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Erfindungsanspruch:

Ferroelektrische Fliissigkristalle fiir Displays, gekennzeichnet dadurch, da® kristallin-flissige Derivate,
die einen chiralen Halogenalky!rest enthalten entsprechend der allgemeinen Formel;

_cn ~(CH,) =(C0),=(0) ~(CH,) ~(0) -Q ( /} ~(2) { 22

(B, (5, (@), /s

wobei a=0,1,2
b,c,d,n,m,0,p,q,r=0,1
X =F,Br, Cl ,
Y = -CO0~, -00C~, ~CH,~CH,~, ~-CH,~0~, ~-O~CHo—
Z=Y,-CHy-, =N=N-,-N=N(0)-
E = Halogen, —CN, ~CHz, =N O,, —OCHj

Lo <P G Ry 2
LB A=
- <} {M} T
0 @ @ @ | /
L&) =@ {00

R' = CiHa141, (CH3)2,CH—, (CH3),CH-CHy, CoHg—CH(CHg)-
Rz = CkH2k+ 1™ CkHZk+ 10"/ CkH2k+ 18—: Ckl"'|2k+ 1CO_:
CiHai+ 1CO0=,  CiHay+100C~,  CiHai s 1(NH-,

. | =3bis12, k=1-12 bedeutensowie,

- wenn n = O und -@—— nur gleich -@— ist, dann
kann @— auch ein Benzenring sein,

istb =0, mufla = 1sein

bedeuten, in Gemischen untereinander sowie mit anderen kristallin-flissigen oder nicht kristallin-
flissigen Substanzen eingesetzt werden.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ferroelektrische Flissigkristalle fir die Herstellung schnell schaltender Displays mit Speichereigenschaften
zur Darstellung von Ziffern, Zeichen und Abbildungen.
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Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Es wurde bereits vorgeschlagen, ferroelektrische fliissige Kristalle zur Herstellung schnell schaltbarer Displays mit
Speichereigenschaften zu nutzen (N.A. Clark, S.T.Lagerwall, Appl. Phys. Lett. 36, 899 [1980]);

Die Zahl der ferroelektrischen Flissigkristallverbindungen hat sich in jingster Zeit stark erweitert, jedoch gibt es immer noch
keine reinen Stoffe mit optimalen Eigenschaften (S.T. Lagerwall, J. Wahl, N. A. Clark, Proceed. SID Symposium October 1985 San
Diego USA; J.W.Goodby Science 231, 350 [1986], F. Dahi, S.T.Lagerwall, Ferroelektrics 58, 215 [1984], D. Demus, H. Zaschke,
Fliissige Kristalle in Tabellen Il Leipzig 1984).

Viele ferroelektrische Flissigkristalle sind chemisch und thermisch wenig stabil, besitzen hohe Schmelztemperaturen oder ihre
spontane Polarisation ist nicht ausreichend.

Wegen der zu kieinen Dipoimomente und der damit verbundenen geringen spontanen Polarisation sind die Derivate der 2-
Methyl-butylgruppe und anderer chiraler verzweigter Alkylketten fir dle praktische Nutzung infolge der zu hohen Schaltzeiten
ungiinstig.

Andere ferroelektrische Fliissigkristalle enthalten die Azomethin-Gruppierung und sind als Schiff'sche Basen wenig stabil
gegenliber Wérme, Feuchtigkeit und Sauren.

Einige von chiralen a-Chlorcarbonséuren abgeleitete ferroelektrische Flissigkristalle (J. W.Goodby et al., Proceed. of 1983
A.C.S. Meeting Las Vegas, Nevada 1982. Liquid Crystals and Ordered Fluids Vol4 F 1) zeigen zu hohe Schmelztemperaturen.
Es wurde vorgeschlagen (EP 0159872 [1985], chirale Ester von a-Halogencarbonsduren mit 4-Hydroxy-4'-alkyloxy-biphenyl als
ferroelektrische FlUssigkristalle zu nutzen. Wegen der zu hohen Schmelztemperatur sind diese Substanzen im reinen Zustand
nicht geeignet und auch ihre Gemische untereinander erfiilien nicht alle Forderungen. Dasselbe gilt fiir die in EP 0174816
vorgeschlagenen Biphenylderivate chiraler Carbonsauren.

