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10 worin n fir die Zahl 0 oder 1 steht; eine der Gruppen X' oder X2 eine Estergruppe —COO— oder
~Q0C— und die Gbrigen der Gruppen X', X2, X3 und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten, oder
eine dieser Gruppen auch die- Aethylengruppe —CH,CH,— bedsutet ; die Ringe A' und A® eine Gruppe
der Formel '
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oder trans-1, 4-Cyclohexylen bezeichnen ; die Ringe A2, A? und A* eine Gruppe der Formel Il oder, sofern
sie nicht mit mindestens einem der beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung
verknipft sind, auch trans-1,4-Cyclohexylen darstellen ; mit der Massgabe, dass mindestens einer der
vorhandenen Ringe eine Gruppe der Formel Ul bezelchnet Y Wasserstoff oder an einem der Ringe der

25 Formel Il, welchér nicht mit einem weiteren Ring Giber eine einfache Kovalenzbindung verkndpft ist, auch

. Fluor, Chior oder Methy! bedeutet ; und R! und R? geradkettiges Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen oder :
an einem Ring der Formel i auch geradkettiges Alkoxy mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bezeichnen. :

Die Erfindung betrifft ferner die Herstellung der Verbindungen der obigen Formel 1, flissigkristalline :
Gemische, welche Verbindungen der obigeh Formel | enthalten, sowie die Verwendung fiir elektroopti-

30 sche und chromatographische Zwecke.

Die erfindungsgeméssen Verbindungen enthalten 4 oder 5 p-Phenylen- und/oder trans-1,4-Cyciohe-
xylengruppen, wobei eine der gegebenenfalls vorhandenen p-Phenylengruppen, die nicht dber eine
einfache Kovalenzbindung direkt an einen der (ibrigen Ringe (p-Phenylen oder trans-1,4-Cyclohexylen)
gebunden sind, einen lateralen Fluor-, Chior- oder Methyisubstituenten aufweisen kann. Mindestens

35 einer der vorhandenen Ringe (d.h. mindestens einer der Ringe A'-A%, wenn n = 1 ist, bzw. mindestens
einer der Ringe A', A2, A® und AS, wenn n = 0 ist) bezeichnet eine Gruppe der Formel Ii.

Diejenigen der Ringe A2, A’ und A%, weiche Ober eine einfache Kovalenzbindung direkt an
mindestens einen der beiden andern dieser Ringe gebunden sind, bedeuten p-Phenylen. Hingegen kann

© = eine gegebenenfalls fiir Ring A? vorhandene trans-1.4-Cyclohexylengruppe mit Ring A’ und eine
\,40 gegebenenfalls fiir Ring A® bzw. A* vorhandene trans-1,4-Cyclohexylengruppe mlt Ring A5 (iber eine
einfache Kovalenzbindung direkt verkniipft sein.

“Ist X' eine Estergruppe, so bedeuten X2, X3 und X* einfache Kovalenzbmdungen oder eine dieser
Gruppen auch die Aethylengruppe. Entsprechend bedeuten X', X® und X* einfache Kovalenzbindungen

- oder eine dieser Gruppen auch die Aethylengruppe, wenn X2 eine Estergruppe darstelit. '

45 Die Reste R! und R? konnen gleich oder verschieden sein und Methyl, Aethyl, Propyl, Butyl, Pentyl
Hexyl, Heptyl, Methoxy, Aethoxy, Propyloxy, Butyloxy, Pentyloxy, Hexyloxy oder Heptyloxy bedeuten.

Flussige Kristalle haben in den letzten Jahren vor allem ais Dielektrika in Anzeigevorrichtungen stark
an Bedeutung gewonnen, da die optischen Eigenschaften solcher Substanzen durch eine angelegte
Spannung besinflusst werden kdnnen. Elektro-optische Vorrichtungen auf der Basis von Flassig-

50 kristallen sind dem Fachmann gut bekannt und kdnnen auf verschiedenen Effekten beruhen, wie
_beispielsweise der dynamischen Streuung, der Deformation aufgerichteter Phasen (DAP-Typ), dem
Schadt-Helfrich-Effekt (Drehzelle), dem « Guest-Host-Effekt » oder einem cholesterisch-nematischen
Phasenibergang.

_ Die Flussigkristalle mussen einer Reihe von. Anforderungen gendgen, damit sie als Dielektrika fiir

55 elektro-optische Anzeigevorrichtungen geeignet sind. Beispielsweise missen sie eine hohe chemische
Stabilitdit gegeniuber Umwelteinfilissen, z. B. Warme, Luft, Feuchtigkeit und dergleichen, besitzen,
photochemisch stabil und farblos sein, kurze Ansprechzeiten und nicht zu hohe Viskositat aufweisen, im
ganzen Temperaturbereich, in welchem die Flussigkristallzelle betrieben werden soll, eine nematische
bzw. cholesterische Mesophase besitzen und einen guten Kontrast ergeben. Weitere Eigenschaften, wie

60 beispielsweise die Schwellenspannung, die dielektrische Anisotropie und die elektrische Leitfahigkeit,

missen je nach verwendetem Zellenfyp unterschiedliche Bedingungen erfiillen.
Da es im aligemeinen nicht méglich ist alle gewinschten und zum Teil widersprichlichen
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Verwendung in flissigkristallinen Gemlschen und flr elektro-optische Zwecke werden zum Teil auch in
EP-A-87 032 (benannte Vertragsstaaten: AT, CH, DE, FR, GB, IT, LI, NL), EP-A-87 102 (benannte
Vertragsstaaten : CH, DE, FR, GB, IT, LI), DE-A-3 324 774 und GB-A-2 124 218 offenbart. EP-A-87 032
beschreibt Verbindungen der obigen Formel |, worin n fiir die Zahl 0 steht, X2 —COO— oder —O0C—
bedeutet, X' und X® einfache Kovalenzbindungen bedeuten und entweder die Ringe A'! und A? oder die
Ringe A® und A® trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnen. EP-A-87102 beschreibt p-(trans-4-Alkylcyclohexy!)-
phenyi-4’-alkylbiphenyl-4"-carboxylate sowie die Verbindungen der obigen Formel 1, worin n fir die
Zahl 0 steht, X2 —CO0— odér —O0OC— bedeutet, X' und X® einfache Kovalenzbindungen bedeuten und
R' und R? Propyl bezeichnen. DE-A-3 324 774 und GB-A-2 124 218 beschreiben die Verbindungen der
obigen Formel I, worin n die Zahl 0, X' —COO—, X2 eine einfache Kovalenzbindung, X® —CH,CH,—, die
Ringe A' und AS trans-1,4-Cyclohexylen und die Ringe A% und A3 1,4-Phenylen bedeuten.

Weiterhin wurden fliissige Kristalle in letzter Zeit mit Erfolg auch als stationdre Phasen in der
Gaschromatographie eingesetzt. Die bekannten stationdren Phasen haben aber vor allem den Nachteil,
dass sie nur bis zu Temperaturen von etwa 180 °C verwendet werden kdnnen.

Aufgabe der voriiegenden Erfindung war daher die Bereitstellung neuer filssigkristalliner Ver-
bindungen, weliche die erwdhnten Nachteile nicht oder in geringerem Masse aufweisen.

Es wurde nun gefunden, dass sich die erfindungsgemassen Verbindungen sehr gut als Komponenten
flissigkristalliner Mischungen eignen, da sie Uberraschenderweise zugleich grosse Mesophasenbereiche
mit hohen Klarpunkten und zum Teil erstaunlich niedrigen Schmelzpunkten sowie niedere Viskositét und
entsprechend kurze Ansprechzeiten aufweisen. Die erfindungsgemassen Verbindungen besitzen ferner
kieine absolute Werte der dielektrischen Anisotropie und im aligemeinen eine nematische und/oder
smektische Mesophase. Weiterhin besitzen sie eine gute chemische und photochemische Stabilitét und
sind farblos. Die erfindungsgeméssen Verbindungen sind breit anwendbar, das sie mit anderen
Flussigkristallen gut mischbar sind, und da sich durch Mischen mit anderen fidssigkristallinen und/oder
nicht flissigkristallinen Verbindungen leicht Fliissigkristalle mit nematischen oder cholesterischen
Mesophasen herstellen lassen. Durch besonders gute Léslichkeit zeichnen sich vor allem diejenigen
Verbindungen aus, welche einen lateralen Fluor-, Chlor- oder Methylsubstituenten aufweisen. Aufgrund
der oben genannten Eigenschaften sind die erfindungsgeméssen Verbindungen insbesondere zur
Erhéhung der Klarpunkte niederviskoser Mischungen geeignet, da hierbei die Viskositét nicht oder nur
unwesentlich erhdht wird.

Ferner haben sich die erfindungsgeméassen Verbindungen als &usserst trennfahige, statlonare
Phasen in der Gaschromatographie erwiesen, und kdnnen aufgrund ihrer hohen Klarpunkte und
Siedepunkte bei deutlich hdheren Arbeits-temperaturen verwendet werden ais die vorbekannten Phasen.

Vielfach lassen sie sich problemios bis zu den in der Gaschromatog raphle tblichen Arbeitstemperaturen

von etwa 250 °C verwendet.

Die erwahnten Vorteile bei der Verwendung in der Gaschromatographie und bei der Klarpunktserho-
hung flissigkristaliiner Dielektrika gelten in besonderem Masse fiir die pentacyclischen Verbindungen
{n = 1) der Formel 1.

Die Verbindungen der Formel |, worin Y Wasserstoff und somit Formel Il 1,4-Phenylen bedeutet (d. h.
diejenigen Verbindungen, welche keinen lateralen Substituenten aufweisen), sind bevorzugt.

Ferner steht vorzugsweise mindestens einer der Ringe fiir trans-1,4-Cyclohexylen. Enthéit Formel |
eine Aethylengruppe —CH,CH,—, .so bedeutet vorzugsweise X' die Aethylengruppe (und dement-
sprechend X2 eine Estergruppe). Ferner ist in Verbindungen der Formel |, worin eine der Gruppen X'-X*
die Aethylengruppe bedeutet, mit Vorteil mindestens einer der beiden direkt an die Aethylengruppe
gebundenen Ringe trans-1,4-Cyclohexylen. Bevorzugt sind jedoch im aligemeinen diejenigen Ver-
bindungen der Formel |, worin eine der Gruppen X' oder X? eine Estergruppe —COO— oder —OOC—
und die Gbrigen der Gruppen X!, X2, X3 und X* eine éinfache Kovalenzbindung bedeuten. Ferner sind
diejenigen Verbindungen der Formel | bevorzugt, worin mindestens einer der bejden direkt an die
Estergruppe X1 bzw. X2 gebundenen Ringe (vorzugsweise der an das Sauerstoffatom der Estergruppe
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worin R' und R? die obigen' Bedeutungen haben und E eine Estergruppe —COO— oder —0OOC—
bezeichnet.

Beispiele bevorzugter erfmdungsgemasser Verbmdungen sind die Verbindungen der obigen
Formein la-In, worin R, R? und E jeweils die in Tabelle 1 gegebenen Bedeutungen haben, sowie die
35 weiteren in den Synthessbeispielen genannten Verbindungen der Formel L.

Tabelle 1
Rl E Rz
40
Aethyl -COO- Pentyl
Propyl ~Co0- Propyl
45 Propyl . =CQO0~ Butvl
Propyl -C00~- Pentyl
Butyl ~C00- Propyl
50 Butyl ~C00- Butyl
) Butyl -CO0- Penty}
: Pentyl -C00- Aethyl
‘ Pentyl ~CO00~ Propyl
) 55 Pentyl -C00- Butyl
i Pentyl -CO0- Pentyl
: Aethyl -00C- Pentyl
: 60 Propyl -00C- Propyl
Propyl -00C-~ Butvl
Propyl -00C~ _ Pentyl
65 Butyl -00C- Propyl
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Die Verbin er Formel | konnen emndungsgem'assﬁc?;lhg:rc hergestellt werden. dass man

a) zur Herstellung der Verbindungen der Formel |, worin X' eine Estergruppe —COO— oder —OOC—
bedeutet, eine Verbindung der allgemeinen Formel

25 _ : g “ z' _ (n

und eine Verbindung der allgemeinen Formel

30 :
72 x2 x2 C A4 x4 R2 (v
n

35 worin eine der Grﬁppen Z' und 22 die Carboxylgruppe und die andere die Hydroxygruppe bezeichnet und
Al, A2, A3 AS, R, R? X% X3 X*und n die oben gegebenen Bedeutungen haben, oder reaktionsfahige
Derivate dieser Verbindungen verestert, oder

b) zur Herstellung der Verbindungen der Formel |, worin X2 eine Estergruppe —COO— oder —O0C—
40 bedeutet, eine Verbindung der allgemeinen Formel i

und eine Verbindung der afigemeinen Formel

worin eine der Gruppen Z' und Z2 die Carboxylgruppe und die andere die Hydroxygruppe bezeichnet und
A, A% A3 A% AS, RY R% X', X3, X4 und n die oben gegebenen Bedeutungen haben, oder
s5 reaktionstahige Derivate dieser Verbindungen verestert.

Diese Umsetzungen kdnnen in an sich bekannter Weise durch Veresterung der Carbonséure oder
eines reaktions-fahigen Derivates (z. B. Saurechlorid. -bromid oder -anhydrid) mit der entsprechenden
Hydroxyverbindung oder eines geeigneten Saizes (z. B. des Natriumsaizes) durchgefiihrt werden. Eine

60 bevorzugte Methode ist die Umsetzung des Saurechlorids (welches aus der Carbonséaure z. B. durch
Erhitzen mit Thlgnylchlorid erhéltlich ist) mit der Hydroxyverbindung. Diese Umsetzung wird zweck-
maéssig in einem inerten. organischen Losungsmittels, beispielsweise einem Aether (wie Diathylather oder
Tetrahydrofuran) oder Dimethylformamid, Benzol, Toluol Cyclohexan, Tetrachlorkohlenstoff und der-
gleichen durchgefihnt. Um den bei der Reaktion frei werdenden Chlorwasserstoff zu binden. bendtzt man

65 zweckmassig ein Sdurebindemittel, beispielsweise ein tertidres Amin, Pyridin und dergleichen. Das
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Die Verbindungen der Formel 1V, worin A? trans-1,4-Cyclohexylen und X? die Aethylengruppe
bedeuten, und die Verbindungen der Formel-V, worin A? trans-1 4-Cyclohexylen und X! die Aethyleng-
ruppe bedeuten, und die Verbindungen der Formel VI, worin A3 trans-1,4-Cyclohexylen und X® die
Aethylengruppe bedeuten, kbénnen beispielsweise auch dadurch hergestelit werden, dass man 4-
Cyanocyclohexancarboxaldehyd in einer Wittig-Reaktion mit dem entsprechenden Phosphoniumsalz
umsetzt und dann die Doppelbindung katalytisch hydriert. Die erhaltene Cyanoverbindung kann dann
entweder durch Verseifen in die Carbonsédure Obergefahrt werden oder durch Umsetzung mit
Methyllithium, Methylmagnesiumbromid und dergleichen, anschliessende Baeyer-ViIliger-Oxidation
(z.B. mit m-Chlorperbenzoeséure) und Verseifen des erhaltenen Esters in die entsprechende Hydroxy-
verbindung Ubergefihrt werden.

in analoger Weise zu den obigen Reaktionen konnen auch diejenigen Verbindungen der Formeln IV
und VI erhaiten werden, welche eine Aethylengruppe und zwei oder drei Ringe zwischen der
Aethylengruppe und der Carboxyl- bzw. Hydroxygruppe aufweisen.

Die Verbindungen der Formel | kénnen in Form von Gemischen mit anderen geeigneten flissig-
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-kristallinen oder nicht-fliissigkristallinen Substanzen verwendet werden, wie z. B. mit Substanzen aus

den Klassen der Schiffschen Basen, Azo- oder Azoxybenzole, Phenylbenzoate, Cyclohexancarbonsdu-
rephenylester und -cyclohexylester, Bi- und Terphenyle, Phenyicyclohexane, Cyclohexylbiphenyle,
Zimtséurederivate, Phenyl- und Diphenylpyrimidine, Cyclohexylphenylpyrimidine. Phenyldioxane,
2-Cyc|ohexyl-1-phenyléthane und dergleichen. Derartige Substanzen sind dem Fachmann bekannt und
viele davon sind zudem im Handel erhdltlich. .

Die erfindungsgemassen Flassigkristallmischungen enthalten, zusatzlich zu einer oder mehreren
Verbindungen der Formel 1, vorzugsweise eine oder mehrere der folgenden Verbindungen :

4-Cyanobiphenyle der allgemeinen Formel S

R CN
(Vi
worin R? eine geradkettige AIle- oder Alkoxygruppe mit 2 bis 7 Kohlenstoffatomen bedeutet,
p—(trans-4-Alkylcyclohexyl)benzonitrile der aligemeinen Formel :
g R (Vi

worin R* eine geradkettige Alkylgruppe mit 2 bis 7 Kohlenstoffatomen und RS Cyano oder eine
geradkettige Alkylgruppe mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bedeuten,
p-(5-Alkyl-2-pyrimidiny|)benzonitri|e der allgemeinen Formel

N :
o \ ) cN (%)

N

worin R* die obige Bedeutung hat,
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25

worin RS die Cyanogruppe oder eine geradkettige Alkoxygruppe mit 1 bis' 6 Kohienstoffatomen
bezeichnet und R* die obige Bedeutung hat,

trans-4»_Alkylcyclohexancarbonséure-phenylester der allgemeinen Formel

30 | _
| g4 COC r® (XIll)

35 worin R* und R® die obigen Bedeutungen haben,
2-(trans-4-Alkyicyclohexyl)-1 -phenylathane der allgememen Formel

worin R’ eine geradkettige Alkylgruppe mit 3 bis 7 Kohlenstoffatomen und R® die Cyanogruppe oder eine
geradkemge Alkyl- oder Alkoxygruppe mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bedeuten.
45 4"-Alkyl-4-cyano-p-terphenyle der allgemeinen Formel

R CN (Xv)
. 50

worin R* die obige Bedeutung hat, oder
4'-(trans-4-Alkylcyclohexyl)-4-cyanobiphenyle der allgemeinen Formel

55

(xv1y .

60 worin R* die obige Bedeutung hat.

