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(54) Flissigkristailine Phase

(57) Verbindungen der Formel | R'_A'-Z'—A2—R? worin R' und R? jeweils H, eine Alkyl-, Alkoxy-, Alkanoyl-,
Alkanoyloxy- oder Alkoxycarbonyl-Gruppe mit jeweils 1-10 C-Atomen, F, Cl, Br, CN oder R*-A*-Z*—, A' —-A-, ~A—A—
oder ~A—A‘—, A eine 1,3-Dioxan-2,5-diyl- oder eine 1,3-Dithian-2,5-diyl-gruppe, A2, A3 und A* jeweils eine
1,4-Cyclohexylen-, 1,3-Dioxan-2,5-diyl-, 1,3-Dithian-2,5-diyl-, Piperidin-1,4-diyl- oder 1,4-Bicyclo(2,2,2)octylen-Gruppe
oder eine unsubstituierte oder durch ein oder zwei F- und/oder Cl-Atome und/oder CH;-Gruppen und/oder
CN-Gruppen substituierte 1,4-Phenylen-, Pyrimidin-2,5-diyl- oder Pyridazin-3,6-diyl-Gruppe, Z' und Z2 jeeils ~-CO—-0—,
—0-C0—, ~CH,CH,—, ~OCH,—, —CH,0 oder eine Einfachbindung, und R3 H, eine Alkyl-, Aikoxy-, Alkanoyl-,
Alkanoyloxy- oder Alkoxycarbonyl-Gruppe mit jeweils 1—10 C-Atomen, F, C!, Br oder CN bedeutet, mit der Mal3gabe,
daR (a) mindestens eine Gruppe AZ, A’ und/oder At |ateral substituiert ist, {b) 1,3-Dioxan-2,5-diyl- und
1,3-Dithian-2,5-diyl-Gruppen nicht in 2-Stellung und Piperidin-1,4-diyl-Gruppen nicht in 1-Stellung durch Alkoxy,
Alkanoyl, Alkanoyloxy, Alkoxycarbonyl, F, Cl, Br, CN oder R3-A3-Z2 substituiert sind, (c) Z' nicht -CH,CH,— bedeutet,
falls A' —A— ist, und (d) Z' nicht -CO-0- bedeutet, falls A' —A—A*— und —A2—R? 3-Chior-4-cyanphenoxycarbonyl ist,
konnen als Komponenten flissigkristalliner Phasen verwendet werden.
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Patentanspruch:

Flissigkristalline Phase mit mindestens zwei Komponenten, dadurch gekennzeichnet, da mindestens eine Komponente eine

Verbindung der Formel |

R'-A'-Z'-A%-R? I

worin

R'undR%jeweils H, eine Alkyl-, Alkoxy-, Alkanoyl-, Alkanoyloxy- oder Alkoxycarbonyl-Gruppe mit jeweil 1-10 C-Atomen, F, CI,
Br, CN oder R®-~A-Z%—,

A —A—,—A*-A-oder-A-A*-,

A eine 1,3-Dioxan-2,5—diyl-oder eine 1,3-Dithian~2,5-diyl-gruppe,

A%,A®  jeweils eine 1,4-Cyclohexylen—, 1,3-Dioxan—2,5~diyl-, 1,3-Dithian—2,5-diyl-, Piperidin—1,4—diyl-oder

und A* 1,4-Bicyclo(2,2,2)octylen-Gruppe oder eine unsubstituierte oder durch ein oder zwei F- und/oder Cl-Atome und/oder
CH3-Gruppen und/oder CN-Gruppen substituierte 1 /4-Phenylen—, Pyrimidin-2,5—diyl- oder Pyridazin-3,6-diyl-

Gruppe,
Z"und 2% jeweils—CO-0—, ~0-CO-, —CH,CH,~, —~OCHz~, ~CH,0 oder eine Einfachbindung, und
R H, eine Alkyl-, Alkoxy-, Alkanoyl-, Alkanoyloxy- oder Alkoxycarbonyl-Gruppe mit jeweils 1-10 C-Atomen, F,Cl,Br

oder CN bedeutet, mit der MaRgabe, daR

a) mindestens eine Gruppe A%, A®und/oder A*lateral substituiert ist,

b) 1,3-Dioxan-2,5~diyl-und 1,3-Dithian—2,5~diyl-Gruppen nichtin 2-Stellung und Piperidin—1,4-diyl~Gruppen nicht
in 1-Stellung durch Alkoxy, Alkanoyl, Alkanoyloxy, Alkoxycarbonyl, F, Cl, Br, CN oder R3-A%Z2 substituiert sind,

¢) Z'nicht—CH,CH,-bedeutet, falls A'-A-ist, und

d) Z'nicht-CO-0-bedeutet, falls A' ~A-A%~und —A—R? 3—Ch lor-4~cyanphenoxycarbonyl ist,

ist.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft fllissigkristalline Phasen enthaltend neue Verbindungen der Formel |

R'-A'-Z'-A%-R? |

worin

R'undR%jeweils H, eine Alkyl-, Alkoxy-, Alkanoyi—, Alkanoyloxy— oder Aikoxycarbonyl-Gruppe mit 1-10 C-Atomen, F, Cl, Br, CN
oder R%-A3-7%,

A —A—, ~A%*~A~oder-A-A*—,

A eine 1,3-Dioxan-2,5~diyl-oder eine 1,3-Dithian-2,5~diylgruppe,

A% A’ jeweilseine 1,4-Cyclohexylen—, 1,3-Dioxan-2,5-diyl-, 1,3-Dithian-2,5-diyl—, Piperidin—1,4-diyl-oder 1,4~Bicyclo
(2,2,2)octylen-Gruppe oder eine unsubstituierte oder durch ein oder zwei F- und/oder Cl-Atome und/oder CHz-Gruppen
und/oder CN-Gruppen substituierte 1,4-Phenylen—~, Pyrimidin-2,5~-diyl-oder Pyridazin-3,6—diyl-Gruppe,

Z"und 22 jeweils ~CO~0—, —0-C0O~,—CH,CHz—, ~OCH,—,~CH,0 oder eine Einfachbindung, und

