Komponente C enantiotrop flissigkristallin ist, s R _Q-_Q_coo 'O_R XiX
und besonders bevorzugt sind diejenigen Mi- :
_schungen, worin Komponente A und C enantio-
trop flissigkristallin sind. Einzelne Verbindungen -
_in den erfindungsgeméssen Mischungen und RLO—CH,CHrR’ X

Komponente B. kdnnen 1edoch flissigkristallin =~ 55
.oder nicht fliissigkristallin sein, wobei-aber im

DD Do e

worin R* und RS geradkettlge Alkylgruppen mit1 (trans-4-Alkyicyclohexyl)phenyl, 2-(trans-4-Alkyl-
bis 8 Kohlenstoffatomen bedeuten, R® eine gerad- cyclohexyl)dthyl oder _p-[2-{trans-4-Aikylcyclo-
kettige Alkyl- oder Alkoxygruppe mit 1 bis 8 Koh- hexyl)athyllphenyl und R” trans-4- Alkylcyclohexyl
lenstoffatomen bezeichnet und n 1 oder 2 ist; R® darstellen, oder R® trans-4-Alkylcyclohexyl und R’

trans-4-Alkylcyciohexyl, 4’-Alkyl-4-biphenylyl, p- &5 p-{trans-4-Alkylcycohexyl)phenyl, p-{2-{trans-4-Al-




orf (b) for t he manuf acture of t he corrpounds of formula 1 in which R2
srgﬁTfres strai ght-chain [err] al kyl or a group 20 - of formula I,
¢l eding off hydr ogen cyanl de froma conpound of -the gen

& al formila thl

CN 25 010711§ \/ [err] éwhere.n R §
‘represents strai _or a iBrhéh, Lihd ROSth Lidmieyk |
and ri ngk ‘?’Flp ex dir ‘ el K%h S %ﬁiﬁ:ﬁg{iggﬂ arajamme'e: grmc(rci for o R |

-t he man e éu -(ﬁmww |oqa xyf)orrrul a
strai ght Hfh ﬁihenyi ea"rgt;uea,ldnom; Allylpatetin dep 10 2 ,
f or rrul a Sﬁbstltuenten R? und Regeradkettlge Gruppen[nétr r] 5V\:her el —RZr epr es e

quf ‘3 and rrng [err] 20CN' N have the
signifi céﬂﬂgge lﬁ,d(areq;(,ﬁnoacet en Q,Ck .Qé&ﬂ Sﬂlkhé u%e%qug
.of f et hy Her GhibpeF XY, Q@@(ﬁ UW eimaRinBchecar I i e s oh ﬁsq ,.,ng &RulBRuhPRag Epown =
. per. -ﬁ Caléniiitahg (eddukena odermpioe nrﬂesgrf f @ Mphéhyién oder enh&ri trans 1 pisdtatitioitan Cy- 3
car r| ed @Mppmamh@eéthqemm&f'%e eedy ano- cphé)emm eaiahine, umd msfmemie@rd"by
cat al yt i eetciingioged?)upd’ieiss CryppeesF %{B\e&/ int hé‘-vml‘@sﬂweiéazw dey aflgameingn fofmel

in which R2signifies

R al xoan

‘cat al'yst). The cleavage of hydrogen cyanide fro oS ndss of forw\e .
IV is preferably ried out wi caesi urp f1 8% mdi - R 11 - S
L 74 nethyl formanm e reaction of a compound o oo f:0 mh“aN ----A lg m|t1bls”
di.CYANOACELAH A £7HbnEG 1ok Bedelchifbnouls RACCOT i rin ‘{Pﬂﬁ .
£ Diels-A g%? Bmf’é?faﬁ Gbr’glprpeﬂamadadeyxxurodan 5 _’gg vl_'ex? '°'“§ d;iﬁ,\ﬁd m&%ﬁ;mﬂ-
Lt he: subseaeerse: rﬂdhem\mgeieﬂénsetﬂhyldefr#@dﬁ'r oma; heo Idﬁﬁcld%*v@fﬂﬁe adaety die -
oDt ai ned. anéerprd@F%!r y j_ B‘g heat i nglkyl |Tda.e mnymammsn"ogerqdmnggtﬁy@te_ e
f.04ul ae '%ﬂz\?,' [;‘;,‘“ si E&E oof  or mak 4 tid 10 Imrgnmffamear ndgdigy 1
~exanpl.e, :}ﬁ F ,gneaﬂx@ hpriutbhe geneﬁ\lbmvlsrwm tomgggf‘fef"gg ‘U?/P? H" a 7

;phosphom,um rencnngt &qy@rwﬁaekmhnd-a [ er r bistp Kohlenst

APk Adchen Ani-
Lo ond e o e Sy € S PO SR
ther i n thyléedsp @sem: R wyd L?cﬁ
ttide

¥ and Cfiigsig |5|staII|Héiﬂ<binﬁglehﬂaedeheampoherte PR
oot al ned m'h Bs I?ﬂmﬁ' by Dweit&uAﬂdmgkrlsw'e@n Mﬁch% welche .
‘-dl__cyanoacb

e
tf,ﬂ oirdéie The cdime vggrarren ;ff he
'-CO"”F’OU”dSbeO ?vngﬂtlbrgdué/wrb.ndmbértxhr Porgieinot &% aA%'f% fa'éol [, He R Gk '°F‘ “ﬁ’
‘OF- are aﬂ&LerMe,S(xofndKubwweo@'rpounds The co p sp enseb@é‘ &ev&bmdﬁn_

‘whi ch [err ]\Pegesgﬁd%rsaﬂeeggtngt\él @Qﬁn&fnﬁ&p figan be Béneﬂbiroﬁ en FarmekiXdisigitrischepgmisotro-

‘heat | ng YXYorfares ikdfundear Mul a Yien L etwi i—thundidiei¥atejndusoen def ngr e
coval ent - JFI W Edimel | erwiesen. Weitere, fir Kom- 35 mel XXIV dielektrische Amsotroplen um etvr:: e :
SR ponente B geeignete Verbindungen, welche im .Fiir oder als Komponente C er(gjner:‘ sui; ! | ner:
" Gemisch mit einer oder mehreren Verblndungen' . _spielsweise Verbindungen mit 3 oder 4 p- eme’r
- der Formel | verwendet werden konnen, sind bei- len- bzw. trans-1, 4-Cyclohexy|eng;u|p;pen, or
spielsweise die in Z. Chemie 17, 333 (1977}, J. polaren-Endgruppe und gegebenenfa semeDmrar- |
prakt. Chemie 151, 221 (1938), Z. Chemie 6, 467 « teralen Halogen- oder Cyanosubstltuent(-:n debel-
-{1966) und Mol. Cryst. Liq. Cryst. '25, 299 (1974) ~ tige Verbindungen sind zum Teil bekann1 Zl;)n(1981)
erwahnten Phenyl- und Diphenylpyridazine und spielsweise in Mol. Cryst. Liq. Cryst. 63, N
die in den Deutschen Offenlegungsschriften und den Deutschen Offenlegu:gss;)c T
2933563 und 2937700 beschriebenen Verbindun- . 2736772, 2752975 und 3046872 besc frle ;n .
gen mit zwei lateralen Cyanogruppen Besonders 45 Besonders geeignete Verbindungen Irr or?r?en
geelgnete Verbindungen, welche im Gemisch mit = nente C sind die Verbindungen der allgeme!
einer, oder mehreren Verbmdungen der Formet | Formel :

8 mfache Kovalenzbmdung oder die auch trans—1 4-Cyclohexylen darstellt die Reste -
‘g:t:r';;:fxp(:;:e-goo- bezeichnet; X’ eine einfache 55 Z', Z2 und Z® Wasserstoff oder an einem Benzol-
Kovalenzbindung, die Estergruppe -COO-, die ring, welcher nicht mit einem weiteren Ring iiber
Athylengruppe -CH,CH;- oder, sofern )C die Ester- eine einfache Kovalenzbindung direkt verkniipft
gruppe -COO- bezeichnet, auch p-CgHy-, p-CoHas- ist, auch Halogen, Cyano oder Methyl bedeuten;
‘CHaCHy-, * -CH;CH2-p-CeHa-, p-CgHs-COO-  oder . ¥2Cyano, Nitro oder 2,2-Dicyanovinyl oder, sofern
<CO0-p-CeHs- (p-C5H4- steht fiir p-Phenylen) be- e Y fur Wasserstoff s1teht auch 2,2-Dicyano-1-me- -
deutet; Ring A fiir einen Benzolrmg oder fiir trans- thylvinyi darstt;:llt Y! Halogen, Cyano, C;-Cs-Alkyl
1,4-Cyclohexylen steht; Ring B einen Benzolnng oder, sofern X einen Benzolring oder eine Ester;

_ oder, sofern X® die Estergruppe -COO- und X7 eine gruppe aufweist oder Y? fiir Nitro steht oder Z
einfache Kovalenzbindung, die Estergruppe -COO- und/oder ZZ von Wasserstoff verschieden sind,

oder die Athylengruppe -CH,CH bezeichnet, . &  auch Wasserstoff bezeichnet; und R Cy-Cy-Alkyl




FTerr] .to'reflux in benzene, catalytically hydrogenating the resulting
. [er«]-unsaturated ester in ethanol 15 in the presence of a palladium
© cak@l yst, reducing the ester -obtained with Iithium al unm nium hydride in
- di ethyl ether andioxidizing the edopefsol obt ai ned t o2t he desired al dehyd432
- .W|th pyridi ni.um chl orochromate in nethyl ene chloride. 20
uproeinest Beneglringl atch §-CoMkomeberr epar eé""gP'lﬁef E@(@ﬂ‘ﬂ XL, KV %’&’@t%’ﬂ'{;‘"}ﬁn
Ejé‘"%fd'eﬂﬁ?'h’m'"ﬂgﬁﬂ defi 18NSR os phon 13?@ sal fn fé)sge ah\‘ﬂll in absol ute
d| ethyl ether inghe presence of butyl etleh ,tjy %a, vgqyg,y,ﬁ,g ';;Jgge,?{l ene
'~ obt a’P_nad.coo -@, pondOf Ror gl aslvwaye@n hSakifVe tBherdfe, uncr/@uaf:am@ Wi th
- tetracyanoet h\N=ewe in diet=| ether. fikobe Farbsotiedmispkisiveisemike, Mozwn be
prepared, for exanple, by redfY'ng a cgﬂ?péuthecfmontw errathgltent (i ﬁiﬂea -

3 er Mischun
13- worin R?' Wassersto Fluor Chi £ r, Brom oder dje 78 2 Tun Je nachg en Ef ﬁesta ‘yﬁg
St I GfaBddtuph 11%251 @tr‘F‘]Z“Z i Wln no-[ery] oh BF d C). Der Anteﬁ
5| gmeybnd;amemgwgw \bdEr Cyand @arste tanzP W t hvérb.ﬁJihym uirwh rdhCid &smmlage
- (prwdek Fhda men raR P@mw Itramﬁ‘met hanol wilrisattte)Banphohke pitth)i Farbe, Extinktibreund | S
o %"50 e : @rsﬁ'memhest@r:tt\fvezuasv@lsg ‘I:::%tmgt det com
po he'f‘ en 3 i %“4@ d| ene s.{gun P28t }‘ BN f'ﬁ“steﬁe
| 5 @hifnanyiDr Sl vallhdidl ofwe 101G 1k
an lahex lhbaerl tSanp-A4d-Erarabl @,ar r| e Géshmig¥midéh. NQ. t e pr uct obtained in
1. hecltmbxwahvlhwwheml beldeutet mh%lﬂ" einet he subbiedHeesndiuiy ddr rfibal@sger@ssen ifios
'[ v@eraﬂkﬂ“' _&%swnep '&'HH?'?\&@ igostpfc h or ommke%lmnm-enhumntkemt heanr siefcbé-on 20
Ik

Xﬁmﬁ @ Dles ; 1?‘:0{%&2@]: th Ml i urgW/%s fb”ﬁ@r}kl uﬁa el%ﬁqﬁ%i gL_IeS Of.'l |
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‘ex ageptress-onertinequerizet amt g®sser absolgthe cl asskis HefsteBmigiefnkr etekbaemscheaxralﬁem zenes,

az cﬂ(ﬁ%ﬁi‘@r@ﬂsm'plﬂ@h ¥ Berz eligecAus- cy et oHungreabaltend xaine @rhad,trrusq@nve | Mest er s
an dd éva?pé% steht fiir Fi 9 Chlor oder Brom, schung kann ebenfalls m an s else _

, h
b pifE jﬁ:"g;:z Pohemy WP RIS ohexagﬁeee';jéf 5 uﬁbéﬂvi k.
PheAtidoRYie Bh#HAIRE Sausid 1N Y% Erysaém di neSertd24 exy pyrim dines,
P hengﬂr BroVerbi Bdunganchiet B@mbli 1 lé@eckmasSUC ks S ubBie &aomaurfgéredét mmmn XX sibdigeupSie SON

ski digepapise qing héermehreeervebltﬁar\( rbipfiurt hem arkénnenranhand dar folgsndamBeaktiorissop eraatal | abl e.