Die erfindungsgeméassen Mischungen kénnen eine oder mehrere Verbindungen der Formei |
enthalten. Bevorzugt sind Mischungen, welche eine oder mehrere Verbindungen der Formel | in einer
Menge von etwa 1 bis etwa 40 Gew.-% und eine oder mehrere weitere geeignete flissigkristalline und/oder
nicht flissigkristatline Substanzen enthalten. Besonders bevorzugt sind Mischungen, welche etwa 3 bis

65 etwa 20 Gew.-% an Verbindungen der Formel | enthaiten.
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H Vorrichtungen wie hierin beschrieben.

Beispiele bevorzugter erfindungsgemaésser Mischungen fiir elektro-optische Anwendungen sind die
foigenden Mischungen 1-4. Ae bezeichnet die dielektrische Anisotropie, V,, bzw. Vs, die Schwellen-
L 20 spannung fir 10 % bzw. 50 % Transmission {(gemessen in einer Drehzelle mit 8 um Plattenabstand und 0°
Kippwinkel), t,, bzw. t,y die Einschaltzeit (0-50 % Transmission) bzw. die Abschaltzeit (100 %-10 %
Transmission), i die Viskositéat (bulk wscosnty) Nmax die maximale Zahl mutiplexierbarer Linien und An
die optische Anisotropie.

25 Mischung 1

6,55 Gew.-% 4'-Aethyl-4-cyanobiphenyl,
3.64 Gew.-% 4'-Propyl-4-cyanobiphenyl, -
30 5,83 Gew.-% 4'-Butyl-4-cyanobiphenyl,
18,94 Gew.-% 4'-Pentyl-4-cyanobiphenyl,
4,37 Gew.-% 4"-Pentyl-4-cyano-p-terphenyl,
4,37 Gew.-% 4'~(trans-4-Pentylcyclohexyl)-4-cyanobiphenyl,
3,92 Gew.-% 1-(trans-4-Pentylcyclohexyl)-4-propylbenzoi,
as 7.29 Gew.-% trans-4-Butylcyclohexancarbonsaure-p-athoxyphenylester,
7,29 Gew.-% trans-4-Pentylcyciohexancarbonsaure-p-methoxyphenylester,
14,56 Gew.-% 2-(trans-4-Pentylcyclohexyl)-1-(p-athoxyphenyl)athan,
5,59 Gew.-% 1-[2-(trans-4-Butylcyclohexyl)athyl]-4-(trans-4-pentylcyclohexylibenzol,
5,49 Gew.-% 4-[2-(trans-4-Butylcyclohexyhathyl}-4'-(trans-4-pentylcyclohexyl)biphenyl,
§ 40 7,84 Gew.-% 4-[2-(trans-4-Butylcyclohexyl)éthyl]-4"-(trans-4-pentylcyclohexyl)-1,1’-dthylendibenzol,
i 4,32 Gew.-% 4'-(trans-4-Pentyicyclohexyl)-4-biphenylcarbonsaure-p-(trans-4-propylcyclohexyl)phe-
N,(. nylester ;
! C Smp. <—30°C, Klp. 98°C, nematisch; Ae=737; V=255V, Vg =288V; t,,=28ms
tar =48 ms; q=27cP; Npo =68 ; An = 0,151,

45
Mischung 2

4,49 Gew.-% 4'-Aethyl-4-cyanobiphenyl,
: 50 2,99 Gew.-% 4'-Propyl-4-cyanobiphenyl,
! 5,09 Gew.-% 4'-Butyl-4-cyanobiphenyl,
13,82 Gew.-% 4-(trans-4-Pentylcyclohexyl)benzonitril,
- 4,40 Gew.-% 4" -Pentyi-4-cyano-p-terphenyl,
4,49 Gew.-% 4'(trans-4-Pentylcyclohexyl)-4-cyanobiphenyl,
55 7.41 Gew.~% trans-4-Butylcyclohexancarbonsaure-p-dthoxyphenylester,
6,59 Gew.-% trans-4-Pentylcyclohexancarbonsédure-p-methoxyphenylester,
3,10 Gew.-% 2-(trans-4-Propylcyclohexyl)-1-(p-athylphenyi)- than,
19,65 Gew.-% 2-(trans-4-Pentylcyclohexyl)-1-(p-dthoxyphenyl)athan,
8,59 Gew.-% 1-[2-(trans-4-Butyicyclohexyl}athyl]}-4-(trans-4-pentylicyclohexyl)benzol,
‘60 5,43 Gew.-% 4-[2-(trans-4-Butylcyclohexyl)athyi]-4'-(trans-4-pentylcyclohexyl)biphenyl,
9,30 Gew.-% 4-[2-(trans-4-Butyicyclohexyl)édthyl]-4'-(trans-4-pentylcyclohexyl)-1,1"-athylendibenzol,
4,65 Gew.-% 4'-(’trans-4-PentyIcyclohexyl)-4-b|phenylcarbonsaure-trans-4-(p-propylphenyl)cyclohe-
xylester ;
Smp. < —30°C, Kip. 100°C, nemattsch ; De=646; V=261V, Vg =293V, =31ms, .
65 tn=42ms;n=27CP; Npex=73: An=0,131.




thyl ene group [err], then [err] preferably signifies the 15 et hyl ene
roup (and accordingly [err] signifies an .ester group). Further, in
onpounds of formula I in which one 1gi488 ¢ 9roups X -X signifies
t*hyl ene group at | east one of the two rings linked directly to the

At hyl ene groM'pch'usg &dvant ageousl y- trans-1, 4-cycl ohexyl ene. However, the
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gnd tke remi nd 59 phengh. and X4 signify a single coval ent

Mond. Further, 1bb£G@v&r@(trﬂfs€¢F&hﬂyEﬂ:IJh mﬁn@amounds of formula |I in which at
east 25 one 889 Géve-%t Antirans-hAEtylcycidter)l)dicyamobibhenylo t he ester group [err] or
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he tetracycli qgg ans ?JJ,’ ,)1_ ] y jcally preferred those
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g2 preferably sbBghGéw.ess-Rittrapsd-Butyigycobexylitg 4 Firaisapdstybyolondpipiphamper 1. 5
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Smp. < —30°C, Klp. 98 °C, nematisch.

20 Mischung 4 .

4,49 Gew.-% 4'-Aethyl-4-cyanobiphenyi,
2,99 Gew.-% 4'-Propyl-4-cyanobiphenyl,
5,09 Gew.-% 4'-Butyl-4-cyanobiphenyi,
25 13,82 Gew.-% 4-(trans-4-Pentylcyciohexyl) benzonitril,
4,40 Gew.-% 4"-Pentyl-4-cyano-p-terphenyi,
4,49 Gew.-% 4'-(trans-4-Pentylcyclohexyl)-4-cyanobiphenyl,
3.10 Gew.-% 1-(trans-4-Aethyicyclohexyl)-4-propylbenzol,
7.41 Gew.-% trans-4-Butylcyclohexancarbonsaure-p-athoxyphenylester,
30 " 6,59 Gew.-% trans-4-Pentylcyclohexancarbonséure-p-methoxyphenylester,
19,65 Gew.-% 2-(trans-4-Pentylcyciohexyl)-1-(p-athoxyphenyl)athan,
8,59 Gew.-% 1-[2-(trans-4-Butyicyclohexyl)athyi]~4-(trans-4-pentyicyclohexylybenzol,
& 5.43 Gew.-% 4-[2-(trans-4-Butylcyclohexyl)athyl]-4'-(trans-4-pentylcyclohexyl)biphenyl,
9,30 Gew.-% 4-[2-(trans-4-Butylcyclohexyl)athyl]-4'~(trans-4-pentylcyciohexyl)-1,1'-athylendibenzol,
" 35 4,65 Gew.-% 4'-(trans-4-Pentylcyclohexyl)-4-b|pheny|carbonsaure-p-(trans-4-propylcyclohexyl) phe-
nyl-ester ;
Smp < —30°C, Klp 100 °C, nematisch.

Die Herstellung der. erfindungsgeméssen Verbindungen, die Herstellung einiger Ausgangsmate-

40 rialien und die Verwendung der erfin3wngsgeméssen Verbindungen in der Chromatographie wird

- anhand der nachstehenden Beispiele weiter veranschaulicht. C bezeichnet eine kristallline, S eine
smektische, N eine nematische und | die isotrope Phase. .

Beispiel 1

s G

45 ' :
L% 1,40 g 4'-(trans-4-Pentylcyciohexyl)-4-biphenylcarbonsdure wurden mit 0,82 g Thionylchiorid in 25
~ml Benzol 3 Stunden zum Sieden erhitzt. Losungsmittel und Uberschiissiges Thionylchlorid wurden
CE abdestilliert und der Rilckstand noch zweimal in je 25 ml Toluol aufgenommen und eingeengt.
A Das erhaltene rohe 4'-(trans-4-Pentyicyclohexyl)-4-biphenylcarbonsdurechiorid wurde in 40 ml
50 Benzol geldst und dann zu einer Losung von 0,80 g trans-4-(p-Propylphenyl)-cyclohexanol in 20 ml
Pyridin zugetropft. Das Reaktionsgemisch wurde (iber Nacht bei einer Badtemperatur von 65 °C gerihrt,
dann auf Eiswasser gegossen und mit Didthyléther extrahiert. Der Extrakt wurde viermal mit je 256 mi 3N
Salzsdure gewaschen, dann mit 25 mi 2N Natriumcarbonatldsung und mehrmals mit Wasser gewaschen,
Gber Natriumsulfat getrocknet und eingeengt. Der erhaltene rohe 4'-(trans-4-Pentyicyclohexyl)-4-biphe-
55 nylcarbonsaure-trans-4-(p-propylphenyl)cyclohexylester wurde einmal aus Aethanol und wenig Aethyla-
cetat und einmal aus Aethylacetat umkristallisiert. Ausbeute 1,1 g; Smp. (C-S) 131,2°C ; Phasendiber-
gang (S-N) 143, 3°C ; Kip. (N-}) 337,5°C,
in analoger Weise wurden folgende Verbindungen hergestelit :

AL e A e s e T

PR

60 p-(trans-4-Pentylcyclohexyl) benzoesiure-trans-4-(p-propylphenyl) cyclohexylester: Smp. (C-S)
116,1 °C, Phasenubergang S-N 118,8 °C, Klp. (N-I) 262,7 °C.
p-{trans-4-Pentylcyclohexyl)benzoeséure-p-(trans-4-propylcyciohexyl)phenylester ; Phaseniibergang
C-C 92,5°C, Smp. (C-S) 135,6 °C, Phasenlibergang S-N 142,5 °C, Kip. (N-) 310°C.
p-[2-(trans-4-Pentyicyclohexyl) &thyllbenzoesaure-trans-4-(p-propylphenyl) cyclohexylester; Smp.
” , 65 (C-S) 110°C, Phasentbergang S-N. 118 °C, Kip. (N-) 213,5°C.

10




a f-ester group -COO or -0O0OC- and the remai nder of the groups X1, X2, X3
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Zu
wurde 3 Tage bei Raumtemperatur stehengelassen und dann von Niederschiag abfiltriert. Das Filtrat
wurde mit Dichlormethan verdiinnt, zweimal mit je 20 mi geséttigter Natriumbicarbonatiésung und dann
mit Wasser gewaschen, (ber Natriumsuifat getrocknet und eingeengt. Der erhaltene. rohe trans-4-
Propylcyciohexancarbonsaure-4'-(trans-4-pentylicyclohexyl)-4-biphenylylester wurde an Kieselgel mit
Hexan/Dioxan (Volumenverhitnis 19 : 1) chromatographiert. Die geméss Dlnnschichtchromatographie
s 20 reinen Fraktionen wurden gesammelt und aus Aethylacetat umkristallisiert. Ausbeute 0,33 g ; Smp. (C-S)
92°C, Kip. (N-l) 319 °C ; weitere Phaseniibergénge : S-S 154 °C, S-S 218,5°C, S-N 240 °C.
in analoger Weise wurden folgende Verbindungen hergestellt :

trans~4-(p-Pentylphenyl) cyclohexancarbonsaure-trans-4-(p-propylphenyl) cyclohexylester ; Smp. (C-
25 8) 66,5 °C, Phaseniibergang S-N 183 °C, Klp. (N-I) 234,5°C.
trans-4-[2-(trans-4-Pentylcyclohexyl) athyl] cyclohexancarbonséure-trans-4-(p-propyiphenyl) cyclo-
hexylester ; Smp. (C-S) 65,4 °C, Phaseniibergang S-N 228,4 °C, Kip. (N-I) 245,1 °C,

4'-(trans-4-Pentylcyclohexyl)-4-biphenylcarbonsaure-trans-4-propylcyclohexyiester ; Smp. - (C-8)
111,8 °C, Phasenlbergang S-N 118 °C, Kip. (N-l) 282,5 °C. :
30 4'-(trans-4-Pentylcyclohexyi)4-biphenyicarbonsaure-p-(trans-4-propylcyciohexyl) phenylester ;

Smp. (C-S) 153,9 °C, Phasenibergang S-N 195,0 °C, Klp. (N-I) 419 ¢C, . .
4'-(trans-4-Pentylcyclohexyl)-4-biphenyicarbonséaure-p-(trans-4-butyicyciohexyl) phenylester ; Smp.
(C-S) 140 °C, Phasenibergang S-N 201 °C, Klp. (N-1) 413 °C.
4 -(trans-4-Pentylcyclohexyi)-4-biphenylcarbonsdure-p-[2-(trans-4-butylcyclohexyl)  athyl]  pheny-
35 lester; Smp. (C-8) 139°C bzw. 145°C (2 Modifikationen), Phasenibergang S-N 189,5°C, Kip. (N-)

] 358,5 °C.
“ In analoger Weise kdnnen ferner alle in Beispiel 1 und 5 genannten Verbindungen der Formel |
hergestellt werden. :
40 )
\/ _ Beispiel 3

In einem Sulfierkolben mit Thermometer und Festsubstanzzugaberohr wurde unter Argonbegasung

45 ein Gemisch von 251 g p-Pentylbenzyl-triphenylphosphoniumbromid und 615 mg eines cisftrans-

Gemisches (ca. 1:1) von 4-Cyanocyclohexancarboxaldehyd in 30 ml t-Butylmethyldther bei 0°C

vorgelegt, innert 2 Minuten mit 673 mg festem Kalium-t-butylat versetzt und anschliessend noch 1,5

Stunden bei 0 °C geriihrt. Dann wurde das rotbraune, heterogene Reaktionsgemisch auf 100 ml Wasser

gegossen und dreimal mit je 100 mi Diathylather extrahiert. Die organischen Phasen wurden noch

50 zweimal mit je 50 mi Wasser und einmal mit 50 mi geséttigter Kochsalzidsung gewaschen, Uber

Magnesiumsulfat getrocknet und eingeengt. Der Riickstand wurde in 150 ml Hexan aufgeschlammt,

durch Filtration vom ausgefallenen Triphenyiphosphinoxid befreit (Nachwaschen mit Hexan) und das

Filtrat eingeengt. Niederdruckchromatographie (0,4 bar) des resultierenden Oeles (1,36 g) an Kieselgel

mit 3 % Essigester/Petroléther als Laufmittel ergab 1,02 g (81 %) 4-[2-(p-Pentyipheny!) athenyl] cyclohe-

55 xancarbonitril als farbloses Qel ; Ri-Werte (10 % Essigester/Petrolather) : 0,27 und 037 (Stereoisome-
‘rengemisch).

956 mg des erhaltenen 4-[2-(p-Pentylphenyl) &thenyl}-cyclohexancarbonitrils wurden in einem
Sulfierkolben in 50 mi Toluol geldst. mit 150 mg 10 % Palladium/Kohie versetzt und bei Normaldruck und
Raumtemperatur bis zum Stilistand der Wasserstoffautnahme hydriert (ca. 30 Minuten). Fiitration de_s

60 Reaktionsgemisches {Nachwaschen mit Toluol), Einengen des Filtrats und Niederdruckchromatographie
(0.4 bar) des Riickstandes (890 mg) an Kieselgel mit 5 % Essigester/Petroléther ais Laufmittel ergab 788
mg (82 %) 4-[2-(p-Pentyiphenyl) &thyl] cyclohexancarbonitril (cisitrans-Verhaltnis ca. 1 : 3 gemass Qasch-
romatographie. und NMR-Spektroskopie). Zweimalige Kristallisation aus Pentan bei —20°C lieferte
schliesslich das trans-Nitril {trans-Gehalt 98,8 %) ; Smp. (C-}) 22,4 °C, Kip. (N-) — 14,1 °C, Rf-Wert (5%

65 Essigester/Petrolather) 0,22. .
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- 10 - Im wherein [err] and [e'rr] have the above significances a
signifies an ester group -COO or -0OOC-. 5 Exanples of preferred co
provi ded by the. invention are the €ot@38®k of fornulae la-In abov

whi ch [err] aadefaRAc Raflaie ik mhéh Gl fheBhcafdnkrdl I8P [nCanbiost WELEZAS
‘the conpousésiens inf lcﬁé Gbﬂasa-[é-[(gpégéﬁ@lgi?&%?gtgy:‘]\?gg%@x:ncﬁﬁ&s&éé é(ﬂ%;r&&ihaﬁw‘oeé@n.es :
hereinafter. 15 20 25 -12- Table 1 [err] E

b [err] Etshyl -Ccoo-  Beispiel 4 Pentyl Propyl
Cos

B t.w. = In einem F!ung)lfo%rtgwmilD rﬁ? | skihler wurde ein Gemisczbv E ;sosgj trarls-4-[2-(trans-4-
u I OXthtyleyciohexyl)-athyl] cyclohexantarbdnitril und 5,0 g Kaliumhy r@ﬁ L sBUhY oiatnylengiykol
OO wahrend 22 StundeliaQiDE0 °CE¥kidél. Nach dem Abkiihlen wurde das br. eaktionsgemisch mit ca.
ut yl 100 mt 2N Salzsdure sauer gestellt und dreimal mit je 150 mi Didthyldther extrahiert. Die organischen
10 Phasen wurden noch dreimal mit je 100 ml Wasser géwaschen, Uber Magnesiumsulfat getrocknet und
eingeengt. Anschliessende Kristallisation des Riickstandes (3,74 g ; cis/trans-Verhéltnis ca. 1 : 3) aus 100
ml Hexan ergab 2,12 g (55 %) reine trans-4-[2-(trans-4-Pentylcyclohexyl) &thyl] cyclohexancarbonsaure ;
Smp. 143.0 °C, Klp. 209.9 °C. '

15 Beispiel 5

In einem Sulfierkolben mit mechanischem Rihrer, Serumkappe, Thermometer und Tropftrichter
wurde unter Argonbegasung eine Lésung von 0,902 ml Dimethylformamid in 20 ml Acetonitril bei
—-20°C vorgelegt und innert 2 Minuten mit 0,338 ml Oxalyichlorid versetzt. Nach beendeter Zugabe

20 wurde noch 20 Minuten bei —20°C geriihit und dann 1,0 g trans-4-(trans-4-Pentyicyclohexyl)
cyclohexancarbonsdure iber ein Festsubstanzzugaberohr in die entstandene, weisse Suspension
eingetragen. Anschliessend wurde das Reaktionsgemisch wéhrend 30 Minuten bei — 20 °C geriihrt und
dann bei — 20 °C innert 10 Minuten tropfenweise mit einer Lésung von 1,97 g trans-4-(p-Propyiphenyl)
cyclohexano! und 0,9 mi Pyridin in 20 mi Acetonitril versetzt. Das Reaktionsgemisch wurde unter

25 langsamer Erwdarmung auf Raumtemperatur noch 15 Stunden gerdhrt, dann auf 200 ml kalte 2N
Natriumcarbonat-Losung gegossen und dreimal mit je 200 ml Methylenchlorid extrahiert. Die organi-
schen Phasen wurden noch einmal mit 100 m! 2N Natriumcarbonat-Lésung und zweimal mit je 200 m!
Wasser gewaschen, iiber Magnesiumsulfat getrocknet und eingeengt. Niederdruckchromatographie (0,5
bar) des Rickstandes (2,6 g) an 140 g Kieselgel mit Toluol/Hexan (Vol. 1 : 1) ergab 757 mg (44 %) trans-4-

30 ({trans-4-Pentylcyclohexyl) cyclohexancarbonsdure-trans-4-(p-propylphenyl) cyclohexylester als farbiose
Kristaile. Eine einmalige Umbkristallisation aus Aceton lieferte analysenreines Produkt mit Smp. (C-S)
63.3 °C, Phaseniibergang S-N 241.,5 °C, Kip. (N-I) 285,5 °C.