Weitere Ester chiraler Halogencarbonséduren wurden vorgeschlagen in EP 0191600 in DD 240385 und DD 240386. Hiermit wird
die Palette verfilgbarer Substanzen mit ferroelektrischen Eigenschaften erheblich erweitert, geniigt jedoch nicht allen
Anforderungen hinsichtlich Existenzbereich, spontane Polarisation, Orientierbarkeit, Viskositat, elastische Eigenschaften.

Um die in allen Fallen zu hohen Schmelzpunkttemperaturen zu senken, werden eutektische Gemische unter Ausnutzung der
dabei erhéltlichen Schmelzpunktserniedrigung verwendet. In Multikomponentensystemen ist die Schmelzpunktserniedrigung
besonders grof3, wobei jedoch eine groRRere Zahl von Komponenten benétigt wird, die keine Mischkristalle bilden dirfen.
Deshalb wird sténdig nach neuen Komponenten gesucht, um fiir die Herstellung von Multikomponentengemischen eine
hinreichend grof3e Zahl geeigneter Stoffe zur Verfligung zu haben.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung sind schnell schaltende Displays mit Speichereigenschaften, die chemlsch und thermisch stabile,
ferroelektrische kristallin-fliissige Substanzen enthalten.

Darstellung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung sind neue ferroelektrische Fliissigkristalle, die in schnell schaltenden Displays mit Speichereigenschaften
eingesetzt werden kdnnen.
ErfindungsgemaR sind kristallin-flissige Derivate, die einen chiralen Halogenalkylrest enthalten entsprechend der allgemeinen

Formell'
R"-E-(CH,) (00, =(0) ~(CE,) =(0) Om -(Q)-m -—(Q}

(V) ()4

wobei a=0,1,2
b,c,d,n,m,0,p,q,r =0,
X =F,Br,Cl
Y = -C00-,-00C~, ~CH~CHy~, ~CH;~0~, ~O—CH,—
Z =Y,-CH—, ~N=N-,-N=N(O)~-
E = Halogen, -CN, =CHz, ~NO,, ~OCHj,3
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R'= C|H2|+ 1 {CH3),CH-, (CH3 2CH-CHy—, C;Hs—CH(CH3)~

R?= CgHak+ 1=, CkHaks 10~ CiHak 1S~ CxHak+1CO,
CyHak +1C00-, CiHax +100C~,  CyHax + 1NH,

| = 3bis 12, K = 1 bis 12 bedeuten sowie,

wenn n £ O und —<C::>— nur gleich -<C::>— ist, dann kann

-<:::>— auch ein Benzenring sein; ist b = 0, muf a = 1 sein,

in Gemischen untereinander sowie mit anderen kristallin-flissigen oder nicht kristallin-flissigen Substanzen und dabei
ferroelektrische kristallin-flissige Phasen ausbilden, zum Einsatz in Displays geeignet.

Die Substanzen werden hergestellt nach an sich bekannten Verfahren z.B. durch Veresterung chiraler a- Halogencarbonsauren
bzw. ihrer Derivate mit entsprechenden Hydroxyverbindungen, nach dem Schema:

1 b
R '?H'(Cﬁe)a -(co)b— CL
X
oz, (D=0 Ao D

(B)g (E)y

Diechiralen a-Halogencarbonsauren werden erhalten durch Umsetzung kommerziell erhéltlicher chiraler a-Aminoséuren, durch
Spaltung von Racematen der a-Halogencarbonsduren bzw. durch asymmetrische Synthese. Andere Derivate werden durch
Veresterung mit 8-Halogencarbonsauren oder Umsetzen mit anderen chiralen Halogenalkylderivaten hergestellt. Infolge der
hohen Dipolmomente der Halogenalkylderivate besitzen die Substanzen eine hohe spontane Polarisation und damit geringe
Schaltzeiten in optoelektrischen Displays.

Ausfﬁhrﬁngsbeispiele

Beispiel 1

In den Tabellen 1 und 4 sind die Erfmdung betreffende Substanzbeispieie aufgefihrt.

Die Tabellen 2 und 3 enthalten bereits bekannte Substanzen, die als Mischungskomponenten verwendet wurden.
Dabei bedeuten

K = kristallin-festerZustand
Sc ferroelektrische smektische C-Phase

Sa, Sg = smektische A, B-Phase

CH = cholesterinische Phase

| = isotrop-flissige Phase

N = nematische Phase

Sy = nichtklassifizierte smektische Phase

Die Zahlen zwischen den Phasenbezeichnungen bedeuten Umwandlungstemperaturen in°C.