R? H, eine Alkyl—, Alkoxy—, Alkanoyl-, Alkanoyloxy—oder Alkoxycarbonyl-Gruppe mit jeweils 1-10 C-Atomen, F, Cl, Br
oder CN bedeutet, mit der MaRgabe, daR
a) mindestens eine Gruppe A% A®und/oder A*lateral substituiertist,

b) 1,3-Dioxan-2,5-diyl-und 1,3-Dithian-2,5—diyl-Gruppen nichtin 2-Stellung und Piperidin—1,4~diyl-Gruppen nicht
in 1-Stellung durch Alkoxy, Alkanoyl, Alkaroyloxy, Alkoxycarbonyl, F, Cl, Br, CN oder R®~A%-Z2 substituiert sind,

¢) Z'nicht—CH,CH,—bedeutet, falls A'=A—ist, und

d) Z'nicht-CO-0-bedeutet, falls A'-A-A*- und —A—R? 3-Chlor—4—cyanphenoxycarbonyl ist,

sowie die Sdureadditionssalze der basischen unter diesen Verbindungen.

Der Einfachheit halber bedeutet im folgenden Cy eine 1,4~Cyclohexylengruppe, Dio eine 1,3-Dioxan~2,5~diylgruppe, Dit eine

1,3-Dithian-2,5—diylgruppe, Bi eine Bicyclo—(2,2,2)~octylengruppe, Pip eine Piperidin—1 A4~diylgruppe, Phe eine 1,4—

Phenylengruppe, Pyr eine Pyrimidin—2,5—diylgruppe und Pyn eine Pyridazin—3,6-diylgruppe, wobei Phe und/oder Pyrund/oder

Pyn unsubstituiert oder durch ein oder zwei F- und/oder Cl-Atome und/oder CH;-Gruppen und/oder CN-Gruppen substituiert

sein kdnnen, wobei mindestens eine dieser Gruppen in den Verbindungen der Formel | lateral substituiert ist.

Charékteristik der bekannten technischen Lésungen

Die Verbindungen der Formel | kénnen wie &hnliche Verbindungen als Komponenten flussigkristalliner Phasen verwendet
werden, insbesondere fiir Displays, die auf dem Prinzip der verdrillten Zelle, dem Guest-Host-Effekt, dem Effekt der Deformation
aufgerichteter Phasen oder dem Effekt der dynamischen Streuung beruhen.

Ziel der Erfindung

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, neue stabile flissigkristalline oder mesogene Verbindungen aufzufinden, die als
Komponenten fliissigkristalliner Phaser: geeignet sind. Dicse Aufgabe wurde durch die Bereitstellung der Verbindungen der
Formel | geldst.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Es wurde gefunden, daB die Verbindungen der Formel | als Komponenten flissigkristalliner Phasen vorziiglich geeignet sind.
Insbesondere sind mit ihrer Hilfe stabile flissigkristalline Phasen mit breitem Mesophasenbereich und vergleichsweise niedriger
Viskositéat herstellbar,

Mit der Bereitstellung der Verbindungen der Formel { wird auRerdem ganz allgemein die Palette der fliissigkristallinen
Substanzen, die sich unter verschiedenen anwendungstechnischen Gesichtspunkten zur Herstellung fliissigkristalliner
Gemische eignen, erheblich verbreitert.

Die Verbindungen der Formel | besitzen einen breiten Anwendungsbereich. In Abhdngigkeit von der Auswahl der Substituenten
kénnen diese Verbindungen als Basismaterialien dienen, aus denen flussigkristalline Phasen zum (iberwiegenden Teil
zusammengesetzt sind; es kbnnen aber auch Verbindungen der Formel | flissigkristallinen Basismaterialien aus anderen
Verbindungsklassen zugesetzt werden, um beispielsweise die dielektrische und/oder optische Anisotropie eines solchen
Dielektrikums zu beeinflussen. Die Verbindungen der Formel | eignen sich ferner als Zwischenprodukte zur Herstellung anderer
Substanzen, die sich als Bestandteile fliissigkristalliner Dielektrika verwenden lassen.



Die Verbindungen der Formel I sind in reinem Zustand farblos und bilden fliissigkristalline Mesophasen in einem fiir die
elektrooptische Verwendung giinstig gelegenen Temperaturbereich. Chemisch, thermisch und gegen Licht sind sie sehr stabil.
Gegenstand der Erfindung sind fliissigkristalline Phasen mit einem Gehalt an mindestens einer Verbindung der Formel 1.
Vor-und nachstehend haben R', R2, R3, A!, A, A3, A%, A, 2" und Z?, die angegebene Bedeutung, sofern nicht ausdrdicklich etwas
anderes vermerkt ist.

Falls R' und R? die Bedeutung R3-A%~Z%~ haben, umfaRt Formel | Verbindungen in denen R%, A* und/oder Z2 gleich oder
voneinander verschieden sind.

Die Verbindungen der Formel | umfassen dementsprechend Verbindungen mit zwei Ringen der Teilformeln la und Ib:
R'-A-Z'-A%-R? la