Th eeem"xt ef ’l“ﬁ\7ent|on1 ﬂ’|9 "r)z'w_"_mh‘mr” S A 10w % |
anazoeﬁ |el e r mﬁrn'o Of r =(tr s&t\d&ﬁ i nci _pl e’ '

Q@Hgﬁx | a ) Qﬁﬁ\/ ar%QVAI AchididHexyE ¥dx.stal l'ine
m Xttohﬁgéﬁrassfrﬁlf uemarrgah eerwewaﬂwerﬂenm Xt ur estellgm, b rpﬁ&aﬁsmwekyliv:ﬁitﬂﬂﬂ GindR*HB :

anl\smha § Anisotsopie rdet cﬁeaadv}tmschwme di elleansdiAtkyigydlchexviiphends pH-(ttahed-dkl | which

m&w N W’ﬁ‘?‘gﬁ}@‘"ﬁﬁ A 1

|ath edle
;rranwfsmﬁgsmebohéht@ ma.erobkrnomlper se. Alwwwar in denESubbtitienteaR'T Orid R

meohses oyt Kembonertemd dndBganpan- pr ef ergaladiettige Alkvissste ofit Tthin B@hlbosigfarent s A, B
fCVeré'a‘c‘Hi‘gﬂf uRthingsasdere die¥sbBhe 25 "BAN bREEcBNonpounds, with conmponent. A
_haV| ng seh $COSi ty of at @ én a clearing point of at |east 400C and
a di el ST L ani sot ropy betWween N’@H%}_A'H conponent B having a dielectric

ani sotropy bel ow -2 and coﬁ‘f‘él ni ng y £ oe-wonpound of formula I, and
LiAtH, XXVl

R“—Q—'CH,OH
XXIX wcmsls '

P{CgHs)
AT =2 XXX

R -

R"—Q_E:H,—P!'(c.;ns)3 Be*

XXX '
: w,),co«“ (CH,),cocn3
2) R¥-CHO
R-Q—cu CH-R'S
% XXXt
‘ ~"Toluol/Athanol
R“—Q—cn,curn“

XXA




_15-'corrp'onent. C having a dielectric anisotropy above +10, a clearing

- point of at |east 1000C and a cross-over frequency in the total m xturee of
at st 15 5 .kHz at [ggr]. Such.m xt @ ef erably consist of at |east

. about 30 wt.% of conponent A, about 3-50 wt.% of conponent B and about 5-40

- wt. % of conporserémd2 and parti cul gy apQut 10 30-87 wt.% of conponent

E,'A about 3-40 wt. % of conﬂm@ﬁ FOQGHs f co?%b'ﬂent C. Conpounds

person skilled in the art. The 43
_ A '@H;Umpert x®xlv Conponent A can
. be nematic or chol esteric an

. PO gan be nematic, cholesteric or:
provided that the total mixture is noth%‘ﬂ%‘&HF’é al so smectic. Conponent s A
-and C nust have at 20 1 east nonot ropr c liquid crystalline properties.

‘However, there are preferre% ﬁho Hiti ch afxkeast conponent C.
. is enantiotropic liquid cry Fa e are especi al |y preferred

“those mixtures in which conponents A Q&m?ﬁm giropic liquid

. crystal line. I'ndividual 25  conpound Urés provided by the -
'nvention and conponent B canh, however; E@c' iquid crystalline or non-
l'iquid crystalline, but in the | atter case care shoul d be taken that the

mesophase range of the totaI re i*s not,+ag etqd t 00 _severely.
16- - R CH.CHS @ @ 2Rt ures which are
L sui tabl e as:com ponent A are t0 a | arjge extent known and many of themare

also comercially avail abl ey ‘Thefoll o m@%ﬁﬁn gr ) thzl rom xtures

ar‘efespemally swtable [err] 10 15
' ' XVI 1 s XML [err]

- X0 20 25..  -17 - 5 R5 O [err] 1
XIX.[ERR] - C o XX [err] pbCuCle _ 18 4 . .5 wherein R and
3 in Y 8 carbo ons, - R6

- 'R ‘signify straight-chain al kyl _groups® contai
. denotes a- straight-chain ag 9 CH,CH; @ _
= carbon atonms and n is 1. or 2; }erf] represe -4 al kyI cyc ohexyl

_'aIkyI 4- bi phenyl yI, p~(trans 4- aIkyIcycIohexyI henyl. 2-(trans- :
4-al'kyl cy plealammabingeh BoIForerel 1® CRO (i Scams - 4- 1 Qo R7 . XXXVi
-al Kyl CyCheheksyhendt kinfabheh Weisk atmb.bkﬂmtqnepr e- sent ansNﬂ=&I kyl cycl ohexyl

d t 0, 2.
o [er "] Xﬁ&eﬁfﬁﬁ%ffaﬁgm%fﬁmfymﬁ | ohexy ﬁrpg" me AIRYE p-Alkylphenyl, p-Alkoxyphe- -

;total rﬁ_xture nmust have nepR h

- mund-Reduktion der entsprechenden Saurechlori- nvl oder trans-4-Alky|cycIohexylgruppe darstellt,
de und die wbrigen Verb?ndungen durch Reduk- (sitle All:y:- :ndé\lllézﬁﬁﬁzz flfr; tl(%)‘mg:r:ﬁ'l:’ettl:?‘z I;?-
e mi is
tion der entsprechenden Cyanoverbmdungen e bige Bodeutung hat, oder ein B ros
Durch Umsetzung der Verbindung der Formel Dihydropyridazin oxidiert (z.B. mit 2,3-Dichlor-5,6-
XXXV mit Grignard-Reagenzien geméss Schema - dicyano-p-benzochinon in Dioxan, mit Natriumni-
2 kénnen Verbindungen der Formel XXXVI °d“1’; trit in Eisessig und Athanol, mit Isopentylnitrit in
direkt Verbindungen der Formel XXB, worin R™ .. Eisessig oder vorzugsweise durch katalytische De-
und R™ gleiche Bedgutung habenaeglaltent‘\lrvverz- hydrierung mit Palladium, Platin und derglei-
" den. Bei der Verwendung von mindestens etwa chen), oder
Mol Grignard-Reagens pro Mol der Verbindung b) zur Herstellung der Verbindungen der Formel
der Formel XXXV wird im aligemeinen vorwie- XXIV, worin R? eine Alkoxygruppe darstellt, eine
gend direkt eine Verbindung der Formel XXB ge- Verbindung der allgemeinen Formel

blldet

" _Die Ester der Form_el XXI_ sind ebenfalls neu.Sie R10_—O—</_\>—X9 XXXVl
- kénnen nach an sich bekannten Veresterungsme- 50 N=N"

thoden (z. B. in analoger Weise zur unten beschrie-

. benen Herstellung der Verbindungen der Formel * worin X? Chior oder Brom bezenchne&\n;:ac: R d;le
; bige Bedeutung hat, mit einem imetall-
- "XXV) erhalten werden. Die hierbei bendtigten o
. Ausgangsmaterialien sind bekannte oder Analoge - . alkoholat (z. B. Natriummethylat) umsetzt, fl):de" I
* bekannter Verbindungen und kénnen nach be- % - x)‘(’l)vz'-" Herst;sl'lt:jr)g g:;‘{efb'“dungz: g$;||t°:\i':‘:
' , worin ie Athylengrupp lit,
kannten Methoden hergestelit werden. Verbindung der aligemeinen Formel
Dle Verbmdungen der Formel XXIV sind eben- ' : o
“falls neu. Sie kénnen in an sich bekannter Weise R‘mcac-smz?)g XXXIX
dadurch hergestellt werden, dass man N=N
a) zur Herstelfung der Verbindungen'der Formel worin R? eine Alkylgruppe ;mt 1 bis 5 Kohlenstoff-
XXIV, worin R® eine Alkyl-, p-Alkylphenyl, p-Alko- : atomen bezeichnet und R' die obige Bedeutung
xyphenyl oder trans-4-Alkylcyclohexylgruppe dar- hat, mit Base (z.B. Kaliumhydroxid, Natriumhy-

stellt, eine Verbindung der aligemeinen Formel es  droxid oder Butyllithium) umsetzt, oder




. resents p-(trans-4-al kyl cycl ohexyl) phenyl,

t p-[2=(trans-4-al kyl cycl ohexyl ) et hyl ] phenyl 15 or

- 4' “f¥rans-4-al kyl cycl ohexyl ) - 4-bi phenylyl, or R8 represents p-al kyl phenyl
~and R7rep- resents p-[2-(trans-4-al kyl cycl ohexyl)ethyll- phenyl, and the

- al kyl groups I n t1se substituent soM#g711@nd [err] denotie strai ght-chain groups

= .con- taining 1 to 7 carbon atons; mstands for the nupber 0 %4
1, E’ "B’fs‘ g Yﬂﬁ'éill'@"si@aﬂqcﬁ")}ﬂ si gni 'Pﬂ}'(:é%effarpe@!‘;ttgegl U?QGT!@GPE"O?B

jj'"andx ﬁ rstem egr?(j-; ung8 (liegr X3 @s zgvgﬁ‘g‘ ?Ie@lfrongg'enﬁ gg %;

- covay @I Lintll Sthtsr HEH UtigeR Beditle

| et h_y ene grOUD [err] rl ngs [err]anﬁl Bémganameramﬁrn@éhpdéa Trofimb XKV &Ll A

- - 19 SR,}( 5 rans 1 4- %cl ohexy| dierewerdénigsnencianr geBBiseverfalBdnsv@pr esent
i a group r L sof ar as"at"F?ey) Wh'nelt'e I\’Pftl?loéwg\/\mfh"oamell east

. one of the other two of 10 t he R Aippuchain tauiameres ibvdspyridatn bond

2! Shorkl s digh SRUGAD RV RRBRE 2 813 S] O- Bl fhas TRy FYER EP SR FTRY o

f or gasjianidex| Methilitiilim, iNatridamldioaéred Wi t h am‘emlkmgsrﬁdtgmghew@r aormemgkﬂ\moval ent
' bondliumidisoprépylamid) in  das| eusirepbende h| or i mendoXXXVik siyd neu 8ItdkoRhemnd1hRinde]|enot e
st rAthigylidigerfiihr upg WIA"%'BWI""{%Heml%g 1 t cfolgengan HRagktisn @rﬁ ahergestgltof

i r

for%g%egggdu aé Ry £l )Q)BIJ‘II ﬂﬂ% 9&5 al koxye e%'r#,%gn und&R’yn?né r d(e# ONE.

LI N QiR do@xgeﬂﬁau@ meht m Hhaclsie € b.sf"f%r X

XX B.Si,rn?{één Ra{gezw& erbh evefitipAiends of hadarskedt.| above have een ound to be

-especi ally suitabl e conpounds for conponent B. O her 25 conpounds

'sui tabl e for conponent B which can be used in adm xture with one or nore

comaourﬁﬁgenlﬁ formula | are, ‘for exdanple, the phenyl pyridazines and : =

¢ di phenyl pyri dazi nes nentioned } .- Chem e 17, 333 (1977), J. prakt, Chenmie .;

L 83 -20- 151, 221 (1938), ZR'®Bfeni o-60ct67 (1968} and Mol . Cryst. Lig.

Cryst. 25, 299 (1974) and the tgr ounds whi ch are described in Gernman

E Ofenl egungsschriften 2 933 563|and 5 2 937 700 and which have two

I | ateral cyano groups. Especial | yAguyj t abl e conpounds whi ch can be used in

£ admi xture with one or nore conp¢@ha€Hof fornula | are, however; the

- di cyanophenyl esters of the.gengral formula 10 [err] XXIII CN CN 15

r:f:Wherel n R4 and R5 signify straight-chain al kyl groups containing 1 to 8
““carbon atons and ring C denot es—p; phenyl ene or a trans-1, 4-di substituted

‘cycl'ohexane ring, 20 andR’SDQHa@'lz@lycl Smkexyl pyridazi nes of the

.- general fornula 25 : N N -

E XXI'V wherein [err] signifies a gtraight-chain

' ' N(CzHs)s

U R"’—O—COCH=CH2 Coxun

{ R7—CHO o XXXXIV
: N(C2H5)3, Kat.