Tabelle 1
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- 108

- 140

-110

- 148

- 132

- 153

T 105

- 137

- 150

- 96

¥
Nr.9f CHB-CHCl—CHECOOOOCvO-O C8H’]? . 106

" nicht klassifizierte smektische Phase

et I NIIT

CH

- 185

- 162

- 87

-93

Sy S, Sa
-137  -158 196
- 190
(-95) -145 172
—— 179 -186,5
—— -159 -168
—_— - 172
—— 158 ——
—— 138 -238(2)——
(+133) = — ——
58 66" ——
{- 95).-108" ——
<136 - 154" ——

- 220
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Tabelle 2

* K S¢ Sa CH o

Nr.9g (GT{ )2 H—CH—COO-@—OOO—O (}—09 19 73 (-69) —— 157
. Cl

pa - .» ;
Nr.Sh (CHB)EL 'CH—?H—COO-@—@-OOC—@—Q%H/]7 .87 154 —— 188
NF.10 (CHE)ZV_;Cﬂ—CH-COO@—@—OOC-@—O%H,]3 86 132 —— 196
o
Nr. 11 (CH3)2 GH-CII—COO—. ~00C- OC H 7 . .49 .58 ———  -72BP74
Cl .
*
Nr.12 (CI’T )2 CH—CH. GOO—: >OOC—@ OG/}O 21 .66 (-45) -68 .70BP72
' Cl '

ne13 (CH )2 GH—CF-COO@-OOC-< >och R __

~ Tabelle 3

Nr.14 C8H‘17OCOO-@-COO@CDH19 .34 .34 _ .56
Nr.15 C8H470@ -COO—@-O%H,‘B - 55 - 66 —— -89,5
Nr.16 C8H170-.—<®- Colyg 7 +33 -56,5 +74,5 ——

Nr.17 C6H1 3-0—@ </V \>-C9H19 24 -43 - 69,5 -70,5
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Tabelle 4

. | .
Nr 18 Cgt, 70—@—000-@-000-({:}1-%( CH,), | .
(1 .
b 4
Nr.19 €.tz o—@ -COO-@-OOC—%ZH—CH(CHB) ) 75
. 1 Cl
. . Gy
Nr20 | cbawocoo@-c'dz-ooc-?a-ch\ . »
S,

Cl

21 'C,}OHZ,]O-@ -COO-@-—CH -006-¢ -Cq(uH )y .
‘22 Ga ,170-@—0000 COO-@—CH ooc-OH-Chéc;L) i ts e s

‘;0 X . ‘ . .. . ‘ . K
o4 q—N-c\ _ |
Nz e CH—-@ OOC—CH—CH(CH3)2 B e e
’ &1
, c-s
S/
| £
Nr. 24 C <:\> . OCH C*‘I -OOC-'C:L—CH(CI'IB)g Y
613" 2"
1
J\L N—OOO—. ooc-cH_\,H(oH )2

Nr.25 -142 —— —— -165

Beispiel2
Aus den erfmdungsgemaBen Substanzen in Tabelle 1 und den in Tabelle 2 und 3 angefiihrten Verbindungen wurden folgende
Mischungen hergestelit:

Mischung 1 ~
Die Mischung besteht aus:
(8)-5-n-Nonyl-2-(4-(4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-benzoyloxy)-pheny!)-pyrimidin 40Mol-%
4-n-Octyloxycarbonyloxy-benzoesédure-{4-n-nonyl-phenylester) 60 Mol-%
Mischung 2
Die Mischung besteht aus:
4-n-Octyloxycarbonyloxy-benzoeséure-{4-n-nonyiphenyiester) : 60Mol-%
(8)-4-n-Octyloxybenzoesédure-{4-(2-chior-3-methylbutyryl-oxy)-phenylester) 40Mol-%
Mischung 3 ¢
Die Mischung besteht aus:
(S)-5-(4-n-Hexyloxy-phenyl)-2-(4-(2-chlor-3-methylbutyryloxy)-phenyl)-pyrimidin 40Mol-%

(S)-4-n-Octyloxybenzoesédure-(4-(2-Chlor-3-methyi-butyryloxy)-phenylester) 80Mol-%
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Mischung 4