R'-A-A%-R? b
Verbindungen mit drei Ringen der Teilformeln Ic bis II:
R'-A*-A-Z'-A2-R? lc
R'-A-A-A*-Z7'-A2-R? . 1d
R'-A-Z'-A2-Z2-A%-R3 le
R3-A%-7%-A-Z'-A%-R? I
R'-A-Z'-A%-A3-R? ig
R'-A-A2-7%-A3-R3- ih
R3-A3-722-A-AZ-R? li
R3-A-A-Z'-A%-R? 1
R'-A*-A-AZ-R? Ik
R1-A-A*-A%-R? i,
Verbindungen mit vier Ringen der Teilformeln [m bis |ff:
R-A3-ZZ-A-Z'-A2-Z2-A%-R? im
R¥-A:-A-Z'-A%-A%-R? In
R-A-Z2-A-A%-A%-R? lo
R3-A-A-AZZ%A%-R? p
R'-A*~A-Z'-A%-Z2-A-R? 1q
R&-A-Z2-A*A-Z'-A%-R? ir
R'-A-A*-Z'-A%-Z2-A3-R? Is
R3-A-Z2-A-A%-Z'-AZ-R? It
R'-A“-A-A%-A3-R3 lu
R'-A-A-A-A3-R? v
R'-A*-A-A>-Z-A*-R® Iw
RI-A-A*-A-Z2-A%-R3 Ix
R'-A*-A-Z'-A%-A%-R? ly
R'-A-A*-Z'-A%-A3-R® Iz
R-A-A—A-AZ-R? laa
Re-A%-A-A*-A%-R%- Ibb
RE-A-AA-Z'-A%-R? lce
RE-A3-A-AY-Z'-A2-R? ldd
R3-A3-Z2_A4_A-A2-R2 |ee
R:-A-Z2-A-A*-AZ-R? Hff,
sowie Verbindungen mit fiinf Ringen der Teilformeln I gg bis 11l
R-A3Z2-A*A-7'-A2-Z2-A3-R? igg
R3-AZ2-A-A*-Z'-A%-Z%-A-R3- Ihh
RP-A-A-A-AZ-A3-R® lii
R-AA-A*-AZ-A3-R? il
RE-AP-A-A-Z'-A-A3-R3- 1 kk

R3-A-A-A*-Z'-A-A’-R? 1.

In den Verbindungen der vor- und nachstehenden Formeln bedeuten R' und R? vorzugsweise Alkyl, ferner Alkoxy.

Weiterhin bevorzugt sind Verbindungen der vor- und nachstehenden Formeln, in denen einer der Reste R'und RZCN, F oder Cl
bedeutet. Vorzugsweise enthalten solche Verbindungen jedoch nur einen Substituenten aus der Reihe Cl und CN.

A2, A%und A sind bevorzugt Cy, Phe oder Pyr, ferner bevorzugt Dio oder Dit; bevorzugt enthalt die Verbindung der Formel | nicht
mehr als einen der Reste Dio, Dit, Pip, Bi, Pyn oder Pyr.

Substituierte ungeséttigte Gruppen A2, A® und/oder A* umfasser solche der Strukturen 1 bis 4,

OO O S
X K Xl XZ )(’l X1

1 2 ] 3 4

worin der Ring Q eine 1,4—Phenylengruppe (Struktur 1 bis 4), eine Pyrimidin-2,5—diyigruppe (Struktur 1 und 3) oder eine
Pyridazin-3,6~diylgruppe (Struktur 1 und 2) bedeutetund X' und X?jeweils die Bedeutung F und/oder Cl und/oder CHz und/oder
CN haben. Bei den unsymmetrischen Strukturen 1 bis 4 sind auch deren Spiegelbilder von Formel 1 umfaf3t.



Bevorzugte substituierte Gruppen A?%, A® und/oder A% sind diejenigen der Strukturen 1 und 2, insbesondere diejenigen der
Struktur 1, wobei Q vorzugsweise eine 1,4-Phenylengruppe ist. Bevorzugte Gruppen X' und/oder X? sind F, CN und CHs, wobei
F besonders bevorzugt ist. Weiterhin bevorzugt sind Gruppen der Struktur 1, worin X' CH; bedeutet.

A ist vorzugsweise eine 1,3-Dioxan—2,5—diylgruppe.

Z' und 2% sind bevorzugt Einfachbindungen, in zweiter Linie bevorzugt -CO-0O- oder —-0-CO-Gruppen.

R3ist vorzugsweise eine Alkylgruppe mit 1-10 C-Atomen oder CN.

Falls R' und/oder R? Alkylreste und/oder Alkoxyreste bedeuten, so kdnnen sie geradkettig oder verzweigt sein. Vorzugsweise
sind die geradkettig, haben 2, 3, 4, 5, 6 oder 7 C-Atome und bedeuten demnach bevorzugt Ethyl, Propyl, Butyl, Pentyl, Hexyl,
Heptyl, Ethoxy, Propoxy, Butoxy, Pentoxy, Hexoxy oder Heptoxy, ferner Methyl, Octyl, Nonyl, Decy!, Methoxy, Octoxy, Nonoxy
oder Decoxy.

Verbindungen der Formeln | mit verzweigten Fliigelgruppen R' bzw. R? oder R® kénnen gelegentlich wegen einer besseren
Léslichkeit in den tiblichen fiussigkristailinen Basismaterialien von Bedeutung sein, insbesondere aber als chirale Dotierstoffe,
wenn sie optisch aktiv sind. :

Verzweigte Gruppen dieser Art enthalten in der Regel nicht mehr als eine Kettenverzweigung. Bevorzugte verzweigte Reste R'
und R?sind Isopropyi, 2-Butyl (= 1-Methylpropyl), Isobutyl (= 2-Methylpropyl), 2~-Methylbutyl, Isopentyl (= 3-Methylbutyl),
2-Methylpentyl, 3-Methylpentyl, 2-Ethylhexyl, 2-Propylpentyl, Isopropoxy, 2-Methyipropoxy, 2-Methylbutoxy, 3—
Methylbutoxy, 2-Methylpentoxy, 3-Methylpentoxy, 2-Ethylhexoxy, 1-Methylhexoxy, 1-Methylheptoxy.

Formel 1 umfalt sowohl die Racemate dieser Verbindungen als auch die optischen Antipoden sowie deren Gemische.