In analoger Weise wurde folgende Verbindung hergestelit :

E 35 trans-4-(trans-4-Pentylcyciohexyl) cyclohexancarbonséure-p-(trans-4-propylcyclohexyl) pheny-
lester :_Smp. (C-S) 44 °C, Phaseniibergang S-N 241,5 °C, klp. (N-I) 310°C. .

In analoger Weise kénnen ferner alle in den Beispielen 1 und 2 genannten Verbindungen der Formel |
hergestellt werden. ., .

Beispiel 6

Auf einer 3 m langen, gepackten Siule (innerer Durchmesser 2,2 mm), welche mit 2 Gew.-% 4’ -{trans-
4-Pentylcyclohexyl)-4-biphenylcarbonsaure-trans-4-(p-propylphenyl)-cyclohexylester auf Gas-Chrom Q%
(Applied Science Labs), 120/140 mesh, gefiillt war, wurde bei einer Analysentemperatur von 160 °C ein
Isomerengemisch von 4-cisftrans-Propyl-1-(4-propylphenyl) cyclohexan (cisftrans-Verhéltnis ca. 1:1)
getrennt, Als Tragergas diente Stickstoff (30 mi/Min.). Die Retentionszeit betrug fiir das cis-isomere 20
Minuten und flr das trans-isomere 39 Minuten. Die relative Retention « fiir das trans-lsomere betrug 2,0
{a = 1,0 fOr das cis-isomere). ' :

Beispiel 7

Auf einer 2 m langen, gepackten Saule (innerer Durchmesser 2,2 mm), welche mit 2 Gew.-% 4'-(trans-
4-Pentylcyciohexyl)-4-biphenylcarbonsaure-trans-4-propyicyciohexylester auf Gas-Chrom Q% (Applied
Science Labs), 120/140 mesh, geflllt war, wurde bei einer Analysentemperatur von 150°C ein
Isomerengemisch Oleinsduremethylester [(Z)-lsomer] und Elaidinsduremethylester [(E)-isomer] getrennt
{Z/E-Verhaltnis ca. 3: 1), Als Tragergas diente Stickstoff (30 mi/Min.). Die Retentionszeit betrug fiir den
Oleinsduremethylester 32 Minuten und fir den Elaidinsduremethylester etwa 35 Minuten. Die relative
Retention « fur den Elaidinsduremethylester betrug 1,1 (« = 1.0 fir Oleinsduremethylester).

Beispiel 8
Aut einer 3 m langen, gepackten Saule (innerer Durchmessér 2,2 mm), welche mit 2 Gew.-% 4'~(trans-

4-Pentylcyclohexyl)-4-biphenylcarbonsaure-trans-4-(p-propylphenyl)-cyclohexylester aut Gas-Chrom Q%
~ (Applied Science Labs), 120/140 mesh, gefiilit war, wurde bei einer Analysentemperatur von 180 °C ein

i2




But yl - COO Pentyl Pentyl .
- COO Et hyl Pentyl - - COO . y
Propyl * Pent yl ~ oH103 681 Butyl Pentyl

- COO Gemisch von AnthrReAt yid E_'hé]ﬁ‘\thren (Isomerenverhiitnis Anthfa%hena thren ca. 3:1)
Pentyl Pogppht. Als Tragergas diente StickstdBQ@8 ml/Min.). Die Retentionszel'lbePdd faF PRERAhthren 10

-00C . Minuten und fir Antlgmey|13 [MIWL Die relative Retention « fiir AntiP&¥en betrug 1.3 (o = 1.0 fir
Pent W, BOpSppNthren). . -00C Propyl Butyl
- OCC- Butyl Butyl - OCC-
- Pentyl Peaesthnspriche (fir den Vertragsstaat &gy Et hyl Pentyl
- O0C- Pr opyl %’en.tyl - O0C -
But yl Pent yll Verbindungen der ailgemeinen Ctiiel Pent yl - 13 -
Prefeflably, E signifies -O0C in formulae Ib, Ih, li, Ik, Imand In above
and - COO ' 8 pecy al referred
exanpl es ar er —3 1 2 Xk =21 n amd
particularly thog for an be

manuf 8ctured in accordance with the invention by 10 (a) for the manufacture
of the cwersguidtidie 8dhl P gndrusdtent | eine der Gruppen X' oder X2 eine Estergruppe —COO— oder —OOC—
und die Gbrigen der Gruppen X!, X2, X3 und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten. oder eine

dieser Gruppen auch die Aethylengruppen —CH,CH,— bedeutet ; die Ringe A’ und AS eine Gruppe der
Formel

& - oy

)
25

oder trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnen ; die Ringe A2, A3 und A? eine Gruppe der Formel Il oder, sofern
sie nicht mit mindestens einem der beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung
verknipft sind, auch trans-1,4-Cyclohexylen darstellen ; mit der Massgabe, dass mindestens einer der

30 vorhandenen Ringe eine Gruppe der Formel Il bezeichnet ; Y Wasserstoff oder an einem der Ringe der
Formel Il, welcher nicht mit einem weiteren Ring tber eine einfache Kovalenzbindung verkn(ipft ist, auch
Fiuor, Chlor oder Methyl bedeutet ; und R' und R? geradkettiges Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen oder
an einem Ring der Formel Il auch geradkettiges Alkoxy mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bezeichnen.

2. Verbindungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass Y Wasserstoff bedeutet.

35 3. Verbindungen nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Gruppen X' oder
X? eine Estergruppe —COO— oder —OOC— und die Ubrigen der Gruppen X', X2 X3 und X* eine
einfache Kovalenzbindung bedeuten oder, sofern X2 eine Estergruppe bezeichnet, X' auch eine
Aethylengruppe —CH,CHy—bedeutet. . :

4. Verbindungen nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Gruppen X! oder X2 eine

40 Estergruppe —COO— oder —OOC— und die brigen der Gruppen X!, X2 X3 und X* eine einfache

Kovalenzbindung bedeuten. ’ . ) . ' .
%:' 5. Verbindungen nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, ‘dass mindestens einer
der vorhandenen Ringe trans-1,4-Cyclohexylen darstelit.
6. Verbindungen nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Gruppen

45 X' oder X? eine Estergruppe —COO— oder —OOC— und die dbrigen der Gruppen X!, X2, X3 und X* eine
einfache Kovalenzbindung bedeuten : die Ringe A' und AS 1,4-Phenylen oder trans-1,4-Cyclohexylen
bezeichnen ; die Ringe A%, A3 und A% 1,4-Phenylen oder, sofern sie nicht mit mindestens einem der
beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung verkniipft sind, auch trans-1.4-
Cyclohexylen darstellen ; und mindestens einer der vorhandenen Ringe 1,4-Phenylen und mindestens

50 einer der vorhandenen Ringe trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnet., .

7. Verbindungen nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass n fir die Zahl 1
steht.-

8. Verbindungen nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass X2 eine Estergruppe —COO—
oder —OCC— bedeutet.

55 9. Verbindungen nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass R!' und R2
geradkettiges Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bezeichnen. .

10. Verbindungen nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Summe der
Kohlenstotfatome in den Resten R' und R2 5 bis 10 betragt. .
11. Flissigkristallines Gemisch enthaltend eine oder mehrere Verbindungen der in Anspruch 1

60 definierten Formel | und eine oder mehrere weitere geeignete filssigkristalline und/oder nicht flissig-
kristalline Substanzen. .

12. Vertahren zur Herstellung der Verbindungen der in Anspruch 1 definierten Formel |. dadurch
gekennzeichnet, .dass man ' .

a) zur Herstellung der Verbindungen der Formel I, worin X' eine Estergruppe —CQO— oder i

65 —OOC— bedeutet, eine Verbindung der allgemeinen Formel :

13




in which X signifies an ester group -COO or -0O0C-, esterifying a conp

of the general formula 15 [err] and a conpound of the general formul a
1 ..2 wherein one of the groupg 164régend [err] signifies the carb
gfoup and the other signifies the hydroxy group and -14- [err] X an

etre|

have t heeﬁ"i"g)?i F?fbahﬁ@e@e'giwénpfﬁb@weﬂ Flsomegnveghéiteia cAntivacedi@ndnamtbieny ecaof3 :t1h

conpound e
whi ch™ [ epy, a,ﬁﬂ,g,{;_l”fri es an e

fnut

SiREh e R R

conpound of the general formula [err] 15 and a conpound of the general
formula [err] 20 wherein one of the groups [err] and [err]

10

15

30

40

50

60

atentanspriiche (fir den Vertragsstaat BE)

1. Verbindungen der allgemeinen' Formel

worin n fir die Zahl 0 und 1 steht ; eine der Gruppen X' oder X2 eine Estergruppe —COO— oder —OQC—
und die Gbrigen der Gruppen X', X2, X® und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten, oder eine
dieser Gruppen auch die Aethylengruppen —CH,CH,— bedeutet ; die JRinge A' und A3 eine Gruppe der
Formel '

52 M

Y

(n

oder trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnen ; die Ringe A?, A® und A* eine Gruppe der Formel Il oder, sofern
sie nicht mit mindestens einem der beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung
verknipft sind, auch trans-1,4-Cyclohexylen darstellen ; mit der Massgabe, dass mindestens einer der
vorhandenen Ringe eine Gruppe der Formel Il bezeichnet ; Y Wasserstoff oder an einem der Ringe der
Formel Il, welcher nicht mit einem weiteren Ring Gber eine einfache Kovalenzbindung verkniipft ist, auch
Fluor, Chlor oder Methy! bedeutet ; und R' und R? geradkettiges Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen oder
an einem Ring der Formel il auch geradkettiges Alkoxy mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bezeichnen.

2. Verbindungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass Y Wasserstoff bedeutet.

3. Verbindungen nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Gruppen X' oder
X2 eine Estergruppe —COO— oder —OOC— und die ibrigen der Gruppen X', X2, X3 und X* eine
einfache Kovalenzbindung bedeuten oder, sofern X? eine Estergruppe bezeichnet, X' auch eine
Aethylengruppe —CH,CH,—bedeutet. : ’

4. Verbindungen nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Gruppen X! oder X2 eine
Estergruppe —COO— oder —OOC~— und die Ubrigen der Gruppen X', X2, X2 und X* eine einfache
Kovalenzbindung bedeuten. ' . o . : i

5. Verbindungen nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens einer
der vorhandenen Ringe trans-1,4-Cyclohexylen darstelit.

6. Verbindungen nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Gruppen
X' oder X2 eine Estergruppe —COO— oder —OOC— und die {ibrigen der Gruppen X', X2, X3 und X* eine
einfache Kovalenzbindung bedeuten ; die Ringe A!' und AS 1,4-Phenylen odér trans-1 4-Cyciohexylen
bezeichnen ; die Ringe A% A® und A% 1,4-Phenylen oder, sofern sie nicht mit mindestens einem der
beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung verknlpft sind, auch trans-1.4-
Cyclohexylen darstelien ; und mindestens einer der vorhandenen Ringe 1,4-Phenylen und mindestens
einer der vorhandenen Ringe trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnet. - .

7. Verbindungen nach einem der Ansprlche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass n fiir die Zahi 1
steht.

8. Verbindungen nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass X2 eine Estergruppe —COQO~—

' oder —OCC— bedeutet.

9. Verbindungen nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass R' und R?2
geradkettiges Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bezeichnen. . . '

10. Verbindungen nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Summe der
Kohlenstoffatome in den Resten R' und R2 5 bis 10 betragt.

11. Flussigkristallines Gemisch enthaltend eine oder mehrere Verbindungen der in Anspruch 1
definierten Formel | und eine oder mehrere weitere geeignete fliissigkristalline und/oder nicht flissig-
kristalline Substanzen.

12. Verfahren zur Herstellung der Verbindungen der in Anspruch 1 definierten Formel |, dadurch
gekennzeichnet, dass man ’ ' _

a) zur Herstellung der Verbindungen der Formel |, worin X' eine Estergruppe —COO— oder
~—0O0C— bedeutet, eine Verbindung der aligemeinen Formel

i NN O
) * c L L} S *

0
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y
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25

30

signifies the carboxyl group and the other signifies the hydroxy group and
reactive derivative thereof (e.g. an acid chloride, bromde or 5
exaonequ%%%wQ%umLéh gghgg¥%e§phpgide) wi th the hydroxy conpound. This 10
[ Ehid y %far NS '
the I1%e. In order t din the reaction
20  of 4- (& Auttipstellshn gypYerbiddungenadrd Al 1. diracip Of Glive xBstergmipe d-CO0+ aier or i n
(D
13. Verwendung der Verbindungen der in Anspruch 1 definierten Formel | fir elektro-optische

25 [err] [err] and n have the significances given above, or a .
reactive derivative of these conpounds. These reactions canbe carri;?:)
anhydride) with the correspondi ng der conpound or a suitable sal@n ' ’
thereof (e.g. the sodiumsalt). A fpre ogd-%fret hod is the reaction of 'the
reaction conveni ri In an inert organic solvent, for
exanpl e an et her such
15 there i s conveni 3 - bi™TTdT ng aben —for exanple a
tertiarY,aflsRe vemitlbdlh B8, Hlaib P?rb&' bﬁ? G R Ghab P40 “gqéaa%eﬁnﬁ;aﬂ 3LsP
: ydr ryppe bezeichne

ST MUl £ ANy A e da S C2ny Crips yhi o PigleBEAeR Belltihingsre nabeh e
the preSencedrdayseh sine ermngpideer aiepmainer Forgel

worin eine der Gruppen Z' und Z2 die Carboxylgruppe und die andere die Hydroxygruppe bezeichnet und

Al, A% A% A% A5 R, RZ X, X3, X4 und n die in Anspruch 1 gegebenen Bedeutungen haben, oder

35 Zwecke.

14. Verwendung der Verbindungen der in Anspruch 1 definierten Formel | als flissigkristalline

out in a manner known per se by e@tt938RIg the carboxylic acid or a
acidsehl oride (which is obtainable fr he carboxylic acid by, for
di met hyl f or manmi de, , teirachlorigge and
r eact isorreaktioristébige Reddate\didser \Geehithungeintvedester, roxy conpound i n the presence
und sine Verbindung der aligemeinen Formel
reaktionsfahige Derivate dieser Verbindungen verestert.
stationére Phasen in der Gaschromatographie.