L

- R“’-O_cocmcmcon" vL

'

H,NNH2-H,0

R'% R7 XXXV
n-n’




- al kyl group containing 1 to 12 carbon -21-

= 84 atons, R9 represents an al kyl, 1-alkynyl, alkoxy, p-alkyl phenyl,

= p- a#koxyphenyl or tran¥-4- aIkyIcycIoh@&?ﬂsgroup, the al K¢l 5 and
. al koxy groups in R9 are strai ght-chain groups containing 1 to 10 carbon

- at ons. and the 1-alkynyl group in R2 is a strarght- -chai n group contarnrng
-2 to 10 carbggy, me. Under the aforenmentioned "dielectric anisotropy"” g&;
com 10 ponent °8B there is to be understood in the case of non- l'i quid
crystal line conponents the extrapol ated value (fromliquid crystalline

‘m xtures which contain this conmpopen
‘tenperature which |ies 100C ba'e
‘point. For 15 exanple, the conpodu
-ani sot-ropi es of about
dielectric anisotropies of about
sui-table, for exanple, 20 = conpound
or trans-.-1,4-cycl ohexyl ene groups
lateral
‘are described, for exanple, in Ml
"German O f enl egungsschriften 2B

;Especrally sui t abl e conpounds f or

2

hal ogen or cyano substituenf .

) of the dielectric anisotropy at a
exOCkOBiCHt ed (Xlirtual ) clearing
s of formula | above have dielectric.

-15 and the clonpounds of formula XXl V above have
KcRor or as conponent C there are

s containing three or four p-phenyl ene
a polar end group and optionally a
Such ‘conpounds.are partly known and
yst. Lig. Cryst. 63, 129 (1981) and
COCB,CHCN/52 b and 3 046 872.
onent C are t he conpounds of the

‘general fornul a -22 85 [err] xxv

‘wher ei n [err]denotes a single eovalquH%ond or the ester group -COO-; XY
“_ngnrfres 10 a single coval ghtsQfond, "t he ester group - - COO-, the
“et¥ayl ene group -CH2CH2- or, in- sofpr as 8 denotes the:ester group -COO,

| for p-phenylene);. ring A stands for a

‘also [err]. [err]standing 15
xyl ene; ring B represents a benzene

enzene ring -or for trans-1,4-cycl

Ering or, insofar as 8 denotesR¥j CQFHEH:COQho- Vidhd X7 denotes a
“single coval ent bond, the ester ‘gr - C00- 20 - - or the ethyl ene _

:group - CH2CH2-, al so-trans- -1,4-cy¢lohexylene; -the. synbols.-[err]and [err]
ignify hydrogen or an a benzene ri ngnwhigpb i's not linked directly with a -

ur t-her rlng via a single coval ent bond al so halogen, cyano or 25
nethyl; - 2 represents cyano, nitrojor 2,2- -dicyanovinyl or, insofar as
ferr] stands for hydrogen, also 2,2idicyano-|-nmethylvinyl; — - 23 -

[err]denotes hal ogen, cyano, [e5£%:21§§%<§F7f}é;aofar e X7 has a benzene
i-ng or an ester group or [err]st oRyONftro or [err] 5. ' and/or -

ferr] arelis different from hydroger, 19 al sy, hydrogen; and R signifies 8

ferr] -alkyl or on a benzene rrng aliso C -C -al koxy, -and the conpounds of

he general formula 10 Br,/Eisessig

IL
B [
R"’_O-—(/—}—x" XXXV
: N=N

10




[errj 15 wherein R denotes hydr ogen, fluorine, chlorine, brom ne or the
cyano group, Y4 represents 2,2-dicyanovinyl, 2,2-dicyano- 20

> -1-wethylvinyl or cyano, R20 and E to- gether signify p-R20-phenyl,

. trans-[err] -cyclohexyl, [err]4-Dbiphenylyl, p-(trans-

. -4- Rl err]cycl ohexyli$phenyl, p-([emngz1aeyri m di nyl ) phenyl

=p- [ 2-5[;6” phenyl)- 25 , et hyl ] phenyl , 45
. p- [ 2 F1%MERs- 4- R err]-cycl ohexyl )‘- 20 et hyl ] phenyl, trans-4-[2-(p-R Y
> -phenyl )- ethyl] cycl or tAdns-4-12-( - 4= R0 18 _

= -cycl ohexyl ) et hyl] cyx?l : szOOGenOF@E{&Z"‘QR

8 a.straight-chainial kyl group containing 1 to 12 cgrpon atons or on a

= benzene ring also a stjrajght-chain al koxy group con- taining 1 to

£ conmpounds is determ ned by the sO

= 12 carbon atoms. Thes ounds have | arge nematic nerephpse ranges, |ow
- cross-over frequen®@®y jandol arge absol ute dielectric jani so- tropies. The
¥ term "hal ogen" above dqt\aplls for fluorine, chlorine or brom ne, preferably
. for chlorine. 10 The rix§ures with negative dielectric anisotropy |
. conveniently contain, in addition to one or nore conpounds of forrmula | one -

or nore additional (EeRUAsSH Y tive .gne _y@.@g wtive ani sotropy - '
= 15 of the dielectric coﬁst antmgﬁnds \?\Aﬁ’t g'ngési di EI ectric SR

ani-sotropy should in the use di scusged herein beussed in-accordance wth

definition only-in anbWaG:nhi ch do opy of the total
= @ OH® hout t he
) gpj sotropy .of at

‘m xture positive): The 2chitq
conpounds 20 of f.ormnul a 19‘?‘0‘ 91
k- nosie about +1. Exanpl es 2
= naned above in connection with conponekts A/and B and especially the
g conmpounds of fornulae | X- Xl |, XX X, |1 X¥l'V. 25 The m xtures
* - provided by the invention ca - £ ) ?gacti ve compounds
£ (e.g. optically active biphenyls) and/or rlgil\ﬁm;'gioc cH8uri ng substances
L (e.g. azo, -25 - azoxy or anthraqui none*cofolri ng substances), in the
. case of the mxtures for. the two- addressing as ingredients of
E conponents A, B and C dependi R~ ' RB. AR Of such
4 . 1 | i TN-N“t heMeresired pitch, col our,
- extinction and the |ike. Preferably, the anmount of optically active
3 conmpgyRflgsgamunts to at nost about 4 wt.% and the anount of dichroic
£ col ouri ng. subst aX&€0sRtbunt ficl0 at nost about 10 w.% these per- 10
. . 3, . .
L-cent ages. bei ng based on t tehalnm xture. The manufacture of the |iquid
£ crystalline m xtifes provide the invention can be carried out in a
~ manner. known per se; for exanpl e, [

_ _ . ! ggg@ghln a mxture of the 15 _

E i ngredients to a tenper at) HOeHG! b th 5;I earing point and

. subsequently cooling dov#MaT nuf acture of an el ectro-optical device

E- con- taining a npXtu oV1 ded- by the invention can al so be 20 carried
0

i oidt/in a manner per se; for exanple, by evacuating a suitable cell

and introdu'g:i ng th m'nxture into the evacuated cell. The conpounds of
E formul a XXXMeCHSHel R They can _be :
5 Lvi 10 _
R _—Q—cocu XLl
THF,-78°C :
| 0/_\0
R"’—Q_cocmwx? LV
.
: - Aceton/H,0 ' o
R“’—O—cocmcmco-n" VL

]HzNNHz-Hz'O

R’°—Q—<_>—R" XXXVH
- “N=N
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, prepared as illustrated in the follomnng Reactron Schenmes 1 and 2 in
zmhrch [err] represents trans-4-alkyl cycl ohexyl, 4'-alkyl-4-biphenylyl,

p- (twans- 4- al kyl cycl ohexyl ) phenyl or 2-(trans- 4- aIkyIcycIohexyI)ethyI and,
err]- represents trans21 - 26- 0107116 89 4

4-al ky Rhe ﬁhr, &f@ Er%am%f; RS trans{f - 1l Y4 Rty gy Meril 8% 6ig
si Yind
Kl

epr ese %l ) ph Natriumacetat in siedendem Toluol) in die
p-[2-(t r@rﬁkﬁ,ng X/ kongérhinl depheny|  weibiddung der ﬁqﬂ'mel I worin Y? 2,2-Dicyanovi-
4 al kyl lﬁyrﬂérmy\br)gesienbwphenyélgpllelsvrelse [err] mvk pedsgfehtub %F K hé/ﬁgf“d%

R16 -r epriesmenidis Atdefwitle denFammal UV dirghRoespc| o-5 he! | be 4
R14 as wpnd- Q&é“"f‘?fed ﬁ"‘)"Fe"UP’dﬂEp%er FAmishe subs%ﬂié E%'E I?E:g,p‘q, m,eg,.rdeba,rfag
”a' ght Lé""'é? el S o RERYRS of QRb Verbindg 1t Opekardd nA da%ekameﬂx&rmua@n

der Formel XLIII L1 oder LIll kann sich nach Selxeian iiac)()ﬁkblllnt{rellqﬂ}odmgeptellt
er r ] X>GeXg Mefhoid voX)Qfet[eetOh]am.)Oé)(l 114 (1981) 4,  werden. r l( XXXIJy XX A
28 - 9B1)Se ﬁeqmw@rt Pleqsr1}3-Thlazohumsalz-Kata- : Die Vigrbin SE% el [I worin X2 die _

¢ VT urghgefihrt werden. Bevorzugter Kata- 2E gruppe aﬁ@{?&% t, koénnen beispiels-

Addrtlon emes -Alde or- ad her: n, dass man eine
bzw gm s Ald sder FE@ [err] V&Brﬁ rBIIgemem&QFormel . _
80'?1 ran xyrsaHo e Scherre 1 can be obt ar ned in a

Bénz -Bmvdfbﬂmumhvl for. exanpl e
rans 4 aihjahmmmbmw@xmewﬁ#béﬁml es can beg® cdaesermend
XXM e re

can be Oglel é’ﬁ Enl ori des and Ing conpounds
he corrp g%q‘(

‘t% GH Wi d,gorrespondl QB XTRY, & ETEDIHACS ey FarealCOg
Tbindag déMF&hweﬁvugnar d bébebeneeagbmlmen hahgc.eroMeravieehm th-
heie - 2mit %EVé‘rﬂndda@ derbrioarhel odll keompastinds  of rifl gn rRggenwaRAPN B iimid

deeredémfr. i d ld % -2-
Sﬁgﬁogtn ﬁ“a%gsos?m‘;‘uﬁi%”% ¢%%T§f%§%% agggRgg Hé%‘hgﬁ r;gg eﬂé}% ‘l"ﬁ
e Fly

ﬁlsaure

corrploundf Wneu%%onne n uRd Schwefelsaure in d|e emsprechende Séure
“dadurch erhalten werden, dass man eine Verbin- . der Formel LIX Gberfiihrt.
~+. dung-der Formel XXXVIIl in Gegenwart von Tri- . - Beider Herstellung der Séuren der Formel LIX,
L athylamln, Blsp(tnphenylphosphrn)—pal|ad|um-(ll)- - worin X -CH,CHy, p-CeHsCH,CH~ oder -
-. " -dichiorid - und Kupfer-(l)-jodld mit f\thmyltnalkyl- - .30 —CHyCHyp-CgHe und X8 eine einfache Kovalenz-
-'-“'srlan umsetzt. ; _ " bindung bedeuten, und der Sauren der Formel
" - Die Verbmdungen der Formel XXV sind eben- LXI, worin X’ ~CH,CHz—, - p—CeHsCH,CH— oder. .
.- falls neu. Sie konnen .in an sich bekannter Weise —CH,CH,p~CeHs— bedeutet, erfolgt die Verkniip-
S dadurch hergestelit werden, dass das Saurechlo- fung der Ringe A und B zweckméssig durch Fou- -
©orid, emer Verbmdung der aligemeinen Formel 35 quet-Schlosser-Reaktion oder durch Wittig-Reak-

tion. Beispielsweise . kann 4-(Brommethyl)-2-2%

L rANS B 7 3 benzonitril, 4'-{Brommethyl)-4-biphenylcarbonitril
o - : ' oder trans-4-(Tosyloxymethyl)cyclohexancarboni-
s “" X’X"- ‘ CooH tril in. Gegenwart von Dilithiumtetrachlorkuprat

LX « Mt (4-R*-Z'-Phenylimethyimagnesiumbromid

bzw. (trans-4-R'-Cyclohexyl)methylmagnesium-

" worin R™, A,B X2, x" Z, 22 und Z3 die in Formel _ bromid umgesetzt und das erhaltene Nitril zur
XXV gegebenen Bedeutungen haben, mit einem gewlinschten Séure hydrolysrert werden. Ferner
Phenol der allgemeunen Forme| kann beis glelswelse 4-R"™-2-2'-Benzaldehyd oder