Unter den Verbindungen der Formeln | sowie la bis 111 sind diejenigen bevorzugt, in denen mindestens einer der darin
enthaltenen Reste eine der angegebenen bevorzugten Bedeutungen hat. Besonders bevorzugte kleinere Gruppen von
Verbindungen sind diejenigen der Formeln | 1 bis [19:

R'-Dio—COO-Phe-R? i1
R'-Dio~OCO~Phe—R? 12
R'-Dio—Phe—OCO-Phe~R? 13
R'-Dio~Phe—CH,CH,~Phe-R? 14
R'-Dio—Phe~CH,CH,—Cy-R? 15
R'-Dio~-Phe~CH,CH,~Phe~Cy-R® 16
R'-Dio—Phe—CH,CH,~Phe-Dio-R? 17
R'-Dio—Phe-R? I8
R'-Dio—Phe-Phe—R? 19
R'-Dio—-Phe-Phe—Cy-R® 110
R'-Dio-Phe—Phe-Dio-R? 111
R'-Dit-Phe—R? 112
R'-Dio—Cy—Phe-R? 113
R'-Cy-Dio—Phe-R? 114
R'-Dio-Pyr-R? 115
R'-Dit—-Pyr—R? 116
R'-Dio~CH,CH,~Phe~Phe—R? 117
R'-Dio~CH,CH,—Phe—Phe—Cy~R? 118
R'-Dio-CH,CH,—Phe—Cy-R? 119
Weiterhin bevorzugt sind Verbindungen der Formel 120,
R'-Dio-A*-CO-0-Q-CN 120

worin Q 3-Fluor-1,4-phenylen bedeutet und A* Phe oder Cy ist.

In den Verbindungen der Formel | sind diejenigen Sterecisomeren bevorzugt, in denen die Ringe Cy, Dio, Dit und/oder Pip
trans—1,4—disubstituiert sind. Diejenigen der vorstehend genannten Formeln, die eine oder mehrere Gruppen Dio, Dit, Pip
und/oder Pyr enthalten, umschlieBen jeweils die beiden méglichen 2,5—(Dio, Dit, Pyr) bzw. 1,4-Stellungsisomeren (Pip).
Besonders bevorzugt sind Verbindungen der Formel I, worin R* und R?jeweils geradkettige oder hochstens einfach verzweigte
Alkylgruppen oder Alkoxygruppen mit 1-10 C-Atomen, F, Cl, Br oder CN bedeuten.

Die Verbindungen der Formel l werden nach an sich bekannten Methoden hergestellt, wie sie in der Literatur (z.B. in den
Standardwerken wie Houben-Weyl, Methoden der Organischen Chemie, Georg-Thieme-Verlag, Stuttgart) beschrieben sind, und
zwar unter Reaktionsbedingungen, die fiir die genannten Umsetzungen bekannt und geeignet sind. Dabei kann man auch von an
sich bekannten, hier nicht ndher erwéhnten Varianten Gebrauch machen.

Die Ausgangsstoffe kdnnen gewiinschtenfalls auch in situ gebildet werden, derart, da man sie aus dem Reaktionsgemisch nicht
isoliert, sondern sofort weiter zu den Verbindungen der Formel | umsetzt. )
So kdénnen die Verbindungen der Formel | hergestellt werden, indem man einen entsprechenden Aldehyd oder eines seiner
reaktionsfahigen Derivaie mit einem entsprechencien Diol bzw. Dithiol umsetzt.

Der Fachmann kann durch Routinemethoden entsprechende Synthesemethoden aus dem Stand der Technik entnehmen (z.B.
DE-OS 2944905; DE-OS 3227916; DD-160061 ; US 4,322,354; US 4,298,528; US 4,323,504; US 4,200,580; US 4,313,878).

Die Reaktionspartner oder ihre reaktionsfahigen Derivate werden zweckmaBig in Gegenwart eines inerten Lésungsmittels wie
Benzol oder Toluol und/oder eines Katalysators, z. B. einer starken Siure wie Schwefelsaure, Benzol- oder p~Toluolsulfons&ure,
oder einer Lewis-Saure wie Aluminiumchlorid bei Temperaturen zwischen etwa 20° und etwa 150°, vorzugsweise zwischen 80°
und 120°, miteinander umgesetzt.

Als reaktionsfahige Derivate der Ausgangsstoffe eignen sich in erster Linie Acetale.

Die genannten Aldehyde und 1,3-Diole bzw. 1,3-Dithiole sowie ihre reaktionsféhigen Derivate sind zum Teil bekannt, zum Teil
kénnen sie ohne Schwierigkeiten nach Standardverfahren der organischen Chemie aus literaturbekannten Verbindungen
hergestellt werden. Beispielsweise sind die Aldehyde durch Oxydation entsprechender Alkohole oder durch Reduktion
entsprechender Carbonséduren oder ihrer Derivate, die Diole durch Reduktion entsprechender Diester und die Dithiole durch
Umsetzung entsprechender Dihalogenide mit NaSH erhaltlich.




Verbindungen der Formel | sind weiterhin erhéltlich, indem man eine Verbindung, die sonst der Formel | entspricht, aber an
Stelle von H-Atomen eine oder mehrere reduzierbare Gruppen und/oder C-C-Bindungen enthélt, reduziert.

Als reduzierbare Gruppen kommen vorzugsweise Carbonylgruppen in Betracht, insbesondere Ketogruppen, ferner z.B. freie
oder veresterte Hydroxygruppen oder aromatisch gebundene Halogenatome. Bevorzugte Ausgangsstoffe fiir die Reduktion
entsprechen der Formel |, kdnnen aber an Stelle eines Cyclohexanrings einen Cyclohexenring oder Cyclohexanonring und/oder
an Stelle einer ~CH,CH,~Gruppe eine ~CH=CH-Gruppe und/oder an Stelle einer —CH,~Gruppe eine ~CO-Gruppe und/oder an
Stelle eines H-Atoms eine freie oder eine funktionell (z.B. in Form ihres p-Toluolsulfonats) abgewandelte OH-Gruppe
enthaiten. R o o e
Die Reduktion kann z.B. erfolgen durch katalytische Hydrierung bei Temperaturen zwischen etwa 0° und etwa 200° sowie
Drucken zwischen etwa.1 und 200 bar in einem inerten Losungsmittel, z.B. einem Alkohol wie Methanol, Ethanol oder
Isopropanol, einem Ether wie Tetrahydrofuran (THF) oder Dioxan, einem Ester wie Ethylacetat, einer Carbonséure wie Essigsdure
oder einem Kohlenwasserstoff wie Cyclohexan. Als Katalysatoren eignen sich zweckmaRig Edelmetalle wie Pt oder Pd, die in
Form von Oxiden {z.B. PtO,, PdO), auf einem Trager (z.B. Pd auf Kohle, Calciumcarbonat oder Strontiumcarbonat) oder in
feinverteilter Form eingesetzt werden kénnen. .