40 ' Patentanspriiche (fir den Vertragsstaat NL)

M
14
H
b
i
&
®
5
=

1. Verwendung der Verbindungen der allgémeinen Formel

50 worin n fur die Zahl 0 oder 1 steht: eine der Gruppen X' oder X2 eine Ester
> Zahl : : gruppe —COO— oder
-‘—OOC.—- und die Gbrigen d_gr Gruppen X!, X2, X2 und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten, oder
eine dieser Gruppen auch die Aethylengruppe —CH,CH,— bedeutet ; die Ringe A! und AS eine Gruppe

der Formel
Y .
| K

oder trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnen ; die Ringe A2, A® und A* eine Gruppe der Forme! Ii oder, sofern
sie nicht mit mindestens einem der beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung
verknlpft sind, auch trans-1,4-Cyclohexylen darstellen ; mit der Massgabe, dass mindestens einer der
vorhandenen Ringe eine Gruppe der Formel Il bezeichnet ; Y Wasserstoff oder an einem der Ringe der
Formel I, welcher nicht mit einem weiteren Ring (ber eine einfache Kovalenzbindung verknipft ist, auch

| A AL

55

60
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£ hoi | i hg pOret Chigr oderrethybbedeytes nund R und BE geradkettiggs Allyh mit @ §isy3 ifahienstofiptomern erigt a

£111-vI ardl 'gﬁ‘g%ﬁ".‘ enfsme] l-gugh, geradkgltig B PEUn RS leasieffalorn Bereisiesfatied
-gaccor.di ng lf%_ ’5&%&{%‘%@%%%% %iigggﬁﬁggggﬁéﬁconpounds of formula IV in
g whi chNserr] ' | ]

gsigni- fies the e

carbox;bl, [err]

out at atnospheric pressure and a tenperature between about [err] and t

signifies carboxyl, [err] signifies p-phe

fies p-phenylene and X signities the ethylene group
can al so werimph épadieFako 626 isteh dIRL 4y |GrEbpb® KMYdeP KD ERAE e Ehb!

reacti on woPR—tnd divitrigepden GrupgerpXlO¥pXPamt lxﬂ“eisaéiﬁfach&ﬁ'ovalengaefh%qgg oAt gggé' ly
hydr ogen ag'eg}ge%eh Erugeriaueh Big Mathylenagpre n-CHi proedastet edioRingah’| uad iAfl Bma Siniphe

catal yst) "M poni fyi ng the ester obtained. The correspondi ng hydroxy
conpounds can al so be prepared accordingrto the same nmethod by using '
p- acet oxybenzal dehyde as the starting rial. 20

m
o ®

oder trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnen ; die Ringe A%, A? und A* eine Gruppe der Formel Il oder, sofern
sie nicht mit mindestens einem der beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung
verknlpft sind, auch trans-1,4-Cyclohexylen darstellen ; mit der Massgabe, dass mindestens einer der
25 vorhandenen Ringe eine Gruppe der Formel |l bezeichnet ;: Y Wasserstoft oder an einem der Ringe der
Formel 1l, welcher nicht mit einem weiteren Ring Gber eine einfache Kovalenzbindung verkniipft ist, auch
Fluor, Chior oder Methyl bedeutet ; und R! und R? geradkettiges Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen oder
an einem Ring der Formel Il auch geradkettiges Alkoxy mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bezeichnen ; mit
der Massgabe, dass, wenn n fir die Zahl 0 steht, X2 —COO— oder —00C— bedeutet und X' und X®
30 einfache Kovalenzbindungen bedeuten, nicht zugleich die Ringe A' und A? oder die Ringe A3 und AS
trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnen,
3. Verbindungen nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass Y Wasserstoff bedeutet.
4. Verbindungen nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Gruppen X' oder
X2 eine Estergruppe —COO— oder —O0OC— und die Ubrigen der Gruppen X!, X2, X3 und X* eine
35 einfache Kovalenzbindung bedeuten oder, sofern X2 eine Estergruppe bezeichnet, X' auch eine
Aethylengruppe —CH,CHy— bedeutet. ' :
5. Verbindungen nach einem der Anspriiche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens einer
der vorhandenen Ringe trans-1,4-Cyciohexylen darstelit.
" 6. Verbindungen nach einem der Anspriiche 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass n far die Zahl 1
40 stent. ’
L 7. Verbindungen nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass X? eine Estergruppe —COO—
p oder —OOC— bedeutet. - )
8. Fliissigkristallines Gemisch enthaltend eine oder mehrere Verbindungen der in Anspruch 2
definierten Formel | und eine oder mehrere weitere geeignete filissigkristalline und/oder nicht fliissig-
45 - kristalline Substanzen.
8. Verfahren zur Herstellung der Verbindungen der in Anspruch 2 definierten Formel |, dadurch
gekennzeichnet, dass man ' . .
" @) zur Herstellung der Verbindungen der Formel |, worin X' eine Estergruppe —COO— oder
—QO0C— bedeutet, eine Verbindung der aligemeinen Formel :

und eine Verbindurig der allgemeinen Formel

z

worin eine der Gruppen Z' und Z2 die Carboxylgruppe und die andere die Hydroxygruppe bezeichnet und '
Al A% A3, A% AS R R2: X2 X3, X4 und n die in Anspruch 2 gegebenen Bedeutungen haben, oder
65 reaktionsfahige Derivate dieser Verbindungen verestert, oder ' : .
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"X si~gni f+-08CHtedatdydieneerighdidd demigénemer ormel conmpounds o

i,
i

The conpounds of forrrul alVvin whi chb‘;?erré signifies

trans-1, 4-cycl ohexyl ene and [err] s the ethylene group, the

conpounds of b @iMMHératelMink NieMEBIRdger® L& Hokrhéd S, Mrﬁanﬁréme‘lrsszergr)&?&eohélz%l—\e/l
ormul a

Which A signifies trans-1,4- -cycl ohexyl ene and [err] signifies the S

et hyl ene group can al so be prepa by reacting 4- cyanoeyclo

hexanecar boxal dehyde in a W t&ks ! corre- sponding ;

phoS_/honr um salt and then cat al'yt\ y 16 -17- ating the double

bon The cyano conpound obt ai ned can then either be converted by

saponi f i cendieine qulwunmeer@dgmwh Fermati d or can be converted into the

cor r esfondi ng hydroxy 5 ] met hyl |ithium

et hyl magnesi um bromi de _and ' ) er;Villiger oxidation

‘ : of the ester

obt a| ned. 10 In an i bove reactions there

can al %o be prepared t hose co ounds of fornulae IV and VI which contain an

et hyl ene g; “‘1" CP"’H’@Q“@E?WS@F%"H%‘* die quf@ﬁ@fug?eenﬁmnﬂ updhe

car boxyl EmQXA?Hh Jobdii %?@ggﬁgf@’“&? 2195p9bfTeR Hedeulynopa haRSBMOdeA t he

rmof m thlr\%ﬁmé%& FburﬁrUh ef in kﬁb‘dh@h Czrééﬁﬁuér{én' Rt 18P Bektroldpfidthé

crystabol | ZvieckaUbSt ances such as, for exanple,

Patentanspriiche (fir den Vertragsstaat AT)

1. Verwendung der Verbindungen der aligemeinen Formel
25 '
n
30

worin n fir die Zahl 0 oder 1 steht; eine der Gruppen X! oder X? eine Estergruppe —COO— oder
—00C—~ und die Gbrigen der Gruppen X', X2, X3 und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten, oder
eine dieser Gruppen auch die Aethylengruppe —CH, CH,— bedeutet ; die Ringe A! und AS eine Gruppe
der Formel

35 v

()

40

oder trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnen ; die Ringe A% A® und A* eine Gruppe der Formel.ll oder, sofern

sie nicht mit mindestens einem der beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung
(o verknipft sind, auch trans-1,4-Cyclohexylen darstellen ; mit der Massgabe, dass mindestens einer der
. 45 vorhandenen Ringe eine Gruppe der Formel Il bezeichnet ; Y Wasserstoff oder an einem der Ringe der

Formel I, welcher nicht mit einem weiteren Ring liber eine einfache Kovalenzbindung verknipft ist, auch

Fluor, Chior oder Methyi bedeutet ; und R' und R? geradkettiges Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen oder

an einem Ring der Formel Il auch geradkettiges Alkoxy mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bezeichnen, als

flissigkristalline stationédre Phasen in der Gaschromatographie.

50 2. Flussigkristallines Gemisch enthaltend eine oder mehrere

55 - - o

worin n fir die Zahl 0 oder 1 steht: eine der Gruppen X' oder X? eine Estergruppe —COC-— oder

—Q0C— und die Gbrigen der.Gruppen X!, X2, X3 und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten, oder

~ eine dieser Gruppen auch die Aethylengruppe —CH,CH,— bedeutet ; die Ringe A' und A® eine Gruppe
go der Formel

[ : .
' . . ()
65 - ' , : ;
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bstances fromthe classes of Schiff's bases, azobenzenes, 20
yoxybenzenes, phenyl benzoates, cycl ot‘beéggeﬁgi boxylic.acid phenyl este §)
cl ohexanecar boxylic acid cyclohexyl bi phenyl s, terphenyls,
enyl'cycl Ohgaen BrEi%.1,406loRexy e sazbibinB R EdY Rivge 2, ANAIAC eirCEdpddiel Mot \IQer. sotern
-enyI pyri m slé nest, mid impivesists @inemided beideh, anderc bm#eeﬁybpheaybupyeunfmtﬂmomnzb.ndung
enyl - 25 Vef'muefka'ﬁ‘ésaucmifé A ‘dPYéB?SﬁXY'iﬂ Pé mﬁﬁéyaﬁmetqﬂﬁ miﬂR%?tensa@w °ef

o
bst ances, a ‘éér'r‘n“é‘ﬂ?ﬂ*ﬁ&r .§Jﬁ5 ebut%%.t§r@1 §a’§e§5§n AN aBe %Sﬁe? Bk

nWTTTO

resver, %o # und R uh8 ﬁya Gh Bl KohiBatdiats ua e&er
prfovi ded by ErhEinédilRﬁhﬂfdblCFbrrﬁé)ﬂltaad:rﬂgerddlﬂetﬁgiéIA b@nmwb@mezoménsﬁsaatemaowaum % @it
fdrnmul a |, poefiMassdabs; desse wenn miir @iecdahk hetetftoX?|-e0MCg oBer —QQMP bedaadtet und X' und X2
4-|cyanobi pheﬁyﬂashedfovelﬁeb dungsrabedpdenmpicht 2ugleigh diecfipgeRd’ ding) Af pdep gieRinge A® und A
stf ai ght - ¢hal htl, ssV°’°“exY' ;b{ub%tg:ze? uaf RB% 9985 MEIEreCtREra L PRIgIge Bussigkrstalir iyag{oder

kristallin
atbms, p- (trai% ¥ i Tq)ftaa%ﬂgurwh' 3,%06tn GBRERRER! 0okt hderdr
25 V\hgédautgt err signifies a straight-chain alkyl group contalning 2
to] 7 carbon at cufiussigkriftaiinel Ceimisoh fnaers Aspanio 2 mderas, datatg bdkeeichneta bisg | eirgr denp
coht ai ni ngs Gruppen X' oder X2 eine Estergruppe —COO— oder —OOC— und die dbrigen der Gruppen X', X3, X°
und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten oder, sofern X2 eine Estergruppe bezeichnet, X' auch
eine Aethylengruppe —CH,CH;— bedeutet.
5. Flassigkristallines Gemisch nach einem der Anspriiche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet. dass
mindestens einer der vorhandenen Ringe trans-1,4-Cyciohexylen darstellt.
20 6. Flassigkristallines Gemisch nach einem der Anspriiche 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass n
\/; . fiar die Zahl 1 steht.
7. Fllssigkristallines Gemisch nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass x2 eine Estergruppe
—LCO0— oder —OOC— bedeutet.
8. Verfahren zur Herstellung der Verbindungen der in Anspruch 2 definierten Formel 1, dadurch
25 gekennzeichnet, dass man

a) zur Herstellung der Verbindungen der Formel |, worin X' eine Estergruppe —COO— oder
~0O0C— bedeutet, eine Verbindung der aligemeinen Formel

30 | , n‘z‘ (1

und eine Verbindung der allgemeinen Formel

worin eine der Gruppen Z' und Z2 die Carboxylgruppe und die andere die Hydroxygruppe bezeichnet und

Al, A% A3, A% AS, R', R% X% X3, X4 und n die in Anspruch 2 gegebenen Bedeutungen haben, oder
reaktionsfahige Derivate dieser Verbindungen verestert, oder

b) zur Herstellung der Verbindungen der Formel |, worin X? eine Estergruppe —COQO— oder
45 —OOC— bedeutet, eine Verbindung der aligemeinen Formel

50 :

35

,_
Y e

und eine Verbindung der allgemeinen Formel ' :

55 '
n

60 .

worin eine der Gruppen Z' und Z2 die Carboxyigruppe und die andere die Hydroxygruppe bezeichnet und

Al A%, A3 A% AS, R, R? X', X3 X4 und n die in Anspruch 2 gegebenen Bedeutungen haben, oder

reaktionsfahige Derivate dieser Verbindungen verestert.

9. Verwendung der Verbmdungen der in Anspruch 2 definierten Formel | fur elektro-optische

65 Zwecke. .
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i h

-19- 1 to 7 carbon atoms, p-(5-alkyl-2-pyrimdinyl)benzonitriles of the
general fornula.5 10 wherein R has the above significance, g
p- [ 5- (.t rans-4-al kyl cycl ohexyl )-_Z}Pﬁigignggtnyl ] benzonitriles of the geneyalX%
formula 15 x 20 wherein R above significance,

p- (t r anpatentadsdsptichd1tH di Péitragsstdatdnemepasit ri |l es of the general fornula O
wherein R has the above significance, -20- p-al kyl benzoi c acid phenyl

esters of ' Newgedyas apr Yegrindungendef aligbragiegnfolrealr ] signifies the cyano group

or 10~ a straight-chain al koxy_group c ining 1 6 carbon at ons
. n

10 worin n fir die Zahl 0 oder 1 steht; eine der Gruppen X' oder X2 eine Estergruppe —COO— oder

—OOC— und die Gbrigen der Gruppen X', X2, X3 und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten, oder

eine dieser Gruppen auch die Aethylengruppe —CH,CH,— bedeutet ; die Ringe A’ und AS eine Gruppe
der Formel

15 Y

oder trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnen ; die Ringe A2, A% und A* eine Gruppe der Formel I oder, sofern
sie nicht mit mindestens einem der beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung
verkniipft sind, auch trans-1,4-Cyclohexylen darstellen ; mit der Massgabe, dass mindestens einer der
vorhandenen Ringe eine Gruppe der Formel |l bezeichnet ; Y Wasserstoff oder an einem der Ringe der
25 Formel 1l, welcher nicht mit einem weiteren Ring (ber eine einfache Kovalenzbindung verkniipft ist, auch
Fluor, Chlor oder Methy! bedeutet ; und R' und R? geradkettiges Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen oder

an einem Ring der Formel Il auch geradkettiges Alkoxy mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bezeichnen, als
flissigkristalline stationdre Phasen in der Gaschromatographie.
2. Verbindungen der aligemeinen Formel

30
. n
35 _
worin n fir die Zahl 0 oder 1 steht; eine der Gruppen X' oder X? eine Estergruppe —COQO— oder
—0O0C~— und die (brigen der Gruppen X!, X2, X® und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten, oder
eine dieser Gruppen auch die Aethylengruppe —CH,CH,— bedeutet ; die Ringe A' und A® eine Gruppe
der Formel . .
40 .
o Y
J .
(& : g
¥
)
45

oder trans-1,4-Cyciohexylen bezeichnen ; die Ringe A2, A® und A* eine Gruppe der Formel Il oder, sofern
sie nicht mit mindestens einem der beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung
verkniipft sind, auch trans-1,4-Cyclohexylen darstellen ; mit der Massgabe, dass mindestens einer der
50 vorhandenen Ringe eine Gruppe der Formel Il bezeichnet ; Y Wasserstoff oder an einem der Ringe der
Formel Il, welcher nicht mit einem weiteren Ring Uber eine einfache Kovalenzbindung verknipft ist, auch
Fluor, Chior oder Methyl bedeutet ; und R' und R? geradkettiges Alkyl mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen oder
an einem Ring der Formel Il auch geradkettiges Alkoxy mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bezeichnen ; mit
der Massgabe, dass, wenn n fiir die Zahl O steht, X2 —COO— oder —OOC— bedeutet und X' und X*
.55 einfache Kovalenzbindungen bedeuten, nicht zugleich die Ringe A' und A? oder die Ringe A® und A’
trans-1.4-Cyclohexylen bezeichnen ; mit der weiteren Massgabe, dass nicht zugleich n fir die Zahl O
steht, R' und R2 Alkyl bezeichnen, X' und X?® einfache Kovalenzbindungen bedeuten und entweder X2
—CO0—, Ring AS trans-1,4-Cyclohexylen und die Ringe A', A? und A® 1,4-Phenylen darstellen oder X2
—00C—, Ring A! trans-1,4-Cyclohexylen und die Ringe A% A® und A® 1,4-Phenylen darstellen ; und mit
60 der weiteren Massgabe, dass nicht zugleich n fir die Zahl O steht, X2 —~COO— oder —OOC— bedeutet,
X' und X3 einfache Kovalenzbindungen bedeuten und R* und R? Propyl bezeichnen ; mit der weiteren
Massgabe, dass nicht zugleich n die Zahi 0 X! —COO—, X2 eine einfache Kovalenzbindung, X
—CH,CH,—, die Ringe A' und AS trans-1,4-Cyciohexylen und die Ringe A? und A? 1.4-Phenylen
bedeuten. _ _
65 3. Verbindungen nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass Y Wasserstoff bedeutet.

18 -
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trans- 4-al kyl cycl ohexanecar boxylic acid phenyl esters of the general

formula 15 X1l 20 4 6 wherein R and R have the above sig-
ni ficances, 2-(trans-4-alkylcyc 0{1653@31- 1- phenyl et hanes of the gener
formuta 25 [err] 21- wherein R signifies a straight-chain alkyl gr

cont ai ni AQVedbiidingentAEDABpALIDABdea B Hatursh Gekedriz@hnbth@ass ¥ifd@er GirupdEn X oddr
st r ai gkt eiehBsterglppe —COO— edek yOQS¥— ahk dieyibggenuger Cowrpad K. 1§ X° ¢ ¥* @eer bon
at oms, e"liachal ?‘e%b'l‘,%ﬁomﬂe‘t‘%"r ﬁ%n?‘?‘%‘“o’? ¢iPfe Egfergmipel Dezsichist. aX'1auch eine

[er i % fgs the above significance, 15 or
iy ARG v kR e biolRY bk AfeoRiRDOb) DOBRN o Rhrde Rl SRS rtkaodiE TV R

V\/ner ei der orhdh@erich i adAs-Ré-Qtiche:gen asrstel> he m xtures provided by
t he i nvefAt Yeobinduagenoweh @inem der Anspriiche 2 bis 5. dadurch gekennzelchnet dass n fiir,die Zahi 1
steht.
10 - 7. Verbindungen nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass X2 eine Estergruppe —COO—

oder —OOC— bedeutet.

8. Flussigkristallines Gemisch enthaltend eine oder mehrerd Verbmdungen der in Anspruch 2
definierten Formel 1-und eine oder mehrere weitere geeignete flissigkristalline und/oder nicht flissig-
kristalline Substanzen.

15 9. Verfahren zur Hersteliung der Verbindungen der in Anspruch 2 definierten Formel I, dadurch
gekennzeichnet, dass man
a) zur Herstellung der Verbindungen der Formel |, worin X' eine Estergruppe —COO— oder
—00C~— bedeutet eine Verbmdung der aligemeinen Formel

- 20 : \ .