& trans-4-R¥-Cyclohexancarboxaldehyd in Gegen-
wart einer Base (z.B. Natriummethylat) mit (4-
. _ Methoxycarbonyl-3-22-phenyl)methyl-trlphenyl-
X o _ phosphoniumbromid (wobei Z' und Z? Wasser-
O . R S stoff, Fluor, Cyano oder Methyl bedeuten) umge- -
~ " worin Y' und Y2 die in Formel XXV gegebene s  Setzt, dann die Doppelbindung katalytisch hydriert

HO

B'e__deutung haben, verestert und, gewiinschten- und schliesslich die Estergruppe verseift werden.
~ falls, eine erhaltene Verbindung der Formel XXV, - " Die fiir diese Reaktionen benétigten Ausgangs-
" worin Z', Z? oder Z® Brom bedeutet, mit Kupfer- "~ materialien sind bekannt oder kdnnen nach an .
: -(I) -Natrium-.oder Kaliumcyanid umsetzt. . sich bekannten Methoden hergestellt werden. Bei-
. "Die Verbindungen der Formel LX, worin Y22,2- s spielsweise . kann 4-AIkoxy-2—Z‘-acetophenon
" Dieyanovinyl bedeutet, knnen belsprelswelse da- . durch Haloformabbau zu 4-Alkoxy-2-Z* -acetophe-
- durch hergestelit werden, dass man 3-Y'-Anisol non durch Haloformabbau zu 4-Alkoxy-2-Z'-ben- -
- . durch’ Vilsmeier-Reaktion mit Dimethylformamid ~ zoes#ure umgesetzt und diese durch Reduktion
- in Gegenwart von Phosphoroxychlorid zu 4-Meth- _ mit Lithiumaluminiumhydrid und Bromierung
. oxy-2-Y'-benzaldehyd umsetzt, dann die Meth- ‘g0 (z.B. mit Tetrabrommethan und Triphenylphos-
__oxygruppe hydrolysiert (z.B. durch Erhitzen unter : phin) in  4-Alkoxy-1-{(brommethyl)-2-Z'-benzol
. 'Ruckfluss mit Pyridiniumehiorid und anschlies- iibergefiihrt werden. Aus 2,4-Dimethylbenzoeséu-
sende fraktionierte Destillation) und schiiesslich re-methylester kann beispielsweise durch Umset-
- den erhaltenen 4-Hydroxy-2-Y'-benzaldehyd _ zung mit N-Bromsuccinimid und anschliessende

- durch Knoevenagel-Kondensation mit Malonitril e  Isomerentrennung 4-(Brommethyl)-2-methylben-

12




e preparation of theé320
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formula XXl
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are al so novel. They can
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he
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i n an ‘anal ogous manner to the
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&l isc llgﬁ‘ergép%? SIE)C’, far die 2 e| Frequenz
cting a Bd of t he general
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p18] ke
ou r?-a;m phgnyle:
b
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wt-°}9
h |1&b @mv transr4-Reetylicyclahexocagdonacet i ¢

Ivﬁ (]
- T ‘fmg%@wgafa'ﬁas of

f or mul a

chai n groups

erein [err] denotes

pvrl

F-Aﬂsvldf(cmnrmrrmoralbdmz aBHur uberJnas t h@.%ﬁ;w% 3Arapyl- ﬂtremntvlmﬂdhem- al kal i

va‘!'é e
ass
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h |
f 2%{lgmld odgr Whl Ch
Weite Iﬂ r-a-

_ etﬁ})’l-Q-Up Conm&ynbﬁﬂazﬁr to
" has Zt-brpzamisivveedes iRgihe hach awit Bhionylcblh- a bas®,7( &5
hydt”érx‘l\

agsewgﬁaé%ﬁ% e op BN oL,
@'em;LQ R%—Qem(%angﬁfp&lltyléélo

carbon atons and [err]
%pot’-&us—drﬁedwdcld)emmms odi um

onak Llﬂ'dt nzolst'tfonv' id umge20 ( d) (trans-gputylysiopex 4 biphaavlof t he
;.' e%tc mlml u %’i%‘ommet Imbh :fer Iﬂﬁh ’Gép&oéﬁﬁeg nz&f ! Wﬁ'QjP W%Up
\_ confbmzm.m 1 Singolork ife,” conver 6 Qi €0 A5 sthl¥? nQEREG
: f or mbievetbindin é\’F' r Formel XXVl sind zum Ae. -5 07
Teil ebenfalls neue Verbmdungen Sie kdnnen in
_analoger Weise zu den Verbindungen der Formel 35 Mischung 2
XXV durch Veresterung hergestellt werden. Die 5,6 Gew.-% trans-4- Butylcyclohexancarbonsaure-
hierbei benétigten Sduren kénnen anhand des p- athoxyphenylester,
_Reaktlonsschemas 7 erhalten werden, worin R%, 51 Gew.-% trans-4-PentyIcycIohexancarbon-
R?' und E-die in obiger Formel XXVI gegebenen sdure-p-methoxyphenylester,
Bedeutungen haben . 0 98 Gew.-% trans-4- Pentvlcyclohexancarbon-
g séure-p-propyloxyphenylester,
S 12,7 Gew.-% 4-Athoxy-1 -[2-(trans-4-propylcyclo
; . RM—E—COOH o+ Hd—Q—CHO hexyl)-athyl]benzol
~/ ' : 14,6 Gew.-% 4-Athoxy-1 [2-(trans-4-pentylcyclo-
I ' Lxim «  hexyl)-athyllbenzol,
- . 10,3 Gew.-% -[2-(trans-4-ButyIcycIohexyl)athy|]-
4-(Dimethylamino)pyridin, 4-(trans-4-pentylcyclohexyl)benzol
N.N‘-Dieyclohexylcarbodiimid 34 Gew.-% 3-Propyl-6-{trans-4-athylcyclohexyl)-
pyridazin,
- . po 50 82 Gew.-% 3-Propyl-6—(trans-4-pentylcyclohexyl)
R20_ : . pyridazin,
R—&—Co )—CHO LXIV 5,2 Gew.-% 3-Propyl- 6—(trans-4-heptylcyclohexyl)-
L pyridazin,
o | : 10,5 Gew.-% 3-Pentyl-6-(trans- 4-pentylcyclo
' . H2S04, H,CrO; - 55 hexyl)pyridazin,
_ Jones-Oxidation 10,3 Gew.-% 4’-(trans-4~Pentylcyclohexy|)-4 [2-
o Com (trans-4-butylcyclohexyl)athyl]biphenyl,
) 4,3 Gew.-% 2,3-Dicyano-1-[2-{trans-4-pentylicy-
R”—E-—COO—C§~COOH LXV clohexyl)-dthyl]-4-propylbenzol; .
: : 60 Smp <0 °C, Kip. 57,8 °C, nematisch n = 31,9 cp,
Die Verbindungen der Formein LXII und LXIlI Ag = —-4,69
sind bekannt oder kdnnen nach an sich bekannten
Methoden hergestellt werden. Mischung 3 ‘
Die folgenden Mischungen sind Beispiele be- 16,5 Gew.-% trans-4-Butylcyclohexancarbon-
‘vorzugter erfindungsgemésser Mischungen. n be- 5 sdure-p-athoxyphenylester,

hew'ls%ntvtcvmllsxadcamdnyl cycl o-

Xﬁrd\%,zlfb‘-ﬂ?ans%ﬂﬁ iheRnEOMPOUNd

(?\par ation of i

1)




. : _ 95 wherein [err] has the above
flcance 95 with a base (e.g. butyl lithium

225 i

lithium sodium am de or lithiumdiisopropylanmde) into the
et hyhyl i de and al ky1é#teg t he et hynyI 28le with an al k@ﬁ
brom de 9536"&&4,' %) Otdl d¢ o8, sopounds  of forrrul_ath ian rearrange to
aut oner 'séhr& o esu yc¥cot K] "t he doq%lgre-p s uty %?&hexancarbon-

di hydrOpysodaawr»e irhﬁkgn-Pen@%hé;@aJarb%ngenent SHEP- ggynmvﬂhéﬁ &sta
exanpl e, siwye-p-methpxypbarpleserof a trace of aci d 1047 bGee% %m@Pmtvaydlcmaianmmane

di ‘hydr opy$® dGewfes tfwrf-f’enfm'ﬂm!ﬂéﬂan‘arbs& be 50X |sarrzweunwr'erwheterabove

condl ti oy TRPIOR) ﬂ , rrTuI not128h| §everc & tylsyclghgxarearken 5
XXXV | q? g‘lﬁ %?gﬁf”“ TrepS4p &Sy r | daz I?‘F’a"s"@?f@"%"” "s«[fr?gda‘ra@mmynmm-

COWDOUHd30CGGw b8BRYHE- 1@«@%&%@ Wi t h ngadialibeb), The start

mat er i al slolgEkylf-ithyid-mepyldngol, | and XXXVI | | 120 10,26G&v.20m @ trans-F- Bﬂlylcy(clbhe:dv%thyll
prepar ed 6% Gem-%ps & ?ﬁwoﬂﬁ {tiaes-4pentylowi ng RedCitreead-Sotyisyalohexyligphenyiwhi chl err]
and[err] "@'?R‘\é" ?,by(%(’ %nrh icances and R 1% SEFPY-B{transp-Athylcyclohmayiy,
al kyI or &Ry gp0up c8'Pi‘f‘ Mg P8 10 cabhei 38Ry g 21"33@4"’%% 3