Ketone kénnen auch nach den Methoden von Clemmensen (mit Zink, amalgamiertem Zink oder Zinn und Salzséure, zweckmaélig
in wiRrig-alkoholischer Ldsung oder in heterogener Phase mit Wasser/Toluol bei Temperaturen zwischen etwa 80 und 120°)
oder Wolff-Kishner (mit Hydrazin, zweckmaRig in Gegenwart von Alkali wie KOH oder NaOH in einem hochsiedenden
Lésungsmittel wie Diethylenglykol oder Triethylenglykol bei Temperaturen zwischen etwa 100 und 200°) zu den entsprechenden
Verbindungen der Formel |, die Alkylgruppen und/oder —CH,CH,—Briicken enthalten, reduziert werden.

Weiterhin sind Reduktionen mit komplexen Hydriden moglich. Beispielsweise kdnnen Arylsuifonyloxygruppen mit LiAIH,
reduktiv entfernt werden, insbesondere p-Toluolsulfonyloxymethylgruppen zu Methylgruppen reduziert werden, zweckmaRig
in einem inerten Losungsmittel wie Diethylether oder THF bei Temperaturen zwischen etwa 0 und 100°. Doppelbindungen
kénnen (auch in Gegenwart von CN-Gruppen!) mit NaBH, oder Tributylzinnhydrid in Methanol hydriert werden.

Ester der Formel | kénnen auch durch Veresterung entsprechender Carbonsauren (oder ihrer reaktionsfahigen Derivate) mit
Alkoholen bzw. Phenolen (oder ihren reaktionsfahigen Derivaten) erhalten werden.

Als reaktionsfihige Derivate der genannten Carbonséuren eignen sich insbesondere die Saurehalogenide, vor allem die Chioride
undBromide, ferner die Anhydride, z. B. auch gemischte Anhydride, Azide oder Ester, insbesondere Alkylester mit 1-4 C-Atomen
in der Alkylgruppe. .

Als reaktionsfahige Derivate der genannten Alkohole bzw. Phenole kommen insbesondere die entsprechenden Metallalkoholate
bzw. Phenolate, vorzugsweise eines Alkalimetalls wie Na oder K, in Betracht.

Die Veresterung wird vorteilhaft in Gegenwart eines inerten Losungsmittels durchgefiihrt. Gut geeignet sind insbesondere Ether
wie Diethylether, Di-n-butylether, THF, Dioxan oder Anisol, Ketone wie Aceton, Butanon oder Cyclohexanon, Amide wie DMF
oder Phosphorséiurehexamethyltriamid,’Kohlenwasserstoffe wie Benzol, Toluol oder Xylol, Halogenkohlenwasserstoffe wie
Tetrachiorkohlenstoff oder Tetrachiorethylen und Sulfoxide wie Dimethylsulfoxid oder Sulfolan. Mit Wasser nicht mischbare
Losungsmittel kdnnen gleichzeitig vorteilhaft zum azeotropen Abdestillieren des bei der Veresterung gebildeten Wassers -
verwendet werden. Gelegentlich kann auch ein UberschuR einer organischen Base, z. B. Pyridin, Chinolin oder Triethylamin, als
Lésungsmitte! fiir die Veresterung angewandt werden. Die Veresterung kann auch in Abwesenheit eines Lésungsmittels, z.B.
durch einfaches Erhitzen der Komponenten in Gegenwart von Natriumacetat, durchgefiihrt werden. Die Reaktionstemperatur
liegt gewdhnlich zwischen —50° und +250°, vorzugsweise zwischen —20° und +80°. Bei diesen Temperaturen sind die
Veresterungsreaktionen in der Regel nach 15 Minuten bis 48 Stunden beendet.

Im einzelnen hiangen die Reaktionsbedingungen fiir die Veresterung weitgehend von der Natur der verwendeten Ausgangsstoffe
ab. So wird eine freie Carbonsaure mit einem freien Alkohol oder Phenol in der Regel in Gegenwart einer starken Saure,
beispielsweise einer Mineralsiure wie Salzsaure oder Schwefelsiure, umgesetzt. Eine bevorzugte Reaktionsweise ist die
Umsetzung eines Siureanhydrids oder insbesondere eines Saurechiorids mit einem Alkohol, vorzugsweise in einem basischen
Milieu, wobei als Basen insbesondere Alkalimetailthydroxide wie Natrium- oder Kaliumhydroxid, Alkalimetallcarbonate bzw.
-hydrogencarbonate wie Natriumcarbonat, Natriumhydrogencarbonat, Kaliumcarbonat oder Kaliumhydrogencarbonat,
Alkalimetallacetate wie Natrium- oder Kaliumacetat, Erdalkalimetallhydroxide wie Calciumhydroxid oder organische Basen wie
Triethylamin, Pyridin, Lutidin, Koltidin oder Chinolin von Bedeutung sind. Eine weitere bevorzugte Ausflihrungsform der
Veresterung besteht darin, daR man den Alkohol bzw. das Phenol zunéchst in das Natrium- oder Kaliumalkoholat bzw. -phenolat
tiberfiihrt, z. B. durch Behandlung mit ethanolischer Natron- oder Kalilauge, dieses isoliert und zusammen mit
Natriumhydrogencarbonat oder Kaliumcarbonat unter Riihren in Aceton oder Diethylether suspendiert und diese Suspension
mit einer Losung des Saurechlorids oder Anhydrids in Diethylether, Aceton oder DMF versetzt, zweckmaRig bei Temperaturen
zwischen etwa —25° und +20°.