25 und eine Verbindung der aligemeinen Formel

worin eine der Gruppen Z' und Z2 die Carboxyigruppe und die andere die Hydroxygruppe bezeichnet und
Al A% AR A4 A R, R X3, X3, X4 und n die in Anspruch 2 gegebenen Bedeutungen haben, oder
reaktionsfdhige Derivate dieser Verbindungen verestert, oder

35 b) zur Herstellung der Verbindungen der Formel |, worin X? eine Estergruppe —COO~— oder
—OO0C— bedeutet, eine Verbindung der aligemeinen Formel

QV/ : .

und eine Verbindung der aligemeinen Formel

45 .
n

50 worin eine der Gruppen Z' und Z2 die Carboxylgruppe und die andere die Hydroxygruppe bezeichnet und
Al A% A3 A% A5 R RZ X', X% X% und n die in Anspruch 2 gegebenen Bedeutungen haben, oder
reaktionsfahige Derivate dieser Verbindungen verestert.

10. Verwendung der Verbindungen der in Anspruch 2 definierten Formel | fir elektro-optlsche
Zwecke.

55 :

Patentanspriiche (fiir die Vertragsstaaten : CH, FR, IT, LI)

1. Verwendung der Verbindungen der allgemeinen Formel

worin n fir die Zahl 0 oder 1 steht ; eine der Gruppen X' oder X2 eine Estergruppe —COO-— oder
.65 —OOC— und die Gbrigen der Gruppen X', X2, X® und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten. oder

* [ L M s *
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one or nore conmpounds of formula I. M xtures which contain one or nore .
compounds of forsula I in an anmount of about 1 weight. %to about 40 weight
% and ome or nore other suitable - Pl #gqU|d crystal line and/.or
non-liquid crystalline substances a?'ﬁéﬁg rred. M xtures which contai
about 3 wejigdies?p ERp@AUSEN 20 A%}I%Fup O BRI B4HAGSt Qe HifJeluAd s eiieSGrupp
especi al | yaeo Formfar ef erred. Further; e mxtures prOV|ded by the inventi
can co\%aln suitable optically actlve cogpounds (e.g. optically active
bi phenyl s) and/or dichroic col ouring subgtances (e.g. 10 azo, -azoxy and

;anthraqﬁinone col ouring substances). g \qount of such conpounds is gy

: determ ned by the solubility and the ' ' '

ithe like. Pref- erably, the anount of oy 'aIIy active conmpounds i s at.npst

zabout 4 WEI %, gnd the armunt ndf. hrol, ¢ r&g Eég’der $h B4LE &Sfelns At
Jrrost antuig ap.m%&‘f A e’“i?; ‘fu .eiLﬁ»%n§é e bR ISy €S
j§and of nBisH §ifd, QDEH GaHs ¢|&}e§y|éaaﬁ Cahit b a@sghbé dasd niBdestens Hmep\ier per
& se and thesroafaaudi\eﬂnemde Bioé Ghepd@@onnteadbe'iechnehe(rmsaerswﬁ odsr en efpar figr Rinpg gler

Juse. of thchrm loweicher F*@S\N‘mewf?@mmmme@mﬁcﬁ? KQYP'G%'“PLI‘"Q F'B“‘E’F" ta l1|ne

st at i onar yFIp ‘B geragkeffige 'M‘
i EETC R

|by the i nvenf Qg}b,ag@,gg,sgg%gn YrerS Edring\ e separ at | on

OO0 040%}

25 worin n fir die Zahl 0 oder 1 steht; eine der Gruppen X' oder X? eine Estergruppe ~COO— oder
—O0C~— und die {ibrigen der Gruppen X', X2, X3 und X* eine einfache Kovalenzbindung bedeuten, oder

eine dieser Gruppen auch die Aethylengruppe —CHZCHz-— bedeutet ; die nge A' und A® eine Gruppe
der Formel

w

35

oder trans-1,4-Cyclohexylen bezeichnen ; die Ringe A?, A3 und A* eine Gruppe der Formel {l oder, sofern
sie nicht mit mindestens einem cer beiden andern dieser Ringe durch eine einfache Kovalenzbindung
verkniipft sind, auch trans-1,4-Cyclohexylen darstellen ; mit der Massgabe, dass mindestens einer der
by 40 vorhandenen Ringe eine Gruppe der Formel Il bezeichnet ; Y Wasserstoff oder an einem der Ringe der
- Formel I, welcher nicht mit einem weiteren Ring {ber eine einfache Kovalenzbindung verkndipft ist, auch
Fiuor, Chlor oder Methyl bedeutet ; und R' und R? geradkettiges Alkyl mit 1 bis 7 Kohienstotfatomen oder
an einem Ring der Formel Il auch geradkettiges Alkoxy mit 1 bis 7 Kohlenstoffatomen bezeichnen ; mit
der Massgabe, dass, wenn n fiir die Zahl 0 steht, X2 —COO— oder —OOC— bedeutet und X' und X3
45 einfache Kovalenzbindungen bedeuten, nicht zugleich die Ringe A' und A? oder die Ringe A% und A®
trans-1,4-Cyciohexylen bezeichnen : mit der weiteren Massgabe, dass nicht zugleich n fir die Zaht 0
steht, R' und R? Alkyl bezeichnen, X' und X® einfache Kovalenzbindungen bedeuten und entweder X?
—COO~—, Ring AS trans-1,4-Cyclohexylen und die Ringe A', A2 und A® 1,4-Phenylen darstellen oder X2
—0O0C~—, Ring A' trans-1,4-Cyclohexylen und die Ringe A2 A® und A’ 1,4-Phenylen darstellen ; und mit
50 der weiteren Massgabe, dass nicht zugleich n fiir die Zahi 0 steht, X2 —COO— oder —OOC— bedeutet, X'
und X? eintache Kovalenzbindungen bedeuten und R! und R? Propyl bezeichnen.
3. Verbindungen nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass Y Wasserstoff -bedeutet.
4. Verbindungen nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Gruppen X' oder
X2 eine Estergruppe —COO— oder ~OOC— und die tbrigen der Gruppen X', X2, X3 und X* eine.
s5 einfache Kovalenzbindung bedeuten oder, sofern X2 eine Estergruppe bezeichnet, X' auch eine
Aethylengruppe —CH,CHs— bedeutet.
5. Verbindungen nach einem der Anspriiche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens einer
der vorhandenen Ringe trans-1.4-Cyclohexylen darsteilt.
6. Verbindungen nach einem der Anspriiche 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass n fir die Zahl 1
60 steht.
: 7. Verbindungen nach Anspruch 6, dadurch gekennzenchnet dass X? eine Estergruppe —COO—
"oder —OQC~— bedeutet. o
8. Flassigkristallines Gemisch enthaltend eine oder mehrere Verbindungen der in Anspruch 2
definierten Formel | und eine oder mehrere weitere geeignete flissigkristalline und/oder nicht flussag—
85 kristalline Substanzen.

20
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I somer m xtures which can not be separated or which can -23- be

p'ar ated only with difficulty usi n%lggg\éf@tl onal stationary phases such
s,  for*exanple, cis/trans-isoneric vl 4 bstituted cycl ohexanes,

gSonmeric ar O@bﬁ%{hmd{up' er§t Ilungacfep%}ﬁi étﬁﬂgg'l déﬂ“\ @Répruch 2 definierten Formel |, dadurch
thenent hr eggesaLitnat aRS m‘.,mgou l'e bond | Soner s (e.g. unsaturated fatty aci
§sters) and thg zuit kersteillng denverminddigen SerafBel dORGET KeeinenEstérgmbbe RGPS cdem:
kO ROUNAS-000-Xbagr@, eipy Yarbisdiog denaligemained Fdenel ces as descri bed herein. The
fol | ow rig m xtures 1-4 are exanpl es  of erred m xtures provided by the
gnvention for electro-optical 15 ey errr] signifies the dielect r(i"(; _
$nisotropy, [err] or [err] signifieB &&hol d potential for 10% or 50% ,
gr ansmi ?‘1 sion (nmeasured in a rotation with 8 pmplate sep- aration
gnd [er tilt £ ton signifies the swtching- -on tinme (0-50%
§ransm ssi"c")?\% %meta\?%g'g%uﬁﬂidfﬁ aége "gnsF\g_\ﬁ e}':hi ng- 20 -off time (100% 10%.
gransm ssion), [err] sigp-H | i1 ILty), N

i scQ

ignifies the maxi numzn | ieg v %rr] signNies.
) . ) iV}
he optrxal ani sotropy. 0 Q
4' - et hyl - 4- cyanobi phenyl opy obi phenyl ,
worin eine der Gruppen Z' und Z2 die Carboxylgruppe und die andere die Hydroxygruppe bezeichnet und
Al, A2, A3, A%, AS, R, R% X2 X3, X* und n die in Anspruch 2 gegebenen Bedeutungen haben, oder
\/ 20 reaktionsfdhige Derivate dieser Verbindungen verestert, oder
b) zur Herstellung der Verbindungen der Formel I, worin X2 eine Estergruppe —CQO— oder
—O0C— bedeutet, eine Verbindung der aligemeinen Formel '
und eine Verbindung der allgemeinen Forméi : ' S
30
' n
35 ’ :
worin eine der Gruppen Z' und Z2 die Carboxyligruppe und die andere die Hydroxygruppe bezeichnet und
A, A%, A%, A% A5 R, R2 X', X5 X* und n die in Anspruch 2 gegebenen Bedeutungen haben, oder
reaktionsfahige Derivate dieser Verbindungen verestert.
10. Verwendung der Verbindungen der in Anspruch 2 definierten Formel | fGr elektro-optische
40 Zwecke. : :
w4 Claims (for the Contracting State BE)
: 1. Compounds of the general formula
45 . . _
A .
50 . . : ' .
wherein n stands for the number 0 or 1 ; one of the groups X' or X2 signifies an ester group —COC— or
—O0C— and the remainder of the groups X', X2, X3 und X* signify a single covalent bond or one of these
groups also signifies the ethylene group —CH,CH,— ; the rings A' and AS denote a group of the formula
55 ' | o Y |
|
60 . _ .
or trans-1,4-cyclohexylene : the rings A2, A3 and A* represent a group of formula i or, provided that they
are not linked with at least one of the other two of these rings by a single covalent bond, also trans-1.4-
cyclohexylene ; with the proviso that at least one of the rings present denotes a group of formula it | Y
signifies hydrogen or on one of the rings of formula !l which is not linked with a further ring via a single
65 covalent bond, also fluorine, chiorine or methyl ; and R' and R? denote straight-chain atkyl with 1 to 7

S _ 21
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5.83 ° of 4'-butyl-4- cyanobi. phenyl -24- 18.94 weight % 01;]/
I

- pentyl - 4- cyanobi phenyl, 4. 37 103 59f1 4" -pentyl - 4-cyano- p-terphe
4. 37 " of 4'- (trans 4- penty cycl ohexyl ) -4-cyano- 5
bi pheny! ,cao®dtoms or on a rin@bt fbrrilid- B0 SrdRMBERAICHIRIP RRXY ko 7 darBdnOdorhs:  DERZEN
7.29 " 2. Confpoirds Reooddingurb \claty ¢ chhestanived & thatxy sigritiea dydlogen.et hoxypheny

ester, 10 3. Compognds according to claifn 1tor rpbaractesized inlthey ereshivg agursay boxbglanitiessni d
der of the groups X', X2, X% and X* sigriify a single

_ p C— and the re
g_ ?f% Q%X}%ﬁ%g ‘tJbOT L )7 Clp(s?,\'ndzg 5aat den%t?s;%n ester °H§/|)5 %ioh%‘?]mﬁes 5an‘,__’?}hyleme group
1-[ 2\"( transafe BUAdQ)éS&oGH%@(W aé% ﬁ%l‘iaraétenz%@ in that one of the groups X' or X2 signifies an
- (trans- 4spegibyp e3y000ahexHopbenanansg retaifiler of the'groups &f, X2, X* and X* signify a smgle
4-12-( tre@n@leﬂltmm I cycl ohexyl Yethyl]-4'-
( t ran¥- 4 i clanynsg 40 4 chamctenzecbsp that at least one of the rings
n
4- [ 2- ( tr aPﬁ %ﬁ: Q%é i‘%ﬁ% clat 1 to 5, characterized in that one of the groups X' or X2
-(trans- %tgﬁﬁ@g 1% bi cﬁﬁ@ﬂem der of the roups X!, X2, X3 and X* signify a
di benzenaingk.c3ilent bond ; the rinfs A’ amg AT dencte 44-pm§:|yriecbj chrehiepcy u)heﬂ,ﬂehe the rings AZ
phenyl tsarAB@aq/M reprmmdl ﬁs:rrenwmﬁgn AropdesIHd tihem;@lnehl@x With haehz;n ogexf ¢he;other fw,

f lent Iso’t ! frt —
o], oG e MR R B o S gl S

o any charécterized in th ds for the number 1.
8. COmpounds accordmg to claim 7, characterized in that X? signifies an ester group —COO— or
20 —00C—.
. 9. Compounds according to any one of claims 1 to 8, characterized in that R' and R? denote straight-
./ -chain alkyl with 1 to 7 carbon atoms.
10. Compounds according to any one of claims 1 to 9, characterized in that the sum of the carbon
atoms in the residues R' and R? is 5 to 10.

25 11. A liquid crystalline mixture containing one or more compounds of formula | defined in claim 1

“and one or more other suitable liquid crystalline and/or non-liquid crystalline substances.
12. A process for the manutacture of the compounds of formuila 1 defined in claim 1, characterized by
a) for the manufacture of the compounds of formuia | in which X! signifies an ester group —CO00—

or —OOC—, esterifying a compound of the general formula

_ R1z1 | )

and a compound of the general formula

G O OO

. -wherein one of the groups Z' and Z? denotes the carboxy! group and the other denotes the hydroxy
45 group and A', A2, A3, A4 A5, R, R?, X2 X3, X* and n have the significances given in claim 1, or reactive
derivatives of these compounds, or
b) for the manufacture of the compounds of formula | in which X2 sagmfles an ester group —COO—
or —0OC—, esterifying a compound of the general formula

e

55 and a compound of the general formula

T -

wherein one of the groups Z' and Z2 denotes the carboxyl group and the other denotes the hydroxy
group and A', A2, A3, A% A%, R', R? X!, X3, X* and n have the significances given in claim 1, or reactwe
derivatives of these compounds.

85 13. The use of the compounds of formula | defined in claim 1 for electro-optical purposes.
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di benzene, 4.65 of 4'-(tran

20

25

30

35

p- met hoxyphenyl
2- (trgns-4- prbpy
2-(trans-4-penty
1-[2-(trans-4- butylcyclohexyl)ethyl] 4- 20

= 0 151. - 25- Mxture 6@04%3/:@ ght % of

whe 1"’6"\%5(‘3’1‘9%@ A erpee othe group X' or X2 signiffes an ester group —CO0— or

t r o ggn E‘ 4 and X* signify a single covalent bond or one of these
( tr a](‘f ngo'ﬁé ﬁF?/ flg (ﬁsglhe egr@?e?%%weny Hg— 3t6e rings A’ and AS g?note a group of the formula
4-[2-(trans-4- butylcyclohexyl)ethyl] 4'y- o

4-pentyl cycl ohexyl)-1,1" - et hyl-an 25

nt yl cycl ohexyl ) - 4- bi pheny! qp

or trans-1,4-cyclohexylene ; the rings A2, A® and A* represent a group of formula ll or, provided that they
are not linked with at least one of the other two of these rings by a single covalent bond, also trans-1,4-
cyclohexylene ; with the proviso that at least one of the rings present denotes a group of formula If; Y
signifies hydrogen or on one of the rings of formula li which is not linked with a further ring via a smgle
covalent bond, also fiuorine, chiorine or methyi ; and R' and R? denote straight-chain alkyl with 1 to 7
carbon atoms or on a ring of formula Il also straight-chain alkoxy with 1 to 7 carbon atoms, as liquid
crystalline stationary phases in gas chromatography.
2. Compounds of the general formula

KL

'wherem n stands for the number 0 or 1 ; one of the group X' or X2 signifies an ester group —COO— or

40

\_/

45

55

Sy

65

—0O0C— and the remainder of the groups X1, X2, X® and X* signify a single covalent bond or one of the
groups also signifies the ethylene group —CH;CH,— ; the rings A! and A® denote a group of the formula

Y

or trans-1,4-cyclohexylene ; the rings A2, A® and A* represent a group of formula It or, provided that they
are not linked with at least one of the other two of these rings by a single covalent bond, also trans-1,4-
cyclohexylene ; with the proviso that at least one of the rings present denotes a group of formula Il ; Y
signifies hydrogen or on one of the rings of formula 1l which is not linked with a further ring via a single
covalent bond, also fluorine, chiorine or methyl ; and R' and R? denote straight-chain alkyl with 1 to 7
carbon atoms or on a ring of formula |l also straight-chain alkoxy with 1 to 7 carbon atoms ; with the
proviso that the rings A' and A2 or the rings A% and A® do not simultaneously denote trans-1.4-
cyclohexylene when n stands for the number 0, X2 signifies —COO— or —OOC— and X' and X? signify
single covalent bonds.

3. Compounds according to claim 2, characterized in that Y signifies hydrogen.

4, Compounds according to claim 2 or 3, characterized in that one of the groups X' or X2 signifies an
ester group —~COO— or —OOC— and the remainder of the groups X', X2, X and X* signify a single
covalent bond or, provided that X? denot&s an ester group, X' also sngnmes an ethylene group
—CH,CHy—.

5. Compounds according to any one of clalms 2 to 4, characterized in that at least one of the rings
present represents trans-1.4-cyciohexylene.