T A i Bt L e el e L e L L it 3

z'aa

[err] COCH=CH2 XLI_I I XXXXI Y [Qé,fy])p ﬁ‘z
[ er Mischwngn] 10,51 Gew.-% 3-Pentyl- Vl(tfané Q-béritylﬂﬂ:lﬁhex— k-
[ ef4g ~ Bew/% Itaos-&ﬁut‘dmlohecanbdn-l L [ er vipyridazin35- 4
08 SC he - -t pqi%p er| | | J‘ err |] lLer r] - |2425 Gew.-% 3-Propy|-6-(trans-4~hepty_l1:y|c\o-
- trans -Butylcyc ohexancarbon- exyl)pyridazin, 3
» ?ﬁ%& xyph ny ester, 20 4,27 Gew.-% 23-D|c'7$n\é 1[[5 ftFaLs-E-Béntylcy- ©
VL9 g tra ﬁllyclohexanca rbon- clohexyl)athyl]-4-propyibenzol, Ei
saure-p—methoxyphenylester, : Smp. <-10°C, Klp 61 /5 °C, nematisch; n = 42,8
11,9 Gew.% trans-4-Pentylcyclohexancarbon- cp, Ag = -5, 05 3
o saure-p—propyloxyphenylester. ‘:f
" .87 Gew.% 4-Athoxy-1-[2-{trans-4-pentylcyclo- 25  Mischung 7 ' ' . E |
"hexyl)-athyllbenzol, 129 Gew.-% trans-4-Butylcyclohexancarbon- 3
9,6 Gew.-% 1-[2-(trans-4-Butylcyclohexyl)athyi]-4- sdure-p-dthoxyphenylester, - -
.. (trans-4-pentylcyclohexyl)benzol, : 183 Gew.-% trans-4-ButyIcyclohexancarbon- H
7.7 -Gew:-% ~4-[2-{trans-4-Butylcyclohexyl)athyl]- - siure-p-pentyloxyphenylester, -
4'-(trans-4-pentylcyc|ohexyl) 1,V’-dthylendi- - - 3 11,7 Gew.% trans-4-Pentylcyclohexancarbon- -
benzol, sédure-p-methoxyphenylester, 2
39 Gew.-% 4~[2 -(trans-4-Butylcyclohexyl)athyl]- : 14,1 Gew.-% trans-4-Pentylcyclohexancarbon-
~ (trans-4-pentylcyclohexyl)biphenyl, ' séure-p-propyloxyphenylester, 4
96 Gew.-% 23-Dicyano-1-[2-(trans-4-pentylcy- 8,0 Gew.-% 4-Athoxy-1 -{2-(trans-4-pentylcyclo- %
clohexyl)-athyl]-4-propylbenzol, a5 hexyl)athyllbenzol, |
‘144 Gew.-% 2,3-Dicyano-1- [2-(trans-4-pentylcy- 9,0 Gew.-% 4'-(trans-4-Pentylcyciohexyl)-4-biphe- 3
clohexyl}-athyi]-4-butylbenzol; nylcarbonséure-3-chlor-4-[(3-chlor-4-nitrophen- i
Smp. <0°C, Kip. 61,56 °C, nematisch; n=67.9cp, oxy)carbonyllphenylester, ‘
Ag = —5,22 ' 9,0 Gew.-% 4'-{trans-4-Heptylcyclohexyl)-4-biphe- g
' . w0  nylcarbonsiure-3-chlor-4-[(3-chlor-4-nitrophen-
Mischung 5 : oxy)carbonylphenylester,
12,3° Gew.-% trans-4-Butylcyclohexancarbon- 70 Gew-% 23- chyano-1-[2-(trans-4-penty|cy-
-séure-p-athoxy-phenylester, clohexyl)-athyl]-4-propyibenzol,
. 174 Gew.% trans-4-Butylcyclohexancarbon- 10,0 Gew.-% 2,3-Dicyano-1-[2-(trans-4-pentylcy-
_ séure-p-pentyloxyphenylester, 4  Clohexyl)-dthyl]-4-butylbenzol;
11,2 Gew.-% trans-4-Pentylcyclohexancarbon- Smp. <0°C, Kip. 76,6 °C, nematisch; f, = 440 Hz,
séure-p-methoxyphenylester, - Ag = +5,2, Ag, = -5,0
136 Gew.-% trans-4-Pentylcyclohexancarbon-
saure-p-propyloxyphenylester Mischung 8 '
7.6 Gew.-% 4-Athoxy-1 -[2—(trans-4-pentylcyclo- s 68 Gew.-% trans-4-Butylcyclohexancarbonsaure-
. hexyl)-athyllbenzol, ' p-athoxyphenylester,
10,0 Gew.-% 1-[2-(trans-4-Butylcyclohexyl)athyl]- 9,7 Gew.-% trans-4-Butylcyclohexancarbonséure-
4-(trans-4-pentylcyclohexyl)benzol, p-pentyloxyphenylester,
8,0 Gew.-% 4-[2-(trans-4-Butylcyclohexyldthyl]- = ~ 6,3 Gew.-% trans-4-Pentyicyclohexancarbon-
4'-(trans-4-pentylcyclohexyl) 1,1’ -athylendi- ss  sdure-p-methoxyphenylester,
. benzol, 11,2 Gew.-% trans-4-Pentylcyclohexancarbon-
80 Gew-% 23-D|cyano1 -{2- (trans-@pentylcy- saure-p-propyloxyphenylester,
clohexyl)-athyl]-4-propylbenzol, : 16,4 Gew.-% 4-Athoxy-1 1-[2-{trans-4-pentylcyclo-
12,0 Gew.-% 2,3-Dicyano-1- [2-(trans-4-penty|cy- : hexyl)athyllbenzol,
clohexyl)-dthyl]-4-butylbenzol; ¢ 111 Gew.-% 1-[2-(trans-4-Butylcyclohexyl)ithyl]-
_ Smp. <0 °C, Klp. 65,4 °C, nematisch; n = 47 cp, 4-(trans-4-pentylcyclohexyl)benzol,
Ag =—-3,71 45 Gew.-% 4’'-Hexyl-4-biphenylcarbonséure-3-
_ chIor-4-[(3-chIor-4-cyanophenoxy)carbonyl]phe-
Mischung 6 . nylester,

1158 Gew.-% trans-4-Butylcyclohexancarbon- -6 45 Gew.-% 4'-Heptyl-4-biphenyicarbonséure-3-
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36~ Scheme 6 X -CO-R17 LV [err] [err] O O [err] XLI LVIII [err] [err]
37-. ' 100 The starting materials of -

f ofweul ae XLI, XXXXIV L, LIV and LV are known or are anal ogues of" knovvl"l“J
conpounds and can be prepared in aiggmswn manner. Forzgexanple, the S -
. al dehydes of fornula LIV can be prepared b Rosenrrund reductlon of the acid

chl o?higgﬁééii Eff'°'f4(9V‘?ﬂ9P%F“9€1Yf°aer€p"!§ddl tion Yer wo f} tr
£ for bl g bds carrl
of Sihﬁ'i-h-ﬁﬁ-ctﬁm%zp % 581) dek kﬁs&’éﬁusﬂkﬂﬁém n Qurde aZOl
sal testeat al yst Benzy 5 (2- hydr oxyet hyI )- -4-nmethyl-1, 3-thi azol um

= chl &% Gewi-% #Hisp Wyl-4highendarioassateydst f or Eeheleladdltlon of an al dehy de of
" for yrsgl%“ 13- ‘er'qsﬁ'"ﬁmemo’aakaeﬁwehw- f or mul A WE ’ég% bﬂdﬁos@ Fes
ll
JL

aI K

Bk 235085 AU AVGURISX | ‘g“ﬁ‘g Ethyl)-
dhbuvn%ml,uwmo%sﬁnﬂ% ﬁ ér?’ef JDﬂ:ﬂloQ:t an
al delzsideem:r% 23 Digyaso anpme ch R17s asm@andn-mzqam ksetaeundlwaarend
p- alclobwb'h@wwbutﬂ@enzol coupl i np5dfunger B slmoqbf Aflaohlmead w1 with
a cq 66;1” &5@ emevscbaﬁq ﬂfeﬁ carr | tRea'e'eeﬁsaP B Raymt 8 of T.
- sat ¢ efHal T em Soc. Japan, 54 Y O nuzgeou;t‘; ‘ﬁﬁf’a onpounds
- of f omémhatemld& eérSinéunﬁéh 88\Blgen  ThEY demakc @Q kil Wirde3 Sihgeknown

per Femneb\wirdanbindder raciaRRiznd .eof for rwbtaoe}(b’rxmel fesw\aitchsta’iza {9,.99) wurde an
et hyewyditet veranbdogylicht! ane i n the presence l@ﬁ%eluailm lualmem (Volumenverhaltnis

" bis-(triphenyl phosphi ne) - -38 - aI’F‘% WFQS@PHHGD@%) per -
(1) gdefRfliyde- The conpounds of formul ﬁ sen d‘”,‘;'ﬁu no‘?')' ﬁ@
PREPAR, Rfhel RUAKFRA Shurde GG SIBMcE DY EStbdsli Bk, a -

C ONBagH_GhgGinetLBsing G0 @fabn 195 graBayll 0 p[eﬂ?l&x]clohexyl)—athyl]-4-propy|benzol erhaiten

LI Xomeﬂdtransmntvwclouﬁh léﬂthvl-mfml- ZS 15 Wurden Smma&@Ct he -si gni fi cances given
dign in Xep rah rngra matepiq) verwendete 1,2-Dicy-

el un - - _( ) ]

[ er rt?ﬂo i?né}t&ta;% Ti gtf{ﬁ Jno Ve t he 'I?é;ﬂg'%y r’%‘}»{lefﬁ ?ﬁ't‘yt]:er o ekta XXV,

- leo n vers 2 fedd. COMPOU In(e whi ch
[er Iti nsgémnkaar wi-rds 29 béi RaurteMparaar Wi t h Qopﬁﬂfan“?enwmdﬁancﬁ lHéHyBYtﬁnl de or

pot gesihtundsipemintie Vakuum 8Bgedampft. Das 30 500 ml Benzol gelost und IhiR 495 g hles laspounds

. of fegeltmplunkelyauna (247 srwusﬁe es 2, 2horaraf|r¢§€% QCzUaWeUeC'WPeM?r ed, for
exaﬁpﬁcbto gﬁens cf\ omlﬂg e ergt:b e1n eden rife
8 Birid w@mm W&t hy! f of e

1159 g dunkéltbrhd %eﬂt
3 .oxyemsaﬁdee[ . h k&?ﬁﬁu-&‘rmrua A 11pEec éie ngt h @&M Eﬁxbﬁuéﬁ a Evalam urden 73,2 g gelbli-
wirmt wurde. Der Rickstand (15,2 g) wurde an cher, halbfester Riickstand erhalten. Chromato-
Kieselgel mit Toluol als Eluens chromatogra- graphie des Riickstandes an Kieselgel mit Toluol/
phiert. Hierbei konnten 11,7 g brauner, fester’ Hexan (Volumenverhditnis 1:1) und Toluol ergab
Riickstand isoliert werden, welcher in Diathyléther schliesslich 27,7 g B-{trans-4-Pentylcyclohexyl)-
-gelost, mit Aktivkohle behandelt und filtriert wur- w - acrylsiure-dthylester als fast farbloses Ol; Sdp.
de. Nach mehrmaliger Umkristallisation (aus Di- 104~116 °C/0,07 mm Hg.
athylather/Hexan, Aceton/lsopropanol und Isopro- b) 41,6 g B-({trans-4-Pentylcyclohexyl)acrylséure-
vpanol) und chromatographischer Aufarbeltung athylester wurden in 368 ml Athanol geldst, mit
der Mutterlaugen wurden schliesslich 5,4 g reines 74 g Palladium/Kohle (5%) versetzt und bei
4-Butyloxy-2,3-dicyano-1-[2-(trans-4-pentylcyclo- 4  Raumtemperatur und unter Normaldruck bis zum
hexyl)athyl]lbenzol erhalten; Smp. 145,1 °C. ~ Stillstand hydriert (Wasserstoffaufnahme 0,167
Das als Ausgangsmaterial verwendete 4-Butyl- Mol). Das Reaktionsgemisch wurde mit Stickstoff
oxy-1-[2-(trans-4-pentylcyclohexyl)athyli-1,4-cy- begast und filtriert (Nachwaschen mit Athanol
‘clohexadien wurde wie folgt hergestelit: : und Methylenchlorid). Einengen des Filtrates im
In einem Suifierkolben wurden 1306 mil fliissi- so  Vakuum ergab 38,4 g B-{trans-4-Pentylcyclohexyl)-
- ges Ammoniak vorgelegt und dann unter Kiihlung propionsdure-dthylester als farbloses Ol, welches
innert 40 min eine Lésung von 38,4 g 4-Butyloxy- noch im Hochvakuum destilliert wurde; Sdp. 113
1-[2-{trans-4-pentylcyclohexyl)dthyl]benzol in 1,1 | —121 °C/0,05-0,06 mm Hg. . '
Diathylather zugetropft. Anschiessend wurden in- c} In einem Sulfierkolben wurden unter Stick-
nert 35 min 23,3 g Lithiumdraht zugegeben und ss  stoffbegasung 250 mi absoluter Diathylather vor-
das Reaktionsgemisch 2 h geriihrt. Dann wurden gelegt und vorsichtig mit 3,9 g Lithiumaluminium-
innert 70min 420mi Athanol zum Reaktionsge- hydrid versetzt. Innert 50 min wurde eine Lésung
misch zugetropft und das Ammoniak Gber Nacht von 46,9 g @-(trans-4-Pentylcyclohexyl)propion-
unter Stickstoff abdampfen gelassen. Das Reak- sdure-athylester in 200 ml absolutem Diathylather
tionsgemisch wurde auf 10 °C gekiihit und dann so  zugetropft. Dann wurden noch 250 ml absoluter
wurden 1,5 | Wasser innert 35 min so zugetropft, Didthylather zugegeben und das Reaktionsge-
dass 'die Temperatur nicht {iber 10 °C stieg. Das misch lber Nacht weitergeriihrt. Anschliessend
Reaktionsgemisch wurde dreimal mit je 0,5 | Di- wurden innert 10 min 21 ml Wasser und dann
athyldther extrahiert. Die organischen Phasen 210ml 10%ige Schwefelsdure zum Reaktionsge- -

wurden zweimal mit je 0,6 | Wasser gewaschen, 65 misch zugetropft. Die wéssrige Phase wurde ab-
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“-heating under reflux with pyridiniumchloride and subsequent fractional