Die Mischung besteht aus:
(8)-4-n-Octyloxybenzoeséure-(4-{2-chlor-3-methyl-butyryloxy)-phenylester) 73Mol-%
(S)-4-n-Dodecyloxybenzoesaure-(4-(2-Chior-3-methyl-butyryloxy)-phenylester) 13Mol-%
(S)-5—(4—n—Decy|-pheny()-2-(4—(2-chlor-3-methyl-butyryloxy)-phenyl)-pyrimidin 14Mol-%

Mischung 5 - -

Die Mischung besteht aus: ‘
{8)-4-n-Octyloxybenzoesaure-{4-(2-chlor-3-methyl-butyryloxy)- phenylester) 46 Mol-%
(S)-5-n-Nonyl-2-(4-{4-(2-chlor-3-methy!-butyryloxy)-benzoyloxy)-phenyl)-pyrimidin 15Mol-%
4-n-Octyloxybenzoesiure-{4-n-hexyloxy-phenylester) 16Mol-%
4-n-Oclyloxycarbonyloxy-benzoesdure-(4-n-nonylphenylester) 23Mol-%

Mischung 6

Die Mischung besteht aus:
(S)-4-n- Octyloxybenzoeséure -(4-(2-chlor-3-methyi-butyryloxy)-phenylester ' 46Mol-%
(8)-5-(4-n-Decyl-phenyl)-2-(4-(2-chlor-3-methyi-butyryloxy)-phenyl)-pyrimidin 15Mol-%
4-n-Octyloxybenzoesiure-(4-n-hexyloxy-phenylester) : : 16Mol-%
4-n-Octyloxycarbonyloxy-benzoesiure-{4-n-nonylphenylester) 23Mol-%

Mischung 7

Die Mischung besteht aus: ,
(S)-4-(2-Chlor-3-methyl- butyryloxy) -4'-{4-n-octyloxy-benzoyloxy)-biphenyl 12Mol-%
(S)-4-(2-Chlor-3-methyi-butyryloxy)-4'-{4-n-hexyloxy-benzoyloxy)-biphenyl 32Mol-%
{S)-8-n-Nonyl-2-(4-(4-{2-chlor-3-methyl-butyryloxy)-benzoyloxy)-phenyl)-pyrimidin 8Mol-%
5-n-Nonyl-2-(4-n-octyloxy-phenyi)-pyrimidin 48 Mol-%

Mischung 8

Die Mischung besteht aus: )
(S)-4-(2-Chior-3-methyl-butyryloxy)-4'-(4-n-octyloxy-benzoyloxy)-biphenyl 13Mol-%
(S)-4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-4'-(4-n-hexyloxy-benzoyloxy)-biphenyl 49 Mol-%
{S)-5-n-Nonyl-2-(4-(4-(2-chlor-3-methyl-butyryloxy)-benzoyloxy)-phenyl)-pyrimidin 18 Mol-%
5-n-Nonyl-2-(4-n-octyloxy-phenyl)-pyrimidin 20Mol-%

Mischung 9

Die Mischung besteht aus:
(S)-4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-4'-{4-n-octyloxy-benzoyloxy)-bipheny} 18 Mol-%
(S)-4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-4’-(4-n-hexyloxy-benzoyloxy)-biphenyl 49Mol-%
(S)-5-n-Nonyl-2-{4-{4-(2-chlor-3-methyl-butyryloxy)-benzoyloxy)-pheny!)-pyrimidin i 13Mol-%
2-(4-n-Hexyloxyphenyl)-5-n-nonyl-pyrimidin 20 Mol-%

Mischung 10 _ )

Die Mischung besteht aus:
(S)-4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-4-(4-n-octyloxy-benzoyloxy)-biphenyl 12Mol-%
{S)-4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-4-(4-n-hexyloxy-benzoyloxy)-biphenyi 32Mol-%
{S)-5-n-Nonyl-2-(4-(4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-benzoyloxy)-phenyl)-pyrimidin 8Mol-%
5-n-Nonyl-2-(4-n-octyloxy-phenyl)-pyrimidin 20Mol-%
{S)-4-n-Decyloxy-benzoesdure-(4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-phenylester) 28 Mol-%