6. Compounds according to any one of claims 2 to 5, characterized in that n stands for the number 1.

7. Compounds according to clatm 6, characterized In that X2 signifies an ester group —COO— or
—O0C—.
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% 4' -ethyl -4-cyanobi phenyl, 5 of 4'-propyl -4-cyanobi phe
"5.09 14. Theodse 4% t-hbudrydomibsoyfanmt[qlpbfeag'ln clalpB81 &2iquid crystalline siafionary phases in
4~ (t r ang2icisematodrenig| ohexyl ) benzonitrile, 4.40 - of
4" ent 0z 4.49 ' of
Ft @a#s'a"ﬁ gm Qm t"ﬁexy%{%\l b, 4-cyano- 10 bi phenyl
: 7 41 ~ 1. The(nfse BfrtaéliSonﬁfbobest teclendtaxamarar boxyl i ¢ aci d p-et hoxyphenyl
. esten. 6.59 of trans-4-pentyl cycl ohexanecarboxylic acid




?'carboxylic acid trans-4-(p-propyl phenyl)- cycl ohexyl ester; -26- mp. |

f~[err], cl.p. [err], nematic; [err] = 6.46; V10 = 2. 61V, [erL] = 2. §y%
[err] = 31 ns, toff = 42 ms; [err] :22170:';% qgerr] =73; [err] = 0. 131\* 5/
M.xture 3 4.49 wei ght % of 4'-ethyl-4-cyanobi phenyl, 2.99 of :

4' - propyl - 4- c?-ahﬁﬂ)‘ii nayln,e mb@ure contanir@Pne or mdre compdiinds of formula | defined in claim 2 and

4' - butyl - 4-¥§ ﬁ,?m

M 4' -butyl-4-

n 4-(t I’_@.%S‘ 4- peg ?JS%T%
1 oL Caéeli

pitablediquid crystalline and/op pon-liquid crystalline substances.
g many & of t ounds efdormula | defineq,in claim 2, characterized b
4 - E%é?%ﬂ?ﬂg@oﬁrl {:Jelrxﬁgg@f forrgrriugq'n which A(isig;?i"lf;s an ester group —Cooi
B4 - (NLANS dorpaoBol GHEHORG S Ebhpiimé LAINE getrdd HNL - T
&t r ans- 4- but yl cycl ohexanecar boxylic acid 15 . : _
2BD- et hoxyphenyl ester, 6.59 - of tya ~-4-penty|chlohexanecarboxyl|c
aci d p-nmet hoxyphenyl ester, . Rl= @ z! of _ (am
2- (trans;A- propyl cycl ohexyl ) - 1-(p-ethyl - ohyl ) et hane, 20 .. 19.65 :

of 2-(trans-4-pentylcycl ohexyl)-1-(p-ethoxy- phenyl)ethane, 8.59
ZWOof 1-[ 2- (t rand-cédmbolnd|of el geh@d brnmakhy! ] - 4- o
- (trans-4-pentyl cycl ohexyl ) benzene, 5.43

f .
4-[2-(trans-4-butyl cycl - 2 .
n

(trans-4-pentyl cycl gf
wherein one of groups Z' and Z2 denotes the carboxyl group and the other denotes the hydroxy group
B 20 and A, A% A% A% AS, R, RZ X2 X% X* and n have the significances given in claim 2, or reactive
\a-/ derivatives or these compounds, or :
b) for the manufacture of the compounds of formula | in which X2 signifies an ester group
—COO0— or —OOC—, esterifying a compound of the general formula '

25 .

30 and a compound of the general formula

wherein one of the groups Z' and Z2 denotes the carboxyl group and the other denotes the hydroxy
group and A', A? A3, A%, A5, R, R2, X!, X3, X* and n have the significances given in claim 2, or reactive
derivatives of these compounds.

40 10. The use of the compounds of formula | defined in claim 2 for electro-optical purposes.
\Jf T Claims (for the Contracting State AT)
1. The use of the compounds of the general formula
45 _
) n
50 - _

: wherein n stands for the number 0 or 1 : one of the group X' or X2 signifies an ester group —COO— or
—0OO0C— and the remainder of the groups X!, X2, X® and X* signify a single covalent bond or one of these
groups also signifies the ethylene group —CH,CH,— ; the rings A' and AS denote a group of the formula

55 ' Y '
(n
60

or trans-1.4-cyclohexylene | the rings A2 A3 and A* represent a group of formula il or, provided that they
are not linked with at least one of the other two of these rings by a single covalent bond, aiso trans-1,4-
cyclohexylene ; with the proviso that at least one of the rings present denotes a group of formulall; Y
signifies hydrogen or on one of the rings of formula Il which is not linked with a further ring via a single
65 covalent bond, also fluorine, chlorine or methyl ; and R' and R? denote straight-chain alkyl with 1 to 7
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50 " of 4-[2- (trans 4-butyl cycl ohexyl ) et hyl ] - 4 -
rans- 4- pentylcyclohexyl) 1,1 -ethyl ene- dibenzene, 4.65 - " of
(trans-4- pent yI cycl ohexyl) - 4- bi phert@x 6841 -27- boxyl i c acid

g ans- 4- (p r opyl pheny cycloheﬁy ester: [err] l r],
r str; ain a 1 bon (o) as’ liquid
bt < ET% o ek g At b nak rmte. Hhargicen slogs &'
g 4 -propyl ACIMQBQ:“W% ﬁ@)ﬁkxtu sQon'tamm fmore

;-bukyl 4- cyanobi phe
.i(tnanss4 pent yl
¥ - pentyl - 4- cy8ro
i - (trans-4-pentyl

.10 whersififn skinkd foR B8 BB &Y GhONI B raup% BF QF}%B% P Grou = bbo— or
q f t r ansp 4=lpicyl snsa @J&&Xlﬁﬂ&@ﬁﬂhb@ﬁéﬂﬁd)ﬁ B0 d)(‘@i‘ghiﬁ)&)éﬁi RRMaleRtSHoRd or oAk of these
d. 59 : groupﬂlsotSigamlss ﬁie ﬁeﬂenplgmuo HedraOHyRe eiaer rimgx At dnd ABdeincke pgmb oty pine Gy |
:ster, 19. 65 2-(trans-4-pentyj}cycl ohexyl)-1-(p-ethoxy-
henyl ) et hane, 8.59 of 1 [ 2- (traps-4-butyl cycl ohexyl ) et hyl]-4-

15

(n

or trans-1,4~cyclohexylene ; the rings A2, A® and A* represent a group of formula Il or, provided that they
. 20 are not linked with at least one of the other two of these rings by a single covalent bond, also trans-1,4-
./ ' cyclohexylene ; with the proviso that at least one of the rings present denotes a group of formula il ; Y
. signifies hydrogen or on one of the rings of formula Il which is not linked with a further ring via a single
covalent bond, also fluorine, chlorine or methy! ; and R' and R? denote straight-chain alkyl with 1 to 7
carbon atoms or on a ring of formula It also straight-chain alkoxy with 1 to 7 carbon atoms ; with the
25 proviso that the rings A' and A? or the rings A® and A® do not simultaneously denote trans-1.4-
cyclohexylene when n stands for the number 0, X2 signifiess —COO— or —OOC— and X' and X2 signify
single covalent bonds, and one or more other suitable liquid crystalline and/or non-liquid cyrstalline
substances.
_ 3. A liquid crystalline mixture according to claim 2, characterized in that Y signifies hydrogen.
30 4. A liquid crystalline mixture according to claim 2 or 3, characterized in that one of the groups X' or
X2 signifies an ester group —COO— or —OOC— and the remainder of the groups X', X2, X® and X*
signify a single covalent bond or, provuded that X2 denotes an ester group, X' also signifies an ethylene
group —CH,CHy—.
5. A liquid crystalline mixture according to any one of claims 2 to 4, characterized in that at least one
35 of the rings present represents trans-1,4-cyciohexylene.
6. A liquid crystalline mlxture according to any one of claims 2 to 5, characterized in that n stands for
the number 1.
7. A liquid crystalline mixture according to claim 8, characterized in that X2 sugmfles an ester group
—CO0O— or —O0C—.
40 8. A process for the manufacture of the compounds of formula | defined in claim 2, characterized by
a) for the manufacture of the compounds of formuia | in which X! signifies an ester group —COO—
N\ or —00C—, esterifying a compound of the general formula

45 - R1Z1 (i

and a compound of the general formula

_.— '—x:’«r.—/ }' (v)
wherein one of groups Z' and Z2 denotes the carboxyl group and the other denotes the hydroxy group
and A', A2, A3, A% AS R R2 X2 X3 X! and n have the significances given in claim 2, or reactive
derivatives or these compounds, or .

b) for the manufacture of the compounds of formula | in which X? signifies an ester group '_
g0 —COO—or —00C— esterifying a compound of the general formula

- o ) R
: _ _ * C L M s

il
e
Z=
5
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25 - (trans-4-pentyl cycl ohexyl ) benzene, 5.43
of 4-[2-(trans-4-butyl cycl ohexyl)ethyl]-4'

-(trans:4-pentyl cycl ohexyl )bi phenyl o $03®&81 of
4-[2-(trans-4-butyl cy ohex )ethvl]-4"- - 28 - .
(t rans- 4- aﬁ'ﬁﬁt%ﬂ“&‘ﬂd Cﬁéri?yqe}‘ f'i"““@t hyI ene- di benzene, 4.65 wei ght % of

(tran; - pentyl cycl ohexy

\ esker; mp. [err],,
cl. \Eerr] nematic. 1051 ture of the conpo otihds
prow ded by the I nventi on, n starting materials

it orm: ogr g bR e AERA %"fa"" 1 '&%‘%%zﬁé b e imﬁ?’ﬁfﬁ?ﬁ&i

denot es ;@ d"eh%:be’% dfltﬂ’é@e Ends denotes a SITECt I ¢ phase, denot es a nerrat [ C
phase and | @eThetwes ot the commiundspif dorplaad @efined in claim 2 for e!ectro-optlcal purposes.

- ‘Claims (for the Contracting States : DE, GB)
15 -
1. The use of the compounds of the general formuia

B OO o o

wherein n stands for the number 0 or 1 ; one of the group X' or X2 signifies an ester group —COO— or
—00C— and the remainder of the groups X', X2, X3 and X* signify a single covalent bond or one of these
25 groups also signifies the ethylene group —CH,CH,— ; the rings A’ and A® denote a group of the formula

Y

o

or trans-1,4-cyclohexylene ; the rings A2, A® and A* represent a group of formula Il or, provided that they
are not linked with at least one of the other two of these rings by a single covalent bond, also trans-1,4-

35 cyclohexylene ; with the proviso that at least one of the rings present denotes a group of formula Il | Y
signifies hydrogen or on one of the rings of formula Il which is not linked with a further ring via a single
covalent bond, also fluorine, chlorine or methy! ; and R' and R? denote straight-chain alkyl with 1 to 7
carbon atoms or on a ring of formula Il also straight-chain alkoxy with 1 to 7 carbon atoms, as liquid
crystalline stationary phases in gas chromatography.

40 2. Compounds of the general formula

\# ' 2 3 .
1 1 ' 4 52
45 .

wherein n stands for the number 0 or 1 ; one of the group X! or X2 signifies an ester group —COO— or
—O0C— and the remainder of the groups X', X2, X® and X4 signify a single covalent bond or one of these
groups also signifies the ethylene group —CH,CHy— ; the rings A! and A® denote a group of the formula

Y

()

or trans-1,4-cyclohexylene ; the rings A2, A% and A* represent a group of formula Il or, provided that they
are not linked with at least one of the other two of these rings by a single covalent bond, also trans-1,4-
60 cyclohexyiene ; with the proviso that at least one of the rings present denotes a group of formula It ; Y
signifies hydrogen or on one of the rings of formula Il which is not linked with a further ring via a single
covalent bond, also fiuorine, chlorine or methyl ; and R' and R? denote straight-chain alkyl with 1 to 7
carbon atoms or on a ring of formula Il aiso straight-chain alkoxy with 1 to 7 carbon atoms ; with the
proviso that the rings A' and A? or the rings A® and A® do not simultaneously denote trans-1.4-
65 cyclohexylene when n stands for the number 0. X2 signifies —COO— or —OOC~— and X' and X® signify
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rans-4-pentyl cycl ohexyl ) - 4- bi phenyl - carboxylic acid were heated 1\,

ng for 3~hours with 0.82 g of thionyl chloride in 25 m of benzeng,
. sol vent 15 and excess thionyl chlorlde were distilled off and tHKe

& due was taken up twice in 25 m of 193 881c ecach time and concentrat ed.
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h wat er, abvalend me.r x’sddasumtsaid a+GH,GiE-, b ciegs lAataed AS Tdve natr sld:efy trans-1.4-

(t r ans104- qye\ainvgv'wcqnemmg § Adansi lﬁh’e T@m‘fbd ¢m'|eﬂe -30 aci d

SRR T T R

nd sor, SprovidBd Pthat( %5 ot3 r gﬁh@ $l§oa§1§ﬁlﬁé50£h e group
. 3G cba p—cm&HL—)- 337.5C. The foll ow ng conpounds were manufact ured | n an
| ogous mann &y Compounds according to any one of claims 2 to 4, characterized in that at least one of the rings
present represents trans-1,4-cyclohexylene.
6. Compounds according to any one of claims 2 to 5, characterized in that n stands for the number 1.
7. Compounds according to claim 6, characterized in that X2 signifies an ester group —COO— or
20 ~—00C—.
8. A liquid crystalline mixture containing one or more compounds of formula | defined in claim 2 and
one or more other suitable liquid crystalline and/or non -liquid crystalline substances.
9. A process for the manufacture of the compounds of formula | defined in claim 2, characterized by
a) for the manufacture of the compounds of formula | in which X! signifies an ester group —CO0—
25 or —Q0C—, esterifving a compound of the general formula

. n‘z‘ (1
30 . : | .

and a compound of the general formula

' ) n

wherein one of groups Z' and Z2 denotes the carboxyl group and the other denotes the hydroxy group
4 and Al A% A3, A% A5, R, RZ X2, X3, X¢ and n have the significances given in claim 2, or reactive

F"”; derivatives of these compounds, or

b) for the manufacture of the compounds of formula | in which X2 signifies an ester group
~—COO~— or —00C—, esterifying a compound of the general formula

45 '

50 and a compound of the general formula

(D

wherein one of the groups Z' and Z? denotes the carboxyl group and the other denotes the hydroxy
group and A', A%, A3, A%, A5 R, R2 X!, X3 X4and n have the sngmﬂcances given in claim 2, or reactive
. derivatives of these compounds.
60 10. The use of the compounds of formula i defmed in clacm 2 for electro-optical purposes.

=)

Claims (for the Contracting States : CH. FR, IT. Ll)

65 . 1. The use of the compounds of the general formula

| ARHN A O
- ’ * [4 L M S *




10 p-(Trans-4-pentvl cycl ohexyl )benzoic acid trans-4-(p- '
- propyl phenyl ) cycl ohexyl ester; mp. (CGS) 116.1C, phase transition S-N/ g
118.8C, cl.p. (N-1) [err]. p-(Tran§,4ogqﬁﬁylcyclohexyl)benzoic‘acid (};S)
p-(trans-4- 15 - propyl cycl ohexyl ) phen ester; phase transition CC \&
92.5C, mp. (CGY9 C, transi _ : ) 310C
p-[2- Trans- 4- pent , '
t r ans>4- ( p- pr §py
transijion S-N[e . ¥ ' "
P- [ 2- (T aRmedinReddndl oY Hehamber 0 Stihvhd KRR B CF jnifies an ester group —COO— or . :
D (17 ANS- 400Dy srEaADS B RIS B e AT e b gl nties a1 ester groue —000e3"t i on
S- N [ err] srogbs 3iso sidwifiey the 6tylér@€.group —CH,CH,— ; the rings A' and A® denote a group of the formula g
4' - (Trans-4-pentyl cycl ohexyl) - 4- bi phenyl gar boxylic 25 acid
trans-ﬂg(p-butylphenyl)cyclohexyl ester;ymp. (GS) 107.0C or [err] or
[err] (3 nodifications), phase transit}) -N [err] cl.p. (N-1) 333.0C.
-31- Further, all conpounds of for . erred to in Exanples 2 and®s -

can be manufactured in an anal ogous:- naNn 5 o - biph o 21
Exanpl ¢ 2 0. 40 of 4-hydroxy-4'-(trans-4-pentyl cycl ohexyl)- biphenyl, O.

g of tran§t®py %ggﬂiﬁyﬁi eXanEeeA HoR0 {icropresent o0l EZ'BEE"BT' provided that they

(4- di et hEJcRRLIAEYirin SroWs Rathk RS oHE Bt thelrrk presént alHoted s g b HnHLET Dgne

and then Gigriflesthyérogd, d¥on @hé ¥fGhedrings of formula I which is not linked with a further ring via a single
g\/ 20 covalent bond, aiso fluorine, chlorine or methyl ; and R! and R? denote straight-chain alkyl with 1 to 7
' carbon atoms or on a ring of formuia Il also straight-chain alkoxy with 1 to 7 carbon atoms, as liquid
crystalline stationary phases in gas chromatography.
2. Compounds of the general formula

30 wherein n stands for the number 0 or 1 ; one of the group X' or X2 signifies an ester group —COO0— or
—0Q0C— and the remainder of the groups X!, X2, X3 and X4 signify a single covalent bond or one of these
groups also signifies the ethylene group —CH,CHy—: the rings A' and A® denote a group of the formula

Y
35

)

L or trans-1,4-cyclohexylene ; the rings A2, A% and A* represent a group of formula Il or, provided that they
' are not linked with at least one of the other two of these rings by a single covalent bond, also trans-1,4-
cyclohexylene ; with the proviso that at least one of the rings present denotes a group of formula Il ; Y
signifies hydrogen or on one of the rings of formula Il which Is not linked with a further ring via a single
45 covalent bond, also fluorine, chiorine or methyl ; and R' and R? denote straight-chain alkyl with 110 7
carbon atoms or on a ring of formula Il also straight-chain alkoxy with 1 to 7 carbon atoms ; with the i
proviso that the rings A' and A2 of the rings A’ and A® do not simultaneously denote trans-1,4- i
cyciohexylene when n stands for the number 0, X2 signifies —COO— or —OOC— and X' and X3 signify
" single covalent bonds ; with the further proviso that simultaneously n does not stand for the number 0, R
50 and R? do not denote alkyl, X' and X® do not signify single covalent bonds and either X2 does not signify
—COO—, ring AS does not signify trans-1,4-cyclohexylene and the rings A', A2 and A® do not represent
1,4-phenylene or X2 does not represent —OOC—, ring A' does not represent trans-1,4-cyclohexylene and
the rings A% A3 and AS do not represent 1,4-phenylene ; and with the further proviso that simultaneously
n does not stand for the number 0, X2 does not signify —COO— or —0OC—, X! and X2 do not signify
55 single covalent bonds and R' and R? do not denote propyi.
3. Compounds according to claim 2, characterized in that Y signifies hydrogen. '
4. Compounds according to claim 2 or 3, characterized in that one of the groups X' or X2 signifies an
ester group —COO— or —OO0C— and the remainder of the groups X', X2, X® and X* signify a single
covalent bond or, provided that X? denotes an ester group, X' aiso signifies an ethylene group
60 —CHCHy—. :
5. Compounds according to any one of claims 2 to 4, characterized in that at least one of the rings
present represents trans-1,4-cycohexylene. . .
6. Compounds according to any one of claims 2 to 5, characterized in that n stands for the number 1.
7. Compounds according to claim 6, characterized in that X2 signifies an ester group ~COO— or

" g5 —OOC—.
» NN OO A
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arbodii m de was added portionwi se within 10 m nutes while stirring.
xture was Left to stand at roomtenperature for 3 days and then the
i pitate was fil- tered off. The fg kiggaggqwas diluted with .
hl or orethane, 15 washed twice with 20 nl of saturated sodi um bi carbonat
iuti on eacrr‘\eq M'Bu'ﬁﬁadsm'h@rf“'%%ﬂ}eﬁ°%ﬂt“és°“em’ Mage cppequn f%ﬁﬁ"%tﬂ 'PP&t"é‘”%lﬁ&a"d
e O ML S s o
'g(trans-4- pen % Jn% ie o é’éﬁ(fi ic &r group —COO—
chomat ogr aph oon- Sdt rifyiridy 4) mp30nd of\MeIdjbnE}@D(faWadl oxane (voI ume ratio 19:1).
> fractions which were pure according to thin-layer chronmatography were
e Yield O. 33 g mp. (GY9)
, cI p. (N-1) [err]; further phh ﬁ z8itions: S[err], S-S
rl, SN [err]. 25 The fol |l owi ng conpunds were nanufactured in an anal o-
gdus manner : -32- Trans-4-(p-pentyl phenyl)cycl ohexanecarboxylic acid
t r|ans- 4- ( p- podp gdmivend bf) tby géretatsoyrhulest er n1p (CS) 66.5C, phase
trlansition S-N [err], cl.p. (N1) 234 5C.