- 'di sti:llation) and finally converting the 4- -hydroxy-2-[err]-benzal dehyde
.‘:Zf:;"obt“af ned into the conmpound of 10 formula IV in which [err] signifi8ad

i 2, 2-di cyanovi nyl by a mOevenageI condﬂnwsi on with rral om@nitri I e (e.g. in
-t he presence of cat aI |c armunts of | aci al acetic ymp acet at e

| thes e 9 f ene von
_--I n boili rﬁe verem or hasen w d pour@iﬁ @ Aﬁﬁ E-Q#VXB é ﬁi@%
are anal o@igy o} Fm esatt| '- eimal i eae trdhy@iro-
al so knOVUﬂnQE;eﬁd’s&leﬁ, pwa&n@ fatkgaemne@orrpourrdan awl.gesamt Ipas ReakpAsgRehisch wurde
‘accor di nguntieirlgadampftiTe$ ivodlisn 322 gTHeasakpoundsz,Hh bélcﬂamutealptrat)(r und dehn ghefX@cht
£ denot es tﬂ?etvesscﬂ@r:xvgﬂmanod:@efarblaws Beepr epar e‘lf' 494 °ff ge-
v f Cl*@ f la 25 r anach ktlo d :
; fying a g ,ka Foaghgl viaail 2 [§ Vaku o
| lerr] havgd ST o) &‘ﬁ;amgm o rdn‘ﬂatf or mul e« Q}WK- e| mit
.- benzal dahy IMetﬁWé M i Saspehdig Ukidahf S 4, arDHé&ﬁﬂﬂél@ol Ofolumenverhaltms1 1) und
* di cycl ohesyer gatelnoBiihiren gleerit dnid -d(dh renedy | - arﬂ'oiw) q;hyama!bmhan.dﬂqbgm&am nichtynt-he
£ resul ti nng%ﬂfMj dnit einet @smefoc@&?rsaas arecli ng acgeﬁe'ﬁﬂ s 3a e Qg ’b\"ﬂﬁ?fe@' rund
o o R Th ke "*,, yirccnon)
- preparat i g0 d X i vgituﬁlth B bn. Ter ™
| [err]si griighigamiseh sueng @n@.ayahern cua rand of aseobg,g:gnq ,vewe ,answexe_
2 whi ch X7 sticigtofffBiegaung 2% h]wentérgerm]rt. Denach nkage ,@tm;h umbral |e folgt
. conveni erwyrgendas mj wolw'tD' 'ﬂherlﬂmﬁ §te|rteact | on or tig

L reacti on un#S?s P@ng | ) [ er r ] fdmaioem Sulfidri@lben wurde in eine Losung
-4 ( br 0 zah fi ;E rste%a% rvon 84,3 g trans-2-Hexen-1-o! in 2563 m| Petrol-
ot e s S A
. [ er r] phenygb )nlmﬁshyiem [ﬁﬂhylathﬁ‘t@%ﬁﬁll Dm"bé'gm de Qies fé?ﬂ:%raﬁjr mnert 1 h tropfenwelse mit

£ 9-cycl ohemgwn) pmg hen R’m_ efmrctem i Bidthidle i Nt henep L&BREIG6h 185,8Q PHobiHoHABromid in

§ tetrachl higrt I?qS| nach) aﬁ neas3 oainPdielathed versetzie Das Bedktiansge-
deSI r ed "‘ gﬂ) Hoo "Q"E er ' “" E rrl bernlg@m g@ta(geruhrt wobei die Tempera-
= ‘||{é)2C can 5 °C gghalten und dann innert

o S T B R A R e SIS 3 1. T BB e i e s .
i = RETETI

| § ! A Et': Ce er Nacht auf Raumtemperatur
> ( 4 rret hO)ﬁéﬁp)bbﬁiayéldeﬁyd?alsfﬁﬁb&agslk)lmisl’bydn-t ri phely SonR Y ARt At urde das. 1
v [err]si grdef ﬁ@a'tﬂrdﬂt@@eﬂsw P89 rGiag8-0y ana orneamo brhistiadf N B/WEREICgse® &
. base (e.dgn k‘}/ t hen t e doubl me béssdge Piasd)aurda tabdeyrtrint ahd yrei-
.- 41- hydr é’ﬁ%@' 8’ ARIE A gf';dj‘i' r gr oupalmzfengagwmwmeuen ie versi
. The star tdnB&n ,b,a;d% 5,5 r dHgten gres esa :‘he

§ prepar ed pisteystebr l@;pérm-e&psdmdmwamm uﬁ@r 15 89250?,:1 5 D ;‘é,l o
i - acet opheamenes odmbed &-4C0durchainen Eobpfinjchteal of or i salttrgteg Kochsamosung ge

. 4- al koxy t eE‘f"? 'b'eﬁ%z‘binbe'%ﬁf I1(§Md'l?§l""9 WP% can Msﬁ@ﬁvﬁet Bstriumédutfat getrocknet, filtriert
¢ 4-al koxy e rT m ] benztelnemlggengea(a@cl@ﬂﬂﬂdmurhed 136iaum
F al umi ni urn1 dtgnggg, wlofare) l;'fuﬂ{, '%Ezrha’fﬂ"dmfﬁ@t Riapregelilighen Ois er-
"~ triphenylie mksbmm)mm DIMOWR4itey ruﬁm%\dl met h §

& obt ai ned scml%?seed(mrpé ienertBp bl 81400 dwich h N- -y pgn%%%a%ﬂﬁy '@f"% % (Ifn 200

¥ istner s aifapftwﬁteneu F““BE!O“ 2841 :b(lt"e'PPorret hyI1)343 -gTB-BRyH-DieRErD adr N&2h eﬁ}ﬁ’g’énbe

g converte Peﬁ'iylﬁ B o I'" {31 benz oMineten iregann alas Py olugunwma&ﬂerem

R Og SyntH 32&,,5 Heheft- a|‘i<y| Das Rza'ﬁet' e &F &0 3%3‘3
after reag:ehmmmuurb eﬁdéﬁy ensloriner’ilp osp quu ﬁiﬁ:ﬁ? e‘ﬁgheéléq em Bs:::ol

- subsequerkei-0 °C und 1 h bei Raumtemperatur gerihrt, und Petrolather ‘gewaschen und im Vakuum tber

dann mit Diathyléther in einen Rundkolben ge- Kaliumhydroxid getrocknet. Das erhaltene Roh-
spiilt und im Vakuum eingeengt. Der Ruckstand s proqukt (292,6 g) wurde aus Athanol umkristalli-
wurde mit 410 ml Methanol/Wasser (Volumenver- -siert, mit Didthylather aufgekocht, genutscht, im

héltnis 6:4) in einen Scheidetrichter gespiilt und Vakuum {iber Kaliumhydroxid getrocknet, dann
- dreimal mit Hexan extrahiert. Die Hexan-Phasen - pulverisiert und nochmals im Hochvakuum {iber

wurden einmal mit 410 ml Methanol/Wasser (Vo- Phosphorpentoxid getrocknet. Hierbei wurden

lumenverhiltnis 6:4) und zweimal mit je 250 ml 55 209,89 g trans-2-Hexenyl-triphenylphosphonium-
‘Wasser gewaschen, iber Natriumsulfat getrock- " bromid als farbloses Pulver erhalten; Smp. 146 °C.

net und eingedampft. Chromatographie des erhal- - Aufarbeitung der Mutterlaugen ergab weitere

tenen braunlichen Ols {38,5 g} an Kieselgel mit 74,7 g Produkt. -

Hexan als Eluens ergab schliesslich 32,7 g 1- T

{trans-4-Pentylcyclohexyl)-3,6-trans-nonadien 60 " In analoger Weise wurden folgende Verbindun-

~ (cis/trans-Verhéltnis fiir die Doppelbindung in 3,4- gen hergestelit:
Stellung 46:52,4) als farbloses_OI. 2,3-Dicyano-4-propyl-4’- pentylblphenyl Smp.
f) In einem Rundkolben wurden 9,5 g 1-{trans-4- 61.4°C
Pentylcyclohexyl)-3,5-trans-nonadien in 62 mi Te- 2', 3'-Dicyano-4-pentyl-4”-propyl-p-terphenyl;

trahydrofuran gelést und mit 14 mg Hydrochinon s Smp. 134,9°C.
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“catal ytic hydrogenation of the. double bond can be sap-
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t heleal cohol

4- aIk | - 2- met hyl benzal dehyde.
Ponep falgendeYesbindug ky| - zché b
S Gt
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| kyl - 3pRi0
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Crafts aeghemRingRueh geradkettige

the acids obt ai ned ca&}%’%ﬁi%&g@éﬁ"a alidih

de an

£ al umi ni um hydride into the al cohols,an

- br omatdmanspiiithe hydr ogen broni de or
- di oxi de.
. sequén¥ed indupgengier allgemgingnfermehl or i de,
. and the 4-nethyl . 2- 27l
E' 4- (‘br onmonethyl ) -

Further, for exanple,
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-4- et hy kth@l-Fpropydrepzel-c acid can be reacted in
amiB?-3Digreao-hEriyensdenyeetepevBhl ori de
"o ?ﬁi’g;g%b‘.’sé ﬁss%mqswvo%;t&.g ablo

ei%rp i

Rristallinér eﬂa it einer

e -conpourtts ox'rf] a YO are 'in part aleRRrifkRHANOOHOMWARSchstBREY1 G b
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forweﬂfaﬂmﬂ'm@d'@@igdgm Alkvlewderf or the&efioEpdration of the conpounds of
;_’forﬁ'b_g'ae'?ki\? HRing, pjich g é 'Qeﬁ | l¥strated in ReactN n Schene 7 |n
b 0 der

V\hL_g,‘;uﬁ" %e af i cances gigL& XQ@}Q(\/ above:

E - 43 Mg (D| met hyl am no) py N ne, =

. N, N -Di cycl %h-‘gr)podl imyde [err] [ emotin Reund Rngyrwmemges(céaw\mw t{derr]
£ -44- %07 (;;rlq@ere@myéﬁmq@ Bjtg push rseirad!@;:lsg
.,?j-'LXII 0 r can 2 ared -acc ;ﬁg‘

b@eﬁgﬁleh gé\iﬁre :?El ﬁ% e::%?:@%ﬂge {ao f. pre fue é cl'iedw rtrxﬁpegﬁr e%ememgf[?ﬁodg\ale

* CT 098,-dassox der&
“di elrelgwenin®’ lmﬁswﬂb

Bl ;f:;tflz

a dic@es lnm.g A"’
£ aci teqputet; gbih dory
- r afentyl-oferBy
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' - kennzeichnet,

peCH

éht éU’raﬁIk
MS%! Fteilttewmnéé anﬂbi’m

euten, und mit der

Massgabe, dass Formel | nicht 2,3-Dicyano-1-[2-
{p-pentylphenyl)athyl]-4-(trans-4-pentylcyclo-

géd c—cL

= L,iexyl)benzol bedeutet.

2. Verbindungen nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass R' und R? geradkettiges

" Cr-Ci-Alkyl oder an einem aromatischen Ring
-auch geradkettiges C1—C12-Alkoxy bedeuten.

- 3. Verbindungen nach Anspruch 1, dadurch ge-
dass X' eine Athylengruppe
-CH;CH;- und Ring A1 trans-1 4~Cyclohexylen be-
deuten.

" 4. Verbindungen nach einem der Anspriiche 1
bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens
eine der Gruppen R', R? bzw R3 geradkettiges

S C1-C12-A|kyl bedeutet. :
""" B. Verbindungen nach Anspruch 4, dadurch ge-
" kennzeichnet, dass R' und R? geradkettiges
" .CyCy2-Alkyl bedeuten oder einer dieser Reste R'

und R? auch eine Gruppe der Formel Il und R®

geradkettiges C—C,2-Alky! bedeuten.