Zur Herstellung von Nitrilen der Formel | (worin R' und/oder R? CN bedeuten und/oder worin A%, A?und/oder A* durch
mindestens eine CN-Gruppe substituiert ist) kdnnen entsprechende Saureamide, z.B. solche, in denen an Stelle des Restes X
eine CNNH,—Gruppe steht, dehydratisiert werden. Die Amide sind z.B. aus entsprechenden Estern oder Sdurehalogeniden du. .
Umsetzung mit Ammoniak erhéltlich. Als wasserabspaltende Mittel eignen sich beispielsweise anorganische Saurechioride wie
SOCl,, PCls, PCls, POCl, SO4Cly, COCly, ferner Po0s, P2Ss, AlCI; (z.B. als Doppelverbindung mit NaCl), aromatische Sulfonsauren
und Sulfonsaurehalogenide. Man kann dabei in Gegenwart oder Abwesenheit eines inerten Lésungsmittels bei Temperaturen
swischen etwa 0° und 150° arbeiten; als Losungsmittel kommen z.B. Basen wie Pyridin oder Triethylamin, aromatische
Kohlenwasserstoffe wie Benzol, Toluol oder Xylol oder Amide wie DMF in Betracht.

Zur Hersteliung der vorstehend genannten Nitrile der Formel | kann man auch entsprechende Saurehalogenide, vorzugsweise
die Chloride, mit Sulfamid umsetzen, zweckmaBig in einem inerten Losungsmittel wie Tetramethylensuifon bei Temperaturen
zwischen etwa 80° und 150°, vorzugsweise bei 120°. Nach {iblicher Aufarbeitung kann man direkt die Nitrile isolieren.

Ether der Formel | (worin R' und/oder R? und/oder R® eine Alkoxygruppe bedeutet und/oder worin Z' und/oder 2% eine —OCH,~
oder eine ~CH,0-Gruppe ist) sind durch Veretherung entsprechender Hydroxyverbindungen, vorzugsweise entsprechender
Phenole, erhaltlich, wobei die Hydroxyverbindung zweckmaBig zunéchst in ein entsprechendes Metallderivat, z.B. durch
Behandeln mit NaH, NaNH,, NaOH, KOH, Na,COQs oder K,COj3 in das entsprechende Alkalimetallalkoholat oder
Alkalimetallphenolat ibergefiihrt wird. Dieses kann dann mit dem entsprechenden Alkylhalogenid, -sulfonat oder Dialkylsuifat
umgesetzt werden, zweckméRig in einem inerten Lsungsmittel wie Aceton, 1,2-Dimethoxyethan, DMF oder Dimethylsulfoxid
adar auch einem Uberschuf an waRriger oder wéRrig-atkoholischer NaOH oder KOH bei Temperaturen zwischen etwa 20° und



Zur Herstellung von Nitrilen der Formel | (worin R' und/oder R? CN bedeuten und/oder worin A2, A% und/oder A* durch
mindestens eine CN-Gruppe substituiert ist) kdnnen auch entsprechende Chior- oder Bromverbindungen der Formel | (worin R’
und/oder R? Cl oder Br bedeuten und/oder worin A durch mindestens ein Cl- oder Br-Atom substituiert ist) mit einem Cyanid
umgesetzt werden, zweckméRig mit einem Metallcyanid wie NaCN, KCN oder Cu,{CN),, z.B. in Gegenwart von Pyridin in einem
inerten Losungsmittel wie DMF oder N-Methylpyrrolidon bei Temperaturen zwischen 20° und 200°.

Eine Base der Formel | kann mit einer Sure in das zugehérige Saureadditionssalz Gbergefiihrt werden. Fir diese Umsetzung
kénnen anorganische Siuren verwendet werden, z. B. Schwefelsdure, Salpetersaure, Halogenwasserstoffsauren wie
Chlorwasserstoffsdure oder Bromwasserstoffsaure, Phosphorsiuren wie Orthophosphorsdure, Sulfaminsaure, ferner
organische Sauren, insbeosndere aliphatische, alicyclische, araliphatische, aromatische oder heterocyclische ein- oder
mehrbasige Carbon-, Sulfon- oder Schwefelsduren, z.B. Ameisensaure, Essigsiure, Propionsaure, Pivalinséure,
Diethylessigsdure, Malonsaure, Bernsteinsdure, Pimelinsdure, Fumarséure, Maleinséure, Milchsdure, Weinsaure, Apfelsiure,
Benzoeséure, Salicylsiure, 2- oder 3-Phenylpropionséure, Citronenséure, Gluconséure, Ascorbinséure, Nicotinsdure,
Isonicotinséure, Methan- oder Ethansulfonséiure, Ethandisulfonsaure, 2-Hydroxyethansulfonsdure, Benzolsulfonsaure, p-
Toluolsulfonséure, Naphthalin-mono- und disulfonsauren, Laurylschwefelsiure.

Umgekehrt ist es méglich, aus einem Saureadditionssalz einer Verbindung der Formel | die Base der Formel | durch Behandeln
mit einer Base freizusetzen, z. B. mit einer starken anorganischen Base wie KOH oder NaOH.

Die erfindungsgemafen fluissigkristallinen Phasen bestehen aus 2 bis 20, vorzugsweise 3 bis 15 Komponenten, darunter
mindestens einer Verbindung der Formel |. Die anderen Bestandteile werden vorzugsweise ausgewahlt aus den nematischen
oder nematogenen Substanzen, insbesondere den bekannten Substanzen, aus den Klassen der Azoxybenzole,
Benzylidenaniline, Biphenyle, Terphenyle, Phenyl- oder Cyclohexylbenzoate, Cyclohexan-carbonsiurephenyl- oder -
cyclohexyl-ester, Phenylcyclohexane, Cyclohexylbiphenyle, Cyclohexyicyclohexane, Cyclohexylnaphthaline, 1,4-Bis-
cyclohexylbenzole, 4,4'-Bis—cyclohexylbiphenyle, Phenyl- oder Cyclohexylpyrimidine, Phenyl- oder Cyclohexyldioxane, Phenyl-
oder Cyclohexyldithiane, 1,2-Bis—phenylethane, 1,2-Bis—cyclohexylethane, 1-Phenyl-2-cyclohexylethane, gegebenenfalls
halogenierten Stilbene, Benzylphenylether, Tolane und substituierten Zimtséiuren.