Trlans- 4- %2 (trans-4- pept ‘ohe hyg c boﬁ%/lllc aC|d
tjans- 4- (p- pr opyl pheny , 2 S

-(Trans- 4- pentylcyclohexyl) 4- blphenylcarboxyllc aC|d
wherein one of groups Z' and Z? denotes the carboxy group and the other denotes the hydroxy group

N/‘ 20 and Al, A2, A3, A% AS, R1, R% X2 X% X* and n have the significances given in claim 2, or reactive
derivatives of these compounds, or
b) for the manufacture of the compounds of formula | which X2 signifies : an ester group —CO0O—
or —Q0C—, esterifying a compound of the general formula
25 o
30 and a compound of the general formula
n
35
wherein one of the groups Z' and Z2 denotes the carboxy group and the other denotes the hydroxy group
and Al, A2, A3, A% AS R, R2 X', X3 X* and n have the significances given in claim 2, or reactive
derivatives of these compounds.
10. The use of the compounds of formula | defined in claim 2 for electro-optical purposes.
. 40 )
5 »/' :
Revendications (pour {'Etat contractant BE)
1. Composés de formule générale
.45
50
dans laquelle n est égal 2 0 ou 1 ; l'un des symboles X' ou )(2 représente un groupe ester —COO— ou
—0O0C— et l'autre, ainsi que les symboles X® et X4, représentent une liaison covalente simple, ou bien
'un de ces symboles représente le groupe éthyiéne —CHchg— les cycles A! et AS sont des cycles de
formule .
55 v
(n
60

ou des cycles trans-1.4-cyclohexyléne ; les cyclies A2, A3 et A* sont des cycles de formule il ou bien, a
condition gu'ils ne soient pas reliés par une liaison covalente simple a I'un au moins des deux autres de
ces cycles, des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; avec la restriction que I'un au moins des cycles présents
65 -doit étre un cycle de formule i ; Y représente I'hydrogéne ou encore, sur I'un des cycles de formule li qui

29

W




10 trans-4-propyl cycl ohexyl ester; mp. (CGYS [err] phase transitign
S—N[err] cl.p. (N-1) [err].
- (Trans- 4- pefityl cycl ohexyl ) - 4- bi pheny! car boxylic acid )
pw(trans 4- propyl cycl ohexyl ) phenyl Ost@368% p  (C S) 153.9C, phase

z.r a?_sr:’ ;Ingn& %} rg% a ug %é\z%%ﬁha %%o rjeﬁte pl(:..J Ideguoar’.cl‘e chlore ou un groupe méthyle ;

-C7-oubien encore, sur un cycle de
p-(trans- 4fobhm¢y|0¢ée ﬁes Ido EBbH‘ne&ﬁ&rﬁrenC m:p (CGS) [err], phase
t r ansition S-2NCp s, sefohn. 19 rev( N-car)rctékib&en ce que Y représente I'hydrogéne,

-(Tr ads- 4- r?eﬁ? qsss:qe@né& LQM'» g?sca&rcba {yncdeggympgoles X' ou XZ représente un

p [ 2- (trangoure fluedes;s "r“b°' et )y, 1gpré 3%"“’13@{9"&
145C (2 rm?ﬁoﬁ'e"es g 5e f‘rans- é?oenm'Sgrlle[ee cheupenc ReTH%558" 80C.
Furt her, 4¢ QB?ﬁﬁHdéKk%roQ la fei) BBl adtetises erf & dué Purl des syiihbﬁlé@i%b &Srepre@dﬁie un gFdiRe be
manuf aciaurmbrr-ncacn-—ama etvBaurrer ains? quéiea ngyinBolad X enxct tepeEs@ten? dbdl ligsopé

p- pent yl ber:mylentew#"pr#@n hospho- njum brom de and 615 of a cis/trans

m xture ( a?{o% ‘é(., ég 6699'(:\ dhEXARISEHSR arﬂé'nweornﬁdecvqﬁs ReFsets Byt v |
- 33- net hy se l:areﬂ?éj@es 8 3 ‘es Wod & rébresente
sul phonat | @gblcees entve) BiRdi e r@@%@dﬂilﬁetsﬁ%&@@&ma haliso N

t ube, treatwaeme rsrmme Zesm:yﬁlei a5 etV\A”t donbdes dydies NGpiEhylsrdl dutkranet &8fcidheyléne ; les
t - but yl at ecystesl AS b st @efmdbsycysles T4-phéayiereop bignfagonditign quil§ nienignt pasTeligs par une

red- brOWﬂ Pﬁéﬁ}oﬁeg@nﬁ?un 4} m'rrr‘eawemsh’eﬁ BLPEES | I8 4_p1]ee'e§ﬂdeefcy gpnsy

e\/ ra Ct oins des cycles presen est un cyc nyléne et ['un au moins des
cycles présents est un cycle trans-1,4-cyclohexyléne.
7. Composés selon l'une des rev. 1 & 6, caractérisés en ce que n est égal & 1.
8. Composés selon la rev. 7, caractérisés en ce que X2 représente un groupe ester —COO— ou
—00C—.
9. Composés selon l'une des rev. 1 & 8, caractérisés en ce que R! et Rg representent des groupes
25 alkyle a chaine droite en C 1-C 7.
10. Composés selon I'une des rev. 1 & 9, caractérisés en ce que la somme des atomes de carbone des
restes R' et R? va de 5 & 10.
11. Mélange a cristaux liquides contenant un ou plusieurs composés de formule | définie dans la rev.
1 et une ou plusieurs autres substances approprrees & cristaux liquides et/ou non a cristaux liquides.
30 12. Procédé de préparation des composes de formule | définie dans la rev. 1, caractérisé en ce que :
a) pour préparer des composes de formule | dans laquelle X' représente un groupe ester —CO0O—
ou —0O0C—, on estérifie un composé de formule générale

% | R‘Z’ : )

et un composé de formule généraie

o0 "Qw )

dans lesquels I'un des symboles Z' et Z2 représente le groupe carboxy et I'autre le groupe hydroxy et A',
A2, A3, A%, AS, R, R?, X2 X3, X4 et nont les significations indiquées dans larev. 1, 0u des dérivés réactifs
de ces composes ou bien
‘b) pour préparer les composés de formule | dans laquelle X2 représente un groupe ester —CO00—
50 ou —QOC—, on estérifie un composé de formule générale

et un composé de formule générale

dans lesquels f'un des symboles Z' et 22 représente le groupe carboxyle et 'autre le groupe hydroxy et
Al, A2, A3, A%, AS, R', R2, X1, X3, X*etnontles srgmfrcatrons indiquées dans la rev. 1, ou des dérivés
65 réactifs de ces composes
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e tines with 100 m of diethyl ether each time. The organic phases were
hed twice with 50 nl of water each 10 tine and once with 50 m of -
urat ed sodi um chl oride sol- utiong@ do3e88Pver nagnesi um sul phate and A(k)

cgncentrated. The residue was suspended in 150 m of hexane, freed from\_
_ple- cipitat et_d3~t Wtiligatien ylep lserarstsnde BsmuRe! B8finfe; dans kv APIHEE REPIRRIRS KBRS ie)
al d the filPk auﬁﬁjt\ll\@éﬁiog(agcgoaﬁ%é‘%g form&gwa‘ftllé dans IE l?e%.sls. h ?anFMe%gsIeQQEt?oqn%regg- 4
bffr) of theodEallibdiod dahd la ogrxpwersbﬁas&g%zag. Usi'ng 3% et hyl -
afet abe/ petrol eumether as the eluting agent gave 1.02 g (81% of 4-[2-(p-
- @entyl phenyl ) et henyl ] cycl ohexanecarbonitrile as a colour- less oil; Rf
vdl ues ( 109Revengicationd {PRuelERRCPHREAM MY her):. 20 0.27 and 0. 37

(4t ereoi somer m xture 95 f :

441 2- (p- p@ntyI’pﬁfélrz‘lsﬁ{"}")e‘Eeﬁé’ﬁ's?c]r’%v%l fghn’% Faere€ arboni tril e obtained were

digssol ved in 50 m ol uene st R ' 150 ng
off 10% pal | adi urg ' [d rogm
tgnp- erature unti-l put 30

minutes). . Filtrationof the mXture (rinsing with toluene), concentration

‘the fift kiadsCacuBi # B3Vl 89UME un desIPmbdiddNO BB KXOBpREEAE Un(yréuph @kt Ofod-hau
2Si due ( 896-00x)— euvastrd, kibsi gge les uBntogs ZYVetot! hrgprésactestaine figeinrcovatante sthiie rou aten
t he el uti nglemyenees symboles 7gBesame [E3POYPe Sthyléns[-2CHBHeries dyp/proii\et Abtoint dids cydles de
cycl ohexane®™¥8nitrile (cis/trans ratio about 1:3 accord- ing to gas
chromat o4? aphy and NMVR spectroscopy). Two-f ol d

(i

ou des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; les cycles A2, A° et A* sont des cycles de formule I ou bien, a
condition qu’ils ne soient pas reliés par une liaison covalente simple & au moins un des deux autres de ces
cycles, des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; avec la restriction que 'un au moins des cycles présents doit
30 étre un cycle de formule il ; Y. représente I'hydrogéne ou encore, sur 'un des cycles de formule ll qui n'est
pas relié par une liaison covalente simple & un autre cycle, le fluor, le chiore ou un groupe méthyle ; et R
" et R? représentent des groupes alkyle & chaine droite en C 1-C 7 ou bien encore, sur un cycle de formule
I, des groupes alcoxy & chaine droite en C 1-C 7, en tant que phases stationnaires a cristaux liquides dans

la chromatographie en phase gazeuse.

35 2. Composés de formule générale

n

: dans laquelle n est égal & 0 ou 1; I'un des symboles X' ou X2 représente un groupe ester —COO— ou
N —0O0C— et 'autre, ainsi que les symboles X2 et X4, représentent une liaison covalente simple ou bien I'un
de ces groupes représente le groupe éthylene —CH,CHy—: les cycles A' et AS sont des cycles de
formuie .
45 . o Y

40

o

50

ou des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; les cycles A2, A® et A* sont des cycles de formule Il ou bien, &
condition qu'ils ne soient pas reliés par une liaison covalente simple a au moins un des deux autres de ces
cycles, des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; avec la restriction que I'un au moins des cycles présents doit
55 étre un cycle de formule 1l ; Y représente I'hydrogéne ou bien encore, sur I'un des cycles de formule |l qui
n'est pas relié par une liaison covalente simple & un autre cycle, le fluor, le chlore ou un groupe méthyle ;
et R! et R? représentent des groupes alkyle & chaine droite en C 1-C 7 ou bien encore, sur un cycle de
formule li, des groupes alcoxy & chaine droite en C 1-C 7 ; avec la restriction que, lorsque n est égala 0,
que X2 représente —COO— ou —O0OC— et que X' et X® représentent des liaisons covalentes simples. les
60 cycles Al et A2 ou les cycles A et A® ne peuvent étre en méme temps des cycles trans-1.4-cyclohexyléne.
3. Composés selon la rev. 2, caractérisés en ce que Y représente I'hydrogéne. . _
4. Composés selon la rev. 2 ou 3, caractérisés en ce que P'un des symboles X' ou X? représente un
groupe ester —COO— ou —OOC— et l'autre ainsi que les symboles X® et X* représentent des liaisons
covalentes simples ou bien, lorsque X2 représente un groupe ester, X' peut également représenter un
65 groupe éthyléne —CH,CH,—.
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crystallization frompentane at [err] finally yielded the trans-nitrile

(trans content 98.8%: mp. (C1) [err], cl.p. (N-1) [err], Rf value (5%
ethyl acetate/petrol eum 10 et heHp30682. The an
trans-4-[ 2- (p-pentyl phenyl ) et hyl ] cycl ohexane- carbonitrile obtai ned ca
convert ecb- |Cn(ﬂe°$$ mwn@gﬁg rey pa p@ﬁ'taytbwhawde)qee h-ylla}iwm oéseyciesardemossy| i C

acid i N® ‘53"5'1 nE nao\e 4 A mixture of
g of fg %e% ﬁ): I ?gs @r ns ;:c::eensise )?2 o qu: ntees:: arou e ester —CO

cycl @h‘exgdd_e ohexanecar oni tri1e%and 5"y g of p%t assi umcﬁi/ar oxi de
in 50 nl gfvétingd hyrisenen@idﬁseﬂmewﬁ uMepglesibuts GoriHeQe fadinuie Pagnfibl Bhs taTevit2  ound
fl ask ft trecul plisidarscautresf substancenahpmpeées a chistawx liqoides étag port A eridtaug Wnuidksxt ur e was .
aci difi | ecP \ﬂ"‘tcﬂdea‘b’o‘tﬁpa!ﬂl)@‘ s COMPISRp Waw@mdewtdaa& [ageva AcParestérisé g ee auet ed
QEERE R ey e K S LGRS L R
wer e wash Rr'e rres Wt er each tine, dried over
magnesi um sul phat e and concentr at eqg bsequent crystallization of the
resi due -35- (3.74 g; cis/tra o-gdbout 1:3) from 100 m of ((hexane
gave 2.12 g (55% of pure trans-4- /rans- 4-pentyl cycl 0-'

hexy )e hex ecarb yxllc acrd; mp. [err], 5 p. [err].
Exanpl e¥ gyﬁf]ms% |§ﬁ o) g%’eg 2 m of dinethylformm de I n 20

oo ica

" dans lesquels 'un des groupes Z' et Z2 représente le groupe carboxyle et I'autre le groupe hydroxy, et Al,
A2, A3, A%, AS, R, R2, X?, X3, X4 et n ont les significations indiquées dans la rev. 2, ou des dérivés réactifs
25 de ces composes ou bien
b) pour préparer les composés de formule | dans laquelle X? représente un groupe ester —CO0—
ou —OOC—, on estérifie un composé de formule générale

et un composé de formule generale

35 y . “\
: n . .

40 dans laquelle I'un des groupes Z' et Z2 est le groupe carboxyle et I'autre le groupe hydroxy et A'. A2, As,
N\ A% A5 R, R2 X1, X3 Xtetnontles sagmflcatlons indiquées dans la rev. 2, ou des dérivés réactifs de ces
composés,
10. Utilisation des composés de formule | définie dans la rev. 2 dans des appllcatlons électro-
opthues

Revendications {pour I'Etat contractant AT).