6. Verbindungen nach Anspruch 5, dadurch ge-
kennzeichnet, dass R' und R? geradkettiges
C+—Cy-Alkyl bedeuten,:

7. Verbindungen nach Anspruch 6, dadurch ge-
kennzelchnet dass R' und R? geradkettiges

gapb, mt at nlcﬂIGuﬁ
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~;_--_. nvmbiuﬁﬁh-CHiﬂ:H§|U§ibicf\he@Snﬁb@M/ds§ga cosity (bulk. Vh5 )<z__fC Si gmfles the -
EQH- tezetehi fi@s the |'ow frequenCy : S
;Oé?fr*\]kom gni f ibedputet; eing d rﬁnﬂnpe
e"Q\/F'B(t ur es c'le '6°"H'
erﬁrwongﬂare SUI
xyM - 0 Ofnet, WeHAR' dhrd

"static"

%d?‘é?'é@t ric
in IS'lg ung

gspe?( cﬁﬁ’i&tﬁﬁ :;u efC ch-

xy bedeuten; die Rlnge A' und A? 1,4-Phenylen

}c aci (9 iranqﬂeq-ﬁ, Iw IIeQ}Sjpéﬁ:‘geio 7
'I i C ac| 1-Alkyl 0der an einem aromati-
rans Tﬁans— en

ng A auch geradkettiges Ci-Cy-Alkoxy
bedeutet
12, Flusslgknstalhnes Gemlsch bestehend aus
einem flissigkristallinen ‘Tragermaterial mit einer-
dielektrischen Anisotropie von hochstens +1 und
einer oder mehreren Verbindungen der allgemei-
nen Formel

_ ~NC CN _

worin R' und R? geradkettiges C,—Cq2-Alkyl oder
an einem aromatischen Ring auch geradkettiges
CrCiz-Alkoxy bedeuten, oder einer der Reste R'
und R? auch eine Gruppe der allgemeinen Formel

bedeutet; X' und X? einfache Kovalenzbindungen
oder eine dieser Gruppen auch eine Athylengrup-
pe -CH,CH,- bezeichnen; die Ringe A' und A% 1,4-
Phenylen oder, sofern X' oder X? eine Athylen-
gruppe -CH,CH,- bezeichnet, auch trans-1,4-Cyclo-
hexylen darstelien; und R® geradkettiges Ci—Ci2-
Alkyl oder an einem aromatischen Ring A? auch
geradkettiges C,—Ci,-Alkoxy bedeutet, dadurch
gekennzeichnet, dass das Trégermaterial eine

onified with’
reduced with lithium al um ni um hydride to
which fignally can be converted with hydrogen bronmde into
4- al kyl -1 - (brono- aret hyl ) -2- met hydibengene or with manganese di.oxi de into,
1- AI k I-3 fl uorobenzene can be 92
c 285’0'{"?"0n Wi t h

bioh Solleraner
F:z-§b51\|b?xrfc!>e | n the

'tﬁaéf@a{ct ric

dkdtfided mmaamboxyl ic




2.8 trans-4- pentyIcyclohexanecarboxyl|c acid p- -propyloxyphenyl

‘ester., - 45- 108 7.3 w. % of

4- eLhoxy | -[2-(trans-4- pehtylcyclohexyl)ethyl] benzene, 3.5 "

-3-propyl - 6- (trans- 4- et #gy| cycl ohexyl ) p9¥7t4zi ne, 5 g. 34 - 53
-propyl -6-(trans-4- pent IoHex pyridazine, 5.3 ; SEECTIR

- pr opy| odgr g E" ei/é)i ?6(5' eé‘xy?% pyr i daszHZ_CH2 RS XV

-pentyl mgingn FeEH pentyl cycl ohexyl ) pyri dazi ne=—8, " _
-(trans-4-pentyl cycl ohexyl) - 4x[2 (trans 4- o

but yl cyciés ) fbi phenyl % 10 '

, 3-di cyano Trans- 4-pent, yI cycl ohexyl ) - Lgy?—Qp_r opy! benzene m p.

[err], cl.p. [err], nematic; n = 40 cp, [err] = -5.07. Mxture215'56
/oOf tra 4- cl ohexanecar boxylic agig p>»-cohk x| ester, 5.1

tra‘n% | ohexane®ar boxyl i & aci d- met hoenyI ester, 20

trans 4- pentylcyclohexanecarboxyl|c cid p- ~propylo enyl

' - 4-ethoxy-I|-[2-(trans-4- ®- '@ :
.:benzene _@_ _@uﬁoxy - [ 2- (trans-4-pentyl cycl ohexyl ) et hyl ] - ydp
-benzene, 10 2-(t rans- 4 buty),cycl ohexyl)ethyl]-4-(trans-4-

pent yl.cycl ghe yI ) ben _Q_@.coo_Q_qa WX
- propyl - & @ ﬂ@cﬂtl ohé%yl ) pyri dazi ne ~ 8.2 W94 of '
-propyl - 6- (Trans- 4- pentyl.cycl ohexyl ) pyri dazine, 5.2 ' '

_3 propyl 6- (trans 4-heptyl cycl ohexyl ) pyr j dazi ne, 10.5 .

R ans-A-Rent yl cycl ohgxyl )pyr| dazpsn RV
et y cf'}texyl) 4%[@2 (t rans- 4-# CHJCQ ? s

: butylcyclohexyl)ethyl]b|phenyl 4.3

RS L —@;&t@m

6.5 wt %of trans-4-butyl cycl ohexanecar boxyli'c acid p- -et hoxyphen dIkett .
ster, 8,4 R aradkettigd AlRfrappe® ity cycl ohmtmemulgb RL. undiRY gpradkettiges
pent yl O’Stéﬁ?kéﬂgﬁu&ﬁ i t;gu’éutéh R® éine geradit rans 4N e'ﬁtt %‘i g?&?&p'&;’;
fran . -kmﬁm ox:?gtp‘gg g‘gt’glwﬁ:‘%ﬁ rﬂ'b'l g?sr7 Kohlensmffaatl:)cme?tel:l;:zelchnen 0.
‘t rans- 4- penstoffitery enhym;?a iyl eaCi d p- :

pr opyI 0 e e o lohexyl, 13. Fluss|gkr|stallmes Gemisch, bestehend aus 3 .
- et hoxym Ey f‘%‘égx t‘;a'ﬁs?z lkylcy?&?ia%%yl ) et hyKkdmpotestenoh e uml O, welche jewe‘;ls e:::.
, 3-dicy 9,. 3-(trarislat eaommntayiyby@r mhexyd ) odet tezt' "ﬁ”??ponen e

0 0 [2‘“"3“3'4'3““0'5’%)@”"2': vy g‘?i’s 4 pe at 3,’15 j4011 cp, emen Kliarpunkt von

t hyl ] - 4-thos-4-Alsdevele ' BEXEAE 407C undleine dislekiridche AnRsbirg-
== -4.01. ﬁ;\ll;wﬁqloh exy! r ns§_ X%)at pf tranﬁg‘ﬂukwéry 1 zyrall sahefeeize Kampaneyte Bc
aci d- p- 9’ p el yoder 4'-(trans -4-Alkylcy@ est edine dlEleldrlsché' Amsotrople unterhalb —2 be-

en 7 -d-p- - et %F?H ng der in An-
: rans-4- tﬁu drtBloh eeeanemaﬂdmuwhnctﬁ aﬂ P 'spruch 11 definierten rm%%élt und Kom-

henyl darstellen,
gﬁ%"ﬁ:ﬁ:g:f::tl: ?:xnaggézutuexten R’ und R® ponente C eine dielektrische Anisotropie oberhalb

| 100 °C und
1 bis 7 Kohlenstoffato- +10, einen Kldrpunkt von mindestens
?r‘:?\dg:;glgcelwr?erx p‘r)':r;u’:“:ile Zlahl 0 oder 1 steht; 45 eine Cross-over-Frequenf im Gesamtgemisch von
ine der Gruppe'n X3 oder X* eine Estergruppe . héchstens 15 kHz bei 20 °C aufweist.
) eCOO- oder -O0C- und die {ibrigen der Gruppen 14. Verfahren zur Herstellung der Verbindungen
;(3 X4, X5 und X eine einfache Kovalenzbindung der in- Anspruch “’H definierten Formel |, dadurch
dieser Gruppen auch die _gekennzelchnet, ass man

g::;u;:g;u:g:r-gll-;;%Hzlebedeutetp pd|e Ringe B' 50 a) zur Herstellung der Verbindungen der Formel

1, worin R? geradkettiges C—Cq2-Alkyl oder eine
- ’ Gruppe der Formel lI bedeutet, eine Verbindung

Yo der allgemeinen Formel )

' CN

| _@_ o | . Rtx‘—Nb—-Rz " f_

oder trans-1 4-Cyc|ohexylen bezeichnen; die Rin-

und B® eine Gruppe der Formel

2 g? 4 e der Formel XXIl oder, worin R? geradkettlges C—Ci2-Alkyl oder eine
ggfzran: l'r‘tclicgt ?::f n(f:;:jg;stens einem der beiden Gruppe der Formel Il darstelit und R, X! und Ring
andern dieser Ringe durch eine einfache Kova- 60 Al die in Anspruch 11 gegebenen Bedgutung:n
lenzbindung verkniipft sind, auch trans-1,4-Cyclo- haben, mit 2,3-Dichloro-5,6-dicyano-p-benzochi-
hexylen darstellen; Y? Wasserstoff oder an einem gor:t od:r durch katalytische Dehydrierung oxy-

' mel XXII, welcher nicht mit ei- jert, oder .
. ?,Z:ang:e?:r: Il;?r:g {iber eine einfache Kovalenz- b} zur Hezrstellung der Verbmdungen|de; Formel
bindung verkniipft ist, auch Fluor, Chlor- oder 4 |, worin R geradkettlges C—Ci-Alkyl oder eine
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n

B9 0 trans- 4-pentyl cycl ohexanecar boxylic acid p- -nethoxyphenyl

ster, 10 11.9 " trans-4- pentylcyclohexanecarboxyl|c aC|d p-

2 pradyl oxyphenyl ester, 6.7 "

£ 4- et hoxy- 1-[ 2- (tran§;4-pentylcycloﬂmyﬁk) ethyllbenze@e 9.6 "

;}1-[2-(trans 4- butyl cycl ohexyl )ethyl ]-4-(trans- 15

peﬁWWGCWIFQWEk VJ |Ibpdipater; émeinerNerbf- 4. Compounds according to any one of clalms1
[ 2- Qu(np 3?@"99"!?5139’:?5?’8“ ohexyl )ethyl]-4'- tq’ £h acte_nzed in ;hat atfleast onehtofhthe
pentyl cycl ohexylg -1, & et hyl enedi benzen®? § “uand R signifies straight-chain
[

4-
4 . Cq-al
e 4-[2-(t r,?,m @exyl )gt hyl ] - 4 éd?ﬁ)ounds according to claim 4, charac-
. -4-pentylc ex phenyl, 6ter|zed in that R' and R? s1gn|fy stralght-chalr;
s 2, 3- d| c arlo 1 trans 4 pent | cycl ohexS]ﬂ-(;u-alb/ﬂh pije- af-t eand R214. 4

PFE?dar % °’4°' % ty cy?!”r‘ t_ 9’°‘§’t ’]‘”"?‘- 'ha’HLﬁ‘? yonisszene:
: {rﬁgﬁfﬁt J en rh n - % X J;gng rdmg o cl; 5, 2c§ rM: xture
béM Cyéh ét@fﬂ@os 0 exanecer.iaex Ha@ Ra‘e‘:hdj RP signifyl e?gmﬁﬁemy
ester c)Zurl-{b&i’ellungZ&BrVerblriiuﬂgeNHer%mieltrans d,thalwcyc ohexanecar boxylic acid

- p- - dewd rip| R3 ggrpdikettiges Grehahlkoxd bedputet; t 7.a@renpdumis ?g:tootlemaﬁwexba‘moxyl iC

4 aci d eﬂre ‘grbindung der allgememen Formg! hoxyphenyl g%-‘,—al Fh%g and R slgnlfy straught-cham

trans-4-p cycl ohesanecar boxyl i ¢ dti dd g g“? 5,5% 5(?
- 4- et hoxy- ’ﬂ‘&r S 4Dkt yl cygl ohexyl )é,?ét Fly bénze i % o
1-[2-(trans-4-butyl cycI ohexyl ) et hyl]-4- (tam&rpourﬂsp@aﬁy\bwﬁiy@he ydla)rbenzene _

L 8.0 worin R? gerddkbtlges Ci-Gnakdxislatsslitund | Ohexylo) Bt ¢hptabterdzed (i rteatsh' and R signify

\ A h b ight-ghai Cy~Cr-alky! or on an aromatic ring
2@%t§'l‘@95l"§ﬁéﬁ'ﬂ") e Winypentedi benz 31% Stra %t-ch:n7CrCe-alkoxv. or. one of the

éﬁ'if‘?‘ﬁ%cl ohex

d | ep( ues and R? also signifies a group of formu-

f_:j et h | Tn {,E Ve wssﬁ %éé?ﬁnd:i node ?in An- la I, and R® denotes straight-chain Cs~Cy-alkyl or

e 2, pﬁ)éﬁ-ﬁ@eﬂim n 6&@“30:‘%!&@61&#?3&)& ohexy én— arﬁhhbt rihg AflalépUsnvightechie ICe-Ce-m .
7 <[errzweckal p. [err], nematic; n = 47 x£p, alkoxy.r = -3.71. 20 M xture 6

b 11.58 wt. % of trans-4-butyl cycl ohexanecar '?‘@fa%fﬂ@“ﬁa“s“"@?m%y'ﬁl’ﬁé‘ﬂill

L esterCling 37 - trans- 4- butyl cycl oh® V§ T i GheRevedR

-2t 1n§ﬁ-g tﬂcyc %%ll- .
-pent Y4, %éMpémayéftesgbﬁJraufolﬂué7 trénﬁr uBffthaeh&y C1 ohexanecarboxyl i ¢
Facid p- -nethoxyphenyl ester, 12.64 4 11. A liquid crystalline mixture consisting of a

- trans- 4- pent Icycl exaniecar boxyl i ¢ aci dliquid cr\ptaﬂipyban 19l withat diglectric 49
E 112 7. 123 = w2 1-[ 2-(trans-4- W%%%[ d°’€t9§y‘l"]'?)mene
i 10.26 " ans- 4- butyI cycl ohe pe 9¢ “e&’ %ns-