Mischung 11

Die Mischung besteht aus:
(S)-4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-4'-(4-n-octyloxy-benzoyloxy)-biphenyl 16Mol-%
(S)-4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-4'-(4-n-hexyloxy-benzoyloxy)-biphenyl 43Mol-%
(S)-5-n-Nonyl-2-(4-{4-(2-chlor-3-methyl-butyryloxy)-benzoyloxy)-phenyl)-pyrimidin 10Mol-%
5-n-Nony!-2-(4-n-octyloxy-phenyl)-pyrimidin 20Mol-%
(S)-4-n-Decyloxy-benzoesaure-(4-(2-Chlor-3-methyi- butyryloxy) phenylester) 11Mol-%

Mischung 12

Die Mischung besteht aus:
(S)-4-(2-Chlor-3-methyi-butyryloxy)-4'-(4-n-octyloxy-benzoyloxy)-biphenyl 16Mol-%
{S)-4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-4’-(4-n-hexyloxy-benzoyloxy)-biphenyl ; 43Mol-%
{S)-5-n-Nonyl-2-{4-{4-(2-chlor-3-methyl-butyryloxy)-benzoyloxy)-phenyl)-pyrimidin 10Mol-%
2-{4-n-Hexyloxy-phenyl)-5-n-nonyl-pyrimidin 20 Mol-%
{S)-4-n-Decyloxy-benzoesiure-(4-(2-chlor-3-methyl-butyryloxy)-phenylester) 11Mol-%

Diese Mischungen besitzen die folgenden Umwandlungstemperaturen:

Mischung K S: Sa CH |
1 - 22,5 - 47 —_—— - 90 .
2 - 34 - 37 - B6 - 110
3 - 36 - 66 —_— - 99
4 - 33 ) - 355 - 75 - 775
5 - 16 - 4 - 43 . 81,6
6 -18 - 35 - 76 - 86,5
7 - 19 - 80 - 93 - 114
8 -44 - 100 -108 - 135
9 - 32 -100,5 - 106 <191

10 - 30 - 66 - 95 <113

11 - 38 - 91,56 - 104 - 129

12 -32 - 80 - 103 <1275



—-8— &£LJ/71 0OO

Beispiel 3

Herstellung von (S)-2-(4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-pheny!)-5-(4-hexyloxyphenyl)-pyrimidin (Nr. 1)

A. 2-{4-Hydroxyphenyl)-5-(4-hexyloxy-phenyl)-pyrimidin .

0,01 mol 4-Hydroxybenzamidin-hydrochlorid und 0,01 mol 3-Dimethylamino-2-{4-hexyloxyphenyl)-N,N-dimethylpropen-(2)-
immoniumperchlorat werden in 100ml Triethylamin 8 Stunden unter RuckfluR erhitzt. Nach dem Abkiihlen wird auf Eis/konz.
H2504(200g/25 ml) gegossen, der Niederschlag wird abgesaugt und mehrmals aus Methanol umkristallisiert.

Ausbeute: 2,6 g (75%d.Th.) )

F:155°C

B. (S)-2-(4-(2-Chlor-3-methyl-butyryloxy)-pheny!)-5-(4-hexyloxyphenyl)-pyrimidin

Zu einer Lsung von 0,005 mol 2-(4-Hydroxypheny!)-5-(4-hexyloxyphenyl)-pyrimidin, 0,6 m{ Triethylamin und 50 mi absoluten
Toluenwerden 0,77 g/0,005 mol (S)-2-Chlor-3-methylbutyryl-chiorid hinzugefiigt. (Das Sdurechlorid wurde nach dem bekannten
Verfahren aus den optisch aktiven a-Aminoséuren hergestellt).

Man &Rt einen Tag bei Raumtemperatur stehen und erwdrmt anschlieRend eine Stunde bei 80°C auf dem Wasserbad. Nach dem
Abfiltrieren des Niederschlages wird das Losungsmittel abdestilliert und der Riickstand mehrmals aus Ethanol umkristallisiert.
Die Ausbeuten betragen 60-70% der Theorie. )

Das kristallin-flissige Schmelzverhalten ist in den Tabellen angegeben.