1. Utilisation des composés de formule générale

L)L fw‘i\—i

dans laquelle n est égal a 0 ou 1 ; I'un des symboles X' ou X? represente un groupe ester —CO0O— ou

. —00C— et Vautre, ainsi que les symboles X® et X4, représentent des liaisons covalentes simples, ou bien
'un de ces symboles représente ie groupe éthylene —CH,CHy—; les cycles A’ et A5 sont des cycles de
formule

50

60

Y
{

. o l S I UI;

-
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of acetonitrile was pl aced at [err] while gassing with argon in a
onation flask fitted wwth a nechanical stirrer, serumcap, thernonete
Jropping funnel and treat ed vvithi M303i68Tes with 0.338 m of oxalyl

chi of i de. - Aft6rae¢ Qumleton s 8fochfC . ALAL! L2lks sk N8 slThe Ll Sos 0esdd ol

for] for o o s 53?4? ’°°a’é¥ﬁ nar:;’% i idHon biaate simple & au moins Sf%:: deux
;ﬁ-( rans- 4- raems ef‘ey@ Eex,ama(y RAsX;)4 e&aa&udomwmdﬁdw&d ckdisO
e |

ei/l t i ngpréakntg est &u&pcmm cmmwa A rewéseste $hydsigenecm Wahcintorarsut Uimedes Eiges de
ur € wasg ‘Ub“"eé em"l%ﬁ?‘ﬁ? P?" e igisop spvalente GimpIRG: yn aytie wledﬁélwh'e&h'ptewtued
u e

o e e T T Yy Sy

acefonitrile. Ttlemglang& arcastma.qslaésrd nafnonn au 5|u§,§d?@r 15 hours while slowy

war fi ng t agoroom t enpera cokd 2% d| um 25
car ponate sol utio Qk 2 m
chl pri de each ti nB: ' vm't,ﬁ of 2N
sod] um car bonat e sol uM-e¥ T W i dr eaCh tTT®, dried

magnesi Wahsidhdeliéth @stadgsl acmpen% %tesegmb&&vw rawsséareeen@u @@L ¥oo—
36 - (0.5 baroud—khautresind b 162syMbgds 30t X A@prasetented ligkandRlaldntds Bhples, ou b.Zi‘,
t ol uene/ hexarien @v otsLeymbolest represente e gravre éfGIEnargCLLHS4 : 1Bs cycleDA' et A® sont des cycles de
trdns-4- (tra¥Meepent yl cycl ohexyl ) eycl ohexanecar boxylic acid

t rans- 4- (pzapropyl phenyl ) cycl ohexyl ester asycol ourless crystals. A single
%;(yst allization from acetone yi el ded

W

2
ou des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; les cycles A2, A® et A* sont des cycles de formuie li ou bien, a
condition qu’ils ne soient pas reliés par une ligison covalente simple a au moins l'un des deux autres de
ces cycles, des cycles trans-1,4-Cyclohexyiéne ; avec la restriction que I'un au moins des cycles présents
est un cycle de formule Il ; Y représente I'hydrogéne ou bien encore, sur un cycle de formule Il qui n'est
30 pas relié par une liaison covalente simple & un autre cycle, le fluor, le chiore ou un groupe méthyle ; et R
et R? représentent des groupes alkyle a chaine droite en C 1-C 7 ou bien encore, sur un cycle de formule
Il, des groupes alcoxy & chaine droite en C 1-C 7 ; avec la restriction que, lorsque n est égal 4 0, que X?
représente —COO0— ou —00C— et que X! et X® représentent des liaisons covatentes simples, les cycles
Al et A? ou les cycles A® et A’ ne peuvent étre en méme temps des cycles trans-1,4-cyclohexyléne, et une
35 ou plusieurs autres substances appropriées a cristaux liquides et/ou non & cristaux liquides.
' _ 3. Mélange a cristaux liquides selon la rev. 2, caractérisé en ce que Y représente |'hydrogéne.
. 4. Mélange & cristaux liquides selon la rev. 2 ou 3 caractérisé en ce que 'un des symboles X' ou X2
représente un groupe ester —COO— ou —QQC— et I'autre ainsi que les symboles X° et X*, représentent
des liaisons covalentes simples, ou bien, lorsque X? représente un groupe ester, X' peut représenter
40 également un groupe éthylene ——CH,CHy—.
'\‘ P 5. Mélange & cristaux liquides selon I'une des rev. 2 2 4, caractérisé en ce que Fun au moins des
cycles présents est un cycle trans-1.4-cyclohexyliéne.
6. Mélange & cristaux liquides selon l'une des rev. 2 & 5, caractérisé en ce que n est égal a |.
7. Mélange a cristaux liquides selon la rev. 6, caractérisé en ce que X2 représente un groupe ester
45 —COO0— ou —00C—.
8. Procédé de préparation des composés de formule | définie dans la rev. 2, caractérisé en ce que
a) pour préparer des composés de formule | dans laquelie X' représente un groupe ester —COO-—
ou —O0C—, on estérifie un composé de formule générale

50 ' ' ' _
| | e "

et un composé de formule générale

DA

dans lesquels F'un des groupes Z' et Z2 est le groupe carboxyle et I'autre le groupe hydroxy et Al, A2, A3,
A4, A5, R, R?, X2, X3, X4 et nont les sagmﬂcatlons indiquées dans la rev. 2, ou des dérivés réactifs de ces
composés, ou bien )
b) pour préparer des composes de formule | dans laquelle X? représente un groupe ester —COO—
65 ou —00OC-—, on estérifie un composé de formule generale .

_—
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anal ytically-pure product of mp. (CGS) [err], phase transition SN [err]
cl.p. (N-I) [err]. 10 The follow ng conmpound was manufactured in an

anal ogous manner: Trans-4-(trans- 4é£enté#§%clohexyl)cyclohexanecarboxyl|
15* acid p-(trans-4-propyl cycl oh 99 ester mp. (CGS) [err]

phase transition S-N [err], cl.p. Further, all conpounds of

formula | referred to in Exangle~' e npnufactured in an
anal agous nanner. 20 Exanple B

4-ci s/er ans- propyl - 1- (4- propy! - p---fl)cycl--- ane (C|s/trans rati o about
1:1) mﬁ%

25 a a analy5|s tenperature of [err] on a packed
col umm (I"éd"@t“r?mgc’%‘{eqﬁrpélﬂrf’gre %famet er 2.2 nmm which was filled with 2
wei ght % of 4'-(trans-4-pey cyclo'- ‘ Nyl car boxylic acid
trans- 4- (p-propyl phenyl } % AV

/

) 2Gs-Chrom Q (V)
mes é /mnute) was used as

(Applied Science Labs),

the carrier gas. The 5 retentlon time was 20 mnutes for the cis

| somer angl, 3% MeULSed G5 kﬁaaf b Parbolyifet PGk ld JrEuge RIQL PR, e, ROT )
the tr anSAﬁnﬁ I ;2 V)@SX‘&X% zant'tesi Rifi gns ﬁ%qir@é‘;%ah:slﬁ)i’@ré ourEéSQIwagrezecnfs de ces

15 composes
9. Utilisation des composes de formule | définie dans fa rev. 2 dans des applications électro-optiques.

S/ Revendications (pour les Etats contractants : DE, G8) . ‘

1. Utilisation des composés de formule générale g

oo orozros

dans laquelle n est égal & 0 ou 1 ; I'un des symboles X' ou X2 représente un groupe ester —COO~— ou
—00C— et l'autre, ainsi que les symboles X* et X4, représentent une liaison covalente simple, ou bien

a0 l'un de ces symboles représente le groupe éthyléne —CH.CH,—: les cycles A! et A’ sont des cycles de
formule _

Y

a5 ) ' . . (i

ou des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; les cycles A2, A3 et A* sont des cycles de formuie i, ou bien, &
‘40 condition qu'ils ne soient pas reliés par une liaison covalente simple & au moins un des deux autres de ces
S cycles, des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; avec la restriction que I'un au moins des cycles présents est
un cycle de formule I} ; Y représente I'hydrogéne ou bien, sur ['un des cycles de formule il qui n’est pas
relié par une liaison covalente simple & un autre cycle, le fluor, le chlore ou un groupe méthyle ; et R' et
R? représentent des groupes. alkyle a chaine droite en C 1-C 7 ou bien encore, sur un cycle de formule Ii,
45 des groupes alcoxy & chaine droite en C 1-C 7, en tant que phases stationnaires a cristaux liquides dans la
chromatographie en phase gazeuse.
2. Composés de formule générale

- DDA

dans laquelle n est égal 4 0 ou 1 ; I'un des symboles X' ou X2 représente un groupe ester —~COO— ou
55 —QOOC~— et 'autre, ainsi que les symbole X2 et X4, représentent une liaison covalente simple, {'un de ces

symboles pouvant également représenter le groupe éthyiéne —CH,CH,— ; les cycles A! et AS sont des
- cycles de formule

Y

(i

ou des cycles trans-1 4-cyc|ohexylene les cycles A2, A® et A* sont des cycles de formule 1l ou b«en,
65 condition qu'ils ne soient pas reliés par une liaison covalente simple & au moins un des deux autres de ces

* 4 L M s *

34




10 Anf soner mixture of nethyl oleate [(Z) isoner] and'rret hyl el aidate [(E)

i sone® (Z/E ratio about 3:1) was separated at an anal ysis tenperature of /

on a packed colum (length 2 m Prq(%rwz dianeter 2.2 m which
trans

15 ° filled with 2 weight %of 4'- pent yl cycl ohexyl) - 4-

- bi phpnyl car bayxiyd. des @ycleitrans-AASyclbhpxy l;p?liag go0é Gheaty’h qeasltuelau Gnm%mcmqs ts Olt
(Appl | ed Sci eﬁn@emmﬁesqe f°fITEB/"I°2(Ge RS gpsqﬂs 95%0 °'9§é’§ f%fg‘?q
3 i, A = P T s e e
and gbvat ule i, des d?%deEI@&y Qﬁalﬁéb‘?olthﬁ €hvat e?ésﬁlctlon GloFsQ és’t/&_)alao que
retedtion a f Xpr reprage a+-olag-e et X eix( @présehtebt dedniaistmt Rytaleoles aitr@les. les
Exangl e 8 25 cycles A' et A2 ou I¥s cm:lxst AtreeASaR peuvert amwmminqsldemaﬂeshraeﬁe yelbenylene ;

rati ¢ anthr ac%r?é# ke ‘a‘E'e‘P il 688 ‘!"éH“‘?i‘?‘T“hr’i‘ s&ﬁ i R' et R?
tempratur e, ofol Vg'gﬁ; f il 'ﬁf@ﬁtﬁrﬁ 'a's°%§§fvu s ﬁilei ﬁ%"sg'rﬁ"aﬁs
di anpt er yid¥e i0 ycé’ est un_cycle trans-1 4-cyclohexylene et
rans- 4 pl@ﬁf;# eE)ﬂE Aﬁ)bteA@)sbht- c[é em;s eny|5ne et 6@t DAXaUtre Gomditiodl selon laquelle il est
trang- 4- ( p- preopylgpasmuitiemettonhsit\gbal @t )e?nenme@s-cchmm—@ AR kti @ depBiserdeTt des
120/ 14’@'39?,55‘??."3'?{“1er etrﬁ*/'?ﬁ“ﬁﬁm ”BE%?PQ!? teh@E@aV? pengitigm selon

The rétent 1ot 1) H:ei SR % 0 BN i e e

ant hr acene. WA KT8

f Or phenant hr eng) corkposésgeion la rev. 2 caracterlses en ce que Y represente I'hydrogéne.
. 4. Composés selon ia rev. 2 ou 3, caractérisés en ce que I'un des symboles X' ou X2 représente un
\_/ 20 groupe ester —COO— ou —0OC~ et 'autre, ainsi que les groupe X3 et X4, représentent des liaisons
. covalentes simples, ou bien, & condition que X2 représente un groupe ester, X' peut également
représenter un groupe éthyiene ~CH,CHy—.
5. Composés selon ['une des rev. 2 & 4, caractérisés en ce que l'un au moins des cycles presents est
un cycle trans-1,4-cyclohexyléne.
25 6. Composé selon l'une des rev. 2 & 5, caractérisés en ce que n est égal & 1.
7. Composa selon la rev. 6, caractérisés en ce que X2 représente un groupe ester —COO— ou
—00C—.
8. Mélange a cristaux liquides contenant un ou plusieurs composé de formule | définie dans la rev. 2,
et une ou plusieurs autres substances appropriées a cristaux liquides et/ou non & cristaux liquides.
30 9. Procédé de préparation des composes de formule | définie dans la rev. 2, caractérisé en ce que
a) pour préparer des composes de formule | dans faquelle X! représente un groupe ester —COO—
ou —0OC—, on estérifie un compose de formule générale

s o | Rl z‘ )

et un composé de formule générale

o 40 '

45 dans lesquels V'un des symboles Z' et 22 représente e groupe carboxyle et ‘autre ie groupe hydroxy, et
Al, A2, A3, A4 AS R, RZ, X2, X3, X* et n ont les significations indiquées dans la rev. 2, ou des dérivés
réactifs de ces. composes. ou bien

b) pour préparer les composés de formule | dans laquelle X2 représente un groupe ester —COO—
ou —O0OC—, on estérifie un composé de formule generale

et un composé de formule générale

' x2 / ‘\ Vi)
60 .
dans laquelle 'un des groupes Z' st Zz est le groupe carboxyle et l'autre le grouge hydroxy et A', A%, A3,

A%, A5, R, R?, X', X3 X* et n ont les significations indiquées dans la rev. 2, ou des dérivés réactifs de ces
65 composes
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No English translation of the clains is provided herewth since the
Pat ent already contain an English version of the clains. -38- 3
internal diaoeter 2.2 m) which vvaé.{dé%gq with 2 weight % of
-(trans-4-pentylcycl ohexyl) -4-bi phenyl- 5 carboxylic acid
4 rans- 4- ( p- p ogysaidnesss! Jompodés lvexydmustt @tinio Riatsas -réh r2odanddes( Appdatied dsxrgnce
Labs), 12®¥q4#® nesh. Nitrogen (30 m/nminute) was used as the carrier gas.
The retention time was 10 m nutes for phenanthrene and 13 m nutes for
ant hr age I anthracene was 1.3 (a = 1.0
fo‘r‘\phgngﬁ “}gﬁ'é‘§“§ %‘Jwegé&&%é %?‘ésﬁ c{'fg?é?atlon of the clains is provided
her ewi t h si hdailisatien Hest dompeséPde @rrmuialgertmdw contain an Engl i.sh version of the
cl ai ns.

dans laquelle n est égal & 0 ou 1 ; 'un des symboles X' ou X2 représente un groupe ester —~COO— ou

15 —OO0C—, et l'autre, ainsi que les symboles X° et X*, représentent des liaisons covalentes simples. ou bien
I'un de ces symboles représente le groupe étnyiéne —CH,CHy—: ies cycles A' et A’ sont des cycles de
formule

Y
|

(n

25 ou des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; les cycles A2, A® et A sont des cycles de formule Il ou bien
encore, a condition qu'ils ne soient pas reliés par une liaison covalente simpie & au moins un des deux
autres de ces cycles, des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; avec {a restriction que I'un au moins des cycles
présents doit étre un cycle de formule Il ; Y représente 'hydrogéne ou bien encore, sur un cycle de
formule Il qui n'est pas relié par une liaison covalente simple a un autre cycle, le fluor, le chiore ou un

30 groupe méthyle ; et R' et R? représentent des groupes alkyle & chaine droite en C 1-C 7 ou bien encore,
sur un cycle de formule i, des groupes alcoxy a chaine droiteenC 1-C 7, en tant que phases stationnaires
& cristaux liquides dans la chromatographie en phase gazeuse

2. Composés de formule générale

4p dans laguelle n est egal a 0 ou 1; 'un des symboles X' ou X? représente un groupe ester —COO— ou
- ~=00C— et l'autre, ainsi que les symboles X3 ot X4, représentent des liaisons covalentes simples, ou bien
'un de ces symboles représente le groupe éthyléne —CH,CHy—; les cycles A' et A’ sont des cycles de
S formule .

0)

Y

(i)

50 ou des cycles trans-1.4-cyclohexyléne ; les cycles A2, A® et A* sont des cycles de formule !l ou bien,
lorsqu’ils ne sont pas reliés par une liaison covalente simple & au moins un des deux autres de ces cycles,
des cycles trans-1,4-cyclohexyléne ; avec la restriction que I'un au moins des cycles présents est un cycle
de formule I ; Y représente I'hydrogéne ou bien encore, sur I'un des cycies de formule I qui n'est pas relié
par une liaison covalente simple a un autre cycle, le fluor, le chlore ou un groupe méthyle ; et R et R?

55 représentent des groupes alkyle a chaine droite en C 1-C 7 ou bien encore, sur un cycle de formuie ii, des
groupes alcoxy a chaine droite en C 1-C 7 ; avec la condition que, lorsque n est égal a 0, que X2
représente —COO— ou —OOC— et que X' et X3 représentent des liaisons covalentes simples, les cycles
A’ et A2 ou les cycles A® et A’ ne peuvent étre en méme temps des cycles trans-1,4-cyciohexyléne ; avec
une autre condition selon laquelle il est exciu que, simultanément, n soit égal & 0, R! et R? représentent

60 des groupes alkyle, X' et X* représentent des liaisons covalentes et ou bien X2 représente —COO—, le
cycle A% soit un cycle trans-1,4-cyciohexyléne et les cycles A', A? et A’ soient des cycles 1.4-phényiéne,
ou bien X? représente —0O0C—, le cycle A' soit un cycle trans-1,4-Cyciohexyléne et les cycles A2, A et AS
soient des cycles 14-phényléne; et avec une autre condition selon laquelle il est exclu que,
simultanément, n soit égal 3 0; X? représente —COO— ou —O0OC—, X' et X* représentent des liaisons

65 covalentes simples et R' et R? représentent des groupes propyle.
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3. Composés selon la rev. 2, caractérisés en ce que Y représente I'hydrogéne.

4, Composés selon la rev. 2 ou 3, caractérisés en ce que I'un des symboles X' ou X? représente un
groupe ester —COO— ou —OOC— et |'autre, ainsi que les symboles X2 et X4, représentent des liaisons
covalentes simples, ou bien, lorsque X2 représente un groupe ester, X' peut également représenter un
2w~ § groupe éthyléne —CH,CH—. ¢

5. Composés selon I'une des’rev. 2'a 4, caractérisés en ce que I'un au moins des cycles présents est
un cycle trans-1.4-cyclohexyléne.
6. Composés selon I'une des rev. 2 a 5, caractérisés en ce que n est égal a 1.
. 7. Composés selon la rev. 8, caractérisés en ce que X? représente un groupe ester —~COO— ou
10 —O0C—.
8. Mélange a cristaux liquides contenant un ou plusieurs composés de formule | définie dans la rev. 2
et une ou plusieurs autres substances approprlees & cristaux liquides et/ou non & cristaux liquides.
9. Procédé de préparation des composes de formule | définie dans la rev. 2, caractérisé en ce que

a) pour préparer les composés de formule | dans laquelle X' représente un groupe ester —CO0O—
15 ou —0O0C—, on estérifie un composé de formule générale

R! 21 . m

N et un composé de formule générale

22 x2 x3 ( x4
25 :
dans lesquels 'un des symboles Z' et Z2 représente le groupe carboxyle et I'autre le groupe hydro‘xy, et
Al, A2, A%, A%, A5, R, R2, X2, )3, X* et n ont les significations indiquées dans la rev. 2, ou des dérivés
30 réactifs de ces composes, ou bien

b) pour préparer les composés de formule | dans laquelle X2 represente un groupe ester —COO—
ou —0O0OC—, on estérifie un composé de formule générale

et un composé de formuie generale

dans lesquels 'un des symboles Z! et 22 représente le groupe carboxyle et I'autre le groupe hydroxy, et
Al, A%, A3, A% A5, RL RS, X, X3, Xtetn ont les significations indiquées dans la rev. 2, ou des dérivés
réactifs de ces composés. ' o
10. Utilisation des composés de formule | définie dans la rev. 2 dans des applications électro-
50 optiques.

(v)

55
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