-4-p rc Cﬂf\drﬂ@ﬁ Pifbstslos |am

[ 3o g : *"f%fﬂ%‘a‘,ﬁfrs.d ESUIEN | ) DYr i dami<En B *‘5}“ '

3 3 pro ;fl ﬁu s o%t af ynqdhp exyI )pyri - da2| ne 10 " '

F 3 ans 4- penty cycl ohexyl )pyrwherqm)ﬂ' and R2. signify straight-chginGi{er 5. 25
3 prog t rans- 4-hept yl cycl ohex N an gramatipring 3'52’7“”;3““'::23;

- 2, 3-di cyano- %@Trans 4-pentyl cycl d‘hex s n é’%rl)u%j %rezﬂp Y ol

1 m\pj_ orie[ e grofigs: B and OC denotdE M Bingie; N g err
! 3 covalent bond and the other denotes an ethylene . i

group -CH,CH,-, with the proviso that X' denotes
. the ethylene group -CH,CH,- when R' and R? sig- 4

nify straight-chain alky! or alkoxy; rings A' and A? one of the groups X' and X? denotes a single

" represent 1,4-phenylene or trans-1,4-cyclohexy- covalent bond and the other denotes an ethylene

lene; and R® sugmf‘ es straight-chain C,~C,,-alkyl or group -CH,CHj-, with the proviso that X! denotes

on an aromatic ring A? also straight-chain C~Ciz- the ethylene group -CH,CH;- when R' and R? sig-

alkoxy; with the proviso that R> does not stand for” s  nify straight-chain alkyl or alkoxy; rings A' and A?

pentyl or butyloxy when R' and ring A! together represent 1,4~phenylene or trans-1,4-cyclohexy-

signify 4'-pentyl-4-biphenylyl, p-(trans-4-pentyl- lene; and R3 signifies straight-chain C—Cy,-alkyl or

© cyclohexyl)phenyl or trans-4-(trans-4-pentylcy- on an aromatic ring A? also straight-chain Cy—Cqz~
= clohexyl)cyclohexyl; and with the proviso that for- "~ alkoxy. .
mula‘l does not signify 2,3-dicyano-1-[2-{p-pentyl- 55 12. A liquid crystallme mixture consisting of a
phenyl)ethyl]-4-(trans-4-pentyicyclohexyl)ben- * liquid crystalline carrier material with a dielectric

zene. : anisotropy of at most +1 and one or more com-

2. Compounds according to claim 1, charac- pounds of the general formula

terized in that R' and R* signify straight-chain : NC CN
C—Ci2-alkyl or on an aromatic ring also straight- &0
chain C,—C,,-alkoxy. R’x‘ R? !

3. Compounds according to claim 2, charac-
terized in that X', signifies an ethylene group
-CH,CH,- and ring A’ signifies trans-1 4-cyclohexy- wherein R' and R? signify straight-chain C~C,-
lene. &5 alkyl or on an aromatic ring aiso straight-chain
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Mxture 7 12.9 wt.% of trans-4-butylcycl ohexanecarboxylic aci
-et}mxyphenyl ester, 18.3 " 'trans-4-butyl cycl ohexa
p- = pentyl oxyphenyl ester, 11.7 " trans 4-pentyl cy mmmmﬁm imn’
acid p- -methoxyph | ester, 25 116
trans-4-pentyl cycl o exanecarboxyllc acl d p- -propyloxyphenyl ester 8 0o
4 et uppe Idef Por(riel Bbedebtep embiviércyeetivhexy| ) edhGompeurlie accending to anyfbﬂ.@of-cli@ns 19. 0

. Ybdyhg der aligeraingn Borpeint y| cycl ohexyl ) - 4- 9 h(tl? perizech friy gty B l@as&é’i"q‘ of the
3 chl or 0- 4- [ (3- ch cOr 0- 4 - ni trophenoxy) cff 'l" ]ﬁ)h@}‘f f é@?'g‘?s sigpignt-chging
4 - (t ransﬁ%@ QXyl) 4- bi phepyl - sclé:‘; Wdel SccdGhd to claim 4, charac-
3 chl or & Z=% - i t r Ophenoxy) C aFikaniy| e yshd 8 tsenify irdiaht-chain

2 3 di cyano- 1- 2- (trans 4- pentyl cycl ohexyi—yzn-amlrwlo]we 4 pesmpypsiben Rt aed R?10
0. Qworin R? gera pleqﬂn @grgypag( r uall and R® sngmfles

Et hyajud‘ge %ﬁse \l]%% gsg;mn ‘i%:;e{’ gnrgﬂ 8 6,0 Strlze £ ?o’unds acc rdkﬁ.g ti %{airrr] 5, ch%%g Hz,

- hgbenl réoffgb et, o that R! and R? signify stra:gsg\t-cham
t r ans cfizdd HenHelihgldehRiitRagen evdsimdl aci d pe—Cpatkpoxyphenyl ester
t r ans-whrib B gér cqpcgﬂtlgésg}(-emﬂ@mxbbqumet; aci d p-7. 26mpounds accordlng to claim 6, charac-

- n 1
et a1 istone ki ©

- ester,
trans- 4- f & Farbox¥l i ¢ aci dipe gl opA‘ e Ao terskspeere
16.4 ' 4- et hoxy-1-[ 2- (trans-4- pent wl mﬁcdoomwdobdmghy vorheblﬂaeiﬁﬂ 11. 1

" walin R2gefddkettiges ¢r-0iAKory)atstdiitnagdl ) et hytd 74¢ atacanzyd m that R and R? signify
-4r--péﬂt>9lueo;/&h9)nb¢eyfn Ansprueinid gegiebgnen ) 20 st!P'Qh |aeaf°m§ r"rgc aci d
3: t gen habegry pit D| noacetvfe(lgmﬁﬁft 4_ l}ﬁ{y
und se?}} yl r.|a or o- §0L$§
est o116 Viwihaols Qbr GorBIMBHLAH deb wPhpheny Cﬁarl wﬁsn&n@@sl e6kc, Skl or
- 4 [ ( ruethll eéfﬁneélte&y&ﬁ@p @uklYd-Gtiskeny | | phemyn arembtrring A2 5|so straight-chain C~Ce-
hem)pbkeél bi phenyl carboxylic acid 3-#hl elmxv
- 4 [é:b’fchl or 0- 4- ni t r ophenoxy) car bonyl | phe L f‘°'1 -Pgftrans-4zpentyicyclohexyl)-

T - 4- bi phenyl carboxylic acid 3- ch Dp‘/ 9“2‘3“’:“ " tevelohexyil-
e A EGhBnadls o QeRAI Brmgar bony ] phenxdh R bt o oreehey

2, 3-di cyano- 1-[ 2- (trans- 4- pent yl cycl ghexyl1).-A Bjuitydrystaftinp mirptyre leensisang of al 5

12.3 " 2, 3- d‘fc a%“ | -[2-(trans-4- peqwq/fprwqﬂlnehensrln)ateﬂal with a dielectric
- Ny ¥a m -On o om
gt T_)él ]11,4" [ ‘ ZRE <0_0¢52C| P Emw the general(ftirmula SHTRAE™ ERR)

wherein R! and R? S|gnlfy stralght-cham Cr-Cizr _
alkyl or on an aromatic ring also strarght-cham - 3% _.—XLG_ 1
C,—C,,-alkoxy, or one or the residues R' and R?
| formula .
also signifies a group of the general for wherein R' and R? 3|gmfy straight-chain C~Cq2-

alkyl or on an aromatic ring also stra|ght-cha|n
Raxz'— " w  C—~Cy-alkoxy, or one of the residues R' and R?
. : also signifies a group of the general formula
_one of the groups X' and X? denotes a single

\—~ covalent bond and the other denotes an ethylene R N 0

group -CH,CH,-, with the proviso that X' denotes _

the ethylene group -CH,CH,- when R' and R%sig- 4

nify straight-chain alky! or alkoxy; rings A' and A? one of the groups X' and X? denotes a single
represent 1,4-phenylene or trans-1,4-cyclohexy- covalent bond and the other denotes an ethylene
lene; and R® signifies straight-chain Ci—Cyp-alkylor group -CH,CHa-, with the proviso that X' denotes
on an aromatic ring A? also straight-chain C—~Cqz- the ethylene group -CH,CH,- when R' and R? sig-
alkoxy; with the proviso that R? does not stand for* s nify straight-chain alkyl or alkoxy; rings A’ and A?
pentyl or butyloxy when R' and ring A’ together represent 1,4-phenylene or trans-1,4-cyclohexy-
signify 4’-pentyl-4-biphenylyl, p-(trans-4-pentyl- lene; and R? signifies straight-chain C,—Cy2-alkyl or
cyclohexyl)phenyl or trans-4-(trans-4-pentylcy- on an aromatic ring A? also straight-chain C,~C2-
" clohexyl)cyciohexyl; and with the proviso that for- alkoxy.

mula | does not signify 2,3-dicyano-1-{2-(p-pentyi- 55 12. A liquid crystalline mixture consisting of a
phenyl)ethyl]-4-(trans-4-pentylcyclohexyllben- . liquid crystalline carrier material with a dielectric
zene. anisotropy of at most +1 and one or more com-
2. Compounds according to claim 1, charac- pounds of the generai formula
terized in that R' and R? signify straight-chain NG CN
C~Cyz-alkyl or on an aromatic ring also straight- 60

chain Cy~Cz-alkoxy. R‘X'G R? !
3. Compounds according to claim 2, charac-

terized in that X', signifies an ethylene group .
-CH,CH,- and ring A’ signifies trans-1,4-¢yclohexy- wherein R' and R? signify straight-chain C—Ciz-
lene. & alkyl or on an aromatic ring also straight-chain
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he tol T'ow ng Exarrpl es |Ilustrate the rranuf acture of the conmpounds of the

T DT, T S i |

-(trans-4- pentyl cycl oh’i?xyl )ethyl]-1, 0¥ Pohexadi ene in tetrahydfr oftur n Wa

placed in a round flask unde . h‘t 9¢en 10 |f on and tregted whrle __

stirri ngc1vﬁ‘-1i-¢1k<w's<lﬁl°ﬂfff’ g% nf: of 2, 3- diRdH Anhydride and 4.1.9 -

of di cyates-sianifiet 39781 M3 © of tetrahydrofuran The mxture was stirred

-at roomterrperatw ,24 hoyrs -and t hen evap- orat ed in vaguo. The

resul ting dark B or’f (30.7 g) was 1% W ReSI kv ca gel
si ng net hyl ene chl or| de ngtoh%/)l‘ee&e chl ofi % ace "t he el uent.

her.e We?(banﬂh‘uﬂe %’%ﬁ " rk brown oil which vvas heat ed

d

conti nuo Q’Bt}p Yot mpﬂen aur The regigue 43 g) vas
k. chromat of o.sx2 dbﬁo@esgalethuanerugoupol uene t e "@ §I uent. ]Ther e
s coul d thugy@q; |a$salatned4—wc!om lepg: @i‘ b'Fown solid reS| due whi ch was di ssol ved

n di et hyuk;mﬁésheu'qlglt-d@wt EdCyia car bon ang—{ g—@f t er repeat ed
ecr yst alaronaficringA5 s ’P'GPFL r/hexa -@ - d‘pano Ipand

~3
£

: sopropaﬁbﬁa’ rmof%‘f S f:me ,ﬁg madgr ngsup of the 25 ° nother |iquors,
_.zhgrte }Ner"m'ag. F talned 54g of pure '
: ut yl oxy-

I-[2(tran,§4pentylcyc_l(®_ - | | Bgn#
45.[err] C.®® 5%—8 The 4 but yl oxy-1-[ %= %—p@l cycl

thyl]-1, 4-cycl ohexadi ene used as the stgrting naterial was prepared a¥vi
ollows: 5 1306 m_.of |iqui d ammoni a were placed in a sul phon- ation flask ":s

nd_then a &W% 4°g of g-butyl oxy-

1-[2- (trans- nt cl'ohexyl ) et hyl | benzeng_| @h@t@é&dﬂerxmvas o

dded dropwi se within 40 minutes while 10 ¢o g .3 go ithium . -

re were . subseuently added V\Athl n 35 nifnutes and the mxture was stirred
UQ@

r 2 hoursa a c * wele -t hen added dropwi se to the mxture
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dans laquelle R’ et R? représentent des groupes
alkyle a chaine droite en C,—C;, ou bien encore,
sur un noyau aromatique, des groupes alcoxy a
chaine droite en C;—Cy,, ou bien I'un des restes R’
et R? représente un groupe de formule générale
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