Beispiel 4

A. Herstellung von (S)-{+)-3-Hydroxybutansaureethylester .

200g frische Backerhefe werden mit einer 30°C warmen Lésung von 300g Saccharose in 1,61 frischem Wasser aufgeschlammt
und bei 30°C leicht geriihrt. Nach einer Stunde werden unter starkem Riihren 0,15 mol destillierter Acetessigester zugegeben und
die Mischung wird 24 h bei 26-30°C leicht geriihrt. AnschlieBend wird eine 35°C warme Lésung von 200g Saccharose in 11
Wasser portionsweise hinzugefligt und nach einstlindigem kréftigen Rihren werden nochmals 0,15mol Acetessigester
zugesetzt. Die Mischung wird 50 h bei 25-30°C geriihrt, Danach wird tiber Kieselgur abgesaugt und der Riickstand zweimal mitje
100 ml Wasser gewaschen. Die vereinigten wélirigen Phasen werden mit NaCl gesattigt und fiinfmal mit je 500 mi Ether
extrahiert. Nach Abtrennung und Trocknung der organischen Phase Uber Na,S0, wird am Rotationsverdampfer auf 50-80 m|
eingeengt. Fraktionierte Destillation des Riickstandes liefert {S)-{+)-3-Hydroxybutansédureethylester in einer Ausbeute von
65-75% der Theorie. .

ee =84% Kpqz = 73°C (a)p® = +36,2°C
(CHgy, : C=1,3)

B. Herstellung von (R)-(—)-3-Chlorbutansiureethylester

0,24mol (S)-(+)-3-Hydroxybutansiureethylester werden in 100 mi Benzen unter Rithren und Feuchtigkeitsausschiuf mit 0,07 mol
wasserfreiem ZnCl; versetzt. AnschlieBend werden 0,72mol SOCI, zugegeben und bei Raumtemperatur wird 2 Tage geriihrt.
Danach wird die Reaktionsmischung mit geséattigter NaHCO;-Lésung behandelt. Nach Abtrennung der wéRRrigen Phase wird mit
Na,S0, getrocknet, das Losungsmittel abdestilliert und der Riickstand fraktioniert destilliert. Dabei wird (R)-(—)-3-
Chlorbutansaureethylester in einer Ausbeute von 65% erhalten.

Kpis = 68°C ’ {@)85 = —14,36°C
(CHq,; C=4,7)

C. Herstellung von (R)-{—)-3-Chlorbutyrylchlorid

0,07 mol (R)-{—)-3-Chlorbuttersaureethylester werden mit 100 mi konzentrierter Salzsiure bis zu klaren Losung kraftig geriihrt
und anschlieBend 3 Tage unter leichtem Ruihren bei 37-40°C gehalten. Danach wird mit 100 m| Wasser verdlinnt, mit NaCl
gesattigt und dreimal mit je 100ml Ether ausgeethert. Nach Trocknung der organischen Phase mit Na,SO, wird das
Lésungsmittel am Rotationsverdampfer entfernt und der Rickstand im Vakuum fraktioniert destilliert. Die Ausbeute an (R)-(—)-3-
Chlorbutansaure betragt 70~75% der Theorie.

°

Kpaso = 125°C

0,04mol (R}-(—)-3-Chlorbutansaure werden mit 0,06 mol SOCI, versetzt und untet Feuchtigkeitsausschlufl 24 h bei
Raumtemperatur stehengelassen. Danach wird die Temperatur der Mischung 11/2 Stunden bei 42°C gehalten, anschlieBend wird
bei eisgekiihiter Vorlage fraktioniert abtestilliert.

Ausbeute: 70-75% der Theorie Kpss = 45°C
: {@)d® = -13,7°C
(CHCl3; C = 7,34)

D. Veresterung von (R}-(—})-3-Chlorbutyrylchlorid mit Phenolen und Alkoholen

In einem 50-mi-Erlenmeyerkolben mit CaCl,-Rohrwerden 1,7 - 1073 mol des betreffenden Alkohols oder Phenols in 15-30 m| THF
vorgelegt. Nach Abkihlung der Losung auf —30°C werden unter Riihren nacheinander 2,13 - 10™3mol (R)-(—)-3-
Chlorbutyrylchlorid und 1,7 - 10~ mol Pyridin zugegeben. Nachdem 10 min bei —30°C gerlhrt wurde, 183t man die
Reaktionsmischung 2 Tage bei —20°C stehen. AnschlieRend wird das Gemisch in 300 ml eiskalte 5%ige Salzsdure gegeben. Fillt
der Ester dabei aus, wird abgesaugt und aus Methanol, Hexan oder Benzin umkristallisiert. Kristalliert der Ester nicht in der
B%igen Salzsdure aus, wird dreimal ausgeethert, Gber Na,S0, getrocknet und anschlieRend destilliert. Die Ausbeute an den
entsprechenden Estern betrédgt 30-70% der Theorie.
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