Die wichtigsten als Bestandteile derartiger fiissigkristalliner Phasen in Frage kommenden Verbindungen lassen sich durch die
Formel Il charakterisieren,

R-L-G-E-R” I

worin L und E je ein carbo- oder heterocyclisches Ringsystem aus der aus 1,4~disubstituierten Benzol- und Cyclohexanringen,
4,4'~disubstituierten Biphenyl-, Phenylcyclohexan- und Cyclohexylcyclohexansystemen, 2,5—disubstituierten Pyrimidin- und
1,3-Dioxanringen, 2,6-disubstituierten Naphthalin, Di- und Tetrahydronaphthalin, Chinazolin und Tetrahydrochinazolin
gebildeten Gruppe,

G ~CH=CH- ~N(O)=N-
~CH=CY~- ~CH=N(0)-
-C=C- ~CHCHr
-C0-0- ~CHO-
-CO-S- ~CH,S-
—CH=N- ~CO0-Phe—COO—

oder eine C-C-Einfachbindung, Y Halogen, vorzugsweise Chlor, oder —CN, und R’ und R” Alkyl, Alkoxy, Alkanoyloxy oder
Alkoxycarbonyloxy mit bis zu 18, vorzugsweise bis zu 8 Kohlenstoffatomen, oder einer dieser Reste auch CN, NC, NO,, CF3, F, Cl
oder Br bedeuten.

Bei den meisten dieser Verbindungen sind R und R” voneinander verschieden, wobei einer dieser Reste meist eine Alkyl- oder
Alkoxygruppe ist. Aber auch andere Varianten der vorgesehenen Substituenten sind gebrauchlich. Viele solcher Substanzen
oder auch Gemische davon sind im Handel erhiltlich. Alle diese Substanzen sind nach literaturbekannten Methoden
herstellbar. .

Die erfindungsgemalen fliissigkristallinen Phasen enthalten etwa 0,1 bis 99, vorzugsweise 10 bis 95%, einer oder mehrerer
Verbindungen der Formel I. Weiterhin bevorzugt sind fllissigkristalline Phase, die 0,1-50, insbesondere 0,5-30% einer oder
mehrerer Verbindungen der Formel | enthalten.

Die Herstellung der erfindungsgeméRen fllissigkristallinen Phasen erfolgt in an sich iiblicher Weise. In der Regel werden die
Komponenten ineinander geldst, zweckmaRig bei erhdhter Temperatur.

Durch geeignete Zusatze kénnen die fliissigkristallinen Phasen nach der Erfindung so modifiziert werden, daB sie in ailen bisher
bekannt gewordenen Arten von Fliissigkristallanzeigeelementen verwendet werden kénnen.

Derartige Zusétze sind dem Fachmann bekannt und in der Literatur ausfiihrlich beschrieben. Beispielsweise kénnen Leitsalze,
vorzugsweise Ethyl-dimethyl-dodecyl-ammonium-4-hexyloxybenzoat, Tetrabutylammonium-tetraphenylboranat oder
Komplexsalze von Kronenethern (vgl. z.B. |. Haller et al., Mol.Cryst.Liq.Cryst. Band 24, Seiten 249-258 (1 973)) zur Verbesserung
der Leitfahigkeit, dichroitische Farbstoffe zur Herstellung farbiger Guest-Host-Systeme oder Substanzen zur Verianderung der
dielektrischen Anisotropie, der Viskositat und/oder der Orientierung der nematischen Phasen zugesetzi werden. Derartige
Substanzen sind z.B. in den DE-OS 2209127, 2240864, 2321632, 2338281, 2450088, 2637430, 2853728 und 2902177
beschrieben. -

Ausfiithrungsbeispiele:

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung erlautern, ohne sie zu begrenzen. F. = Schmeizpunkt, K. = Klarpunkt. Vor- und
nachstehend bedeuten Prozentangaben Gewichtsprozent; alle Temperaturen sind in Grad Celsius angegeben. ,Ubliche
Aufarbeitung” bedeutet: man gibt Wasser hinzu, extrahiert mit Methylenchlorid, trennt ab, trocknet die organische Phase,’

dampft ein und reinigt das Produkt durch Kristallisation und/oder Chromatographie.

Beispiel 1

6,29 Terephthalaldehydsaure—2—cyano—4-butylphenyl-ester (erhiitlich durch Umsetzung von Terephthalaldehyds&urechlorid
mit 3-Cyano—4—n-butylphenol in Gegenwart von Pyridin) und 3,3g 2-Pentyipropandiol-1,3 werden in Toluol gelést, mit einer
Spatelspitze p~Toluolsulfonsaure versetzt und am Wasserabscheider erhitzt, bis kein Wasser mehr gebildet wird. Nach dem

Abkihlen wird das Reaktionsgemisch mit Bicarbonatldsung saurefrei gewaschen, iber Natriumsuifat getrocknet und wie tiblich
aufgearbeitet. Man erhélt 4—(5—Pentyl—1,3—dioxan—2—y|)—benzoeséure—(3—cyano—4—butylpheny|ester), F. 47, K. 121°



Analog werden hergestelit:

4-({5-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)-benzoeséure—(3—cyano~4-ethylphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3—dioxan—-2—-yl)-benzoesdure—(3—cyano—4-propylphenylester)
4-(5-Pentyl—-1,3~dioxan—2—-yl}-benzoesaure—(3~cyano—4—pentyiphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3~dioxan—2—yl)-benzoesiure—(3—cyano—4-hepty|phenylester)
4~(5-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)~benzoeséure—(3—cyano—4-ethoxyphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3—dioxan-2—-yl}-benzoesaure—{3—cyano—4-propoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3~-dioxan-2-yl)-benzoesiure—(3-cyano—4-butoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3—dioxan~2-yl)-benzoesaure—(3—cyano—4-pentoxyphenylester)
4—(5-Pentyl-1,3-dioxan-2-yl)-benzoesiure—(3~cyano—4—hexoxyphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure—~{3—cyano—4-heptoxyphenylester)
4-(5~-Pentyl-1,3—-dioxan-2—-yl)-benzoesiure—(2—fluor—4—ethylphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3~dioxan—2-yl)-benzoesiure—(2—fluor—4-propylphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3~dioxan~2-yl)-benzoesiure—(2—fluor-4-pentylphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3—dioxan—2—-yl)-benzoesiure—(2—fluor—4-heptylphenylester)
4-{5-Pentyl-1,3—dioxan—2—-yl)-benzoesiure~(2—fluor—-4-ethoxyphenylester)
4-{5-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)}-benzoesiure—(2—fluor-4-propoxyphenylester)
4~{5-Pentyl~1,3—dioxan-2—-yl)-benzoesiure—(2-fluor-4-butoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3-dioxan—2—yl}-benzoesiure—(2—fluor-4—pentoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3—-dioxan—-2-yl)-benzoesdure—(2—fluor-4~hexoxyphenylester)
4-{5-Pentyl-1,3~dioxan—2-yl)-benzoesiure—(2—fluor-4-heptoxyphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3—dioxan-2-yl)}~benzoesiure—(2—methyl-4—ethylphenylester)
4~(5-Pentyl—1,3—-dioxan—-2—-yl)-benzoesiure—(2-methyl-4-propylphenylester)
4—(5-Pentyl-1,3~dioxan~2-yl)-benzoesiure—{2~methyl-4-pentylphenylester)
4-{5-Pentyl-1,3~dioxan-2-yl}-benzoesiure—(2—methyl-4-heptylphenylester)
4~(5—-Pentyl-1,3—dioxan—2—-yl}-benzoesdure—{2—methyl—4—ethoxyphenylester)
4—(5~Pentyl-1,3—~dioxan—2—-yl)-benzoesiure—{2-methyl—-4~propoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3—dioxan-2-yl)-benzoesiure~(2-methyl-4-butoxyphenylester)
4-(5-Pentyl—1,3—-dioxan~2—-yl)~benzoesiure~(2—methyl-4—pentoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure—{2-methyl-4-hexoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3~dioxan~2-yl)}-benzoesiure~{2-methyl-4-heptoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3-dioxan-2-yl)—cylohexancarbonsiure~{2-cyan—4~ethylphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3—dioxan-2-yl)—cylohexancarbonsiure—(2—cyan—4-propylphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3—dioxan-2-yl)-cylohexancarbonsiure—(2—cyan—4-pentylphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3—-dioxan~2-yl)—cylohexancarbonsiure~(2-cyan—4-heptylphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3—-dioxan—~2-yl)—cylohexancarbonsiure~(2-cyan—4—ethoxyphenylester)
4-(5—Pentyl-1 ,3—dioxan-2—-yl)-cylohexancarbonsiure~{2—cyan—4-propoxyphenylester)
4~(5~-Pentyl-1,3—-dioxan—2-yl)-cylohexancarbonsaure—{2—cyan—4-butoxyphenylester)
4—~(5-Pentyl-1,3—-dioxan—~2-yl)—cylohexancarbonsiure—{2—-cyan—4—pentoxyphenylester)
4~(5-Pentyl—1,3~dioxan—2—-yl)-cylohexancarbonsiure—(2—cyan—4-hexoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3-dioxan—2—-y!)}-cylohexancarbonsidure—(2—cyan—4-heptoxyphenylester)
4—(5-Pentyl-1,3~dioxan—2-yl)-cyclohexancarbonséure~(2—fluor—4—ethylphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)~cyclohexancarbonséure—(2—fluor-4—ethylpropylester)
4~(5-Pentyl-1,3~dioxan—2-yl)-cyclohexancarbonsiure—(2—fluor—4~pentylphenylester)
4~(5—-Pentyl-1,3-dioxan-2-yl}—cyclohexancarbonséure-{2-fluor—4-heptylphenylester)
4~(5—Pentyl-1,3-dioxan-2—-yl}—cyclohexancarbonséure—(2-fluor—4-ethoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3~dioxan—2-yl)}-cyclohexancarbonsiure—(2-fluor—4-propoxyphenylester)
4~{5-Pentyl-1,3—-dioxan—2-yl)-cyclohexancarbons&u re—(2-fluor—4—butoxyphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3-dioxan—2-yl)—cyclohexancarbonsiure—(2—fluor—4-pentoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3-dioxan—2—-yl}—cyclohexancarbonséure—(2-fluor—4-hexoxyphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3~dioxan—2-yl)—cyclohexancarbonséure—{2—fluor—-4—heptoxyphenylester)
4—(5-Pentyl-1,3-dioxan—2—yl)—cyclohexancarbonsiure—{2~methyl—4—ethylphenylester)
4-{5-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)}-cyclohexancarbonsdure—{2—methyl-4—propylphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)—cyclohexancarbonsiure—{2-methyl-4-pentylphenylester)
4—-(5-Pentyl-1,3-dioxan-2-yl)-cyclohexancarbonsiure~{2-methyl-4-heptylphenylester)
4~(5-Pentyl—1,3-dioxan—2—-yl)-cyclohexancarbonsiure—(2—methyl—-4—ethoxyphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3~dioxan—2—-yl)-cyclohexancarbonséure—(2-methyl—4-propoxyphenylester)
4~(5-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)—cyclohexancarbonsdure—(2—-methyl-4-butoxyphenylester)
4-(5-Pentyl-1,3-dioxan—2—-yl)-cyclohexancarbonséure—(2-methyl-4—-pentoxyphenylester)
4—(5-Pentyl-1,3-dioxan—2-yl)—cyclohexancarbonsdure—(2-methyl-4—hexoxyphenylester)
4—(5—Pentyl—1,3-dioxan—2-yl)~cyclohexancarbonsdure—(2—-methyl—4-heptoxyphenylester)
" Analog werden hergestellt durch Veresterung der entsprechenden Carbonséuren mit 3-Fluor—4—cyanophenol:
4~(5-Ethyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesdure—{3—fluor-4-cyanophenylester)
4-(5—-Propyl-1,3-dioxan—2-yl}-benzoesaure—(3—fluor-4—cyanophenylester)
4—{5-Butyl—~1,3-dioxan—2—yl)-benzoesiure—{3-fluor-4—cyanophenylester)
4~{5-Pentyl-1,3—-dioxan~2—yl)-benzoesaure—{3-fluor—4—cyanophenylester)
4-(5-Hexyl~1,3-dioxan-2—yl}-benzoesaure—(3~fluor—-4—cyanophenylester)
4—(5-Heptyl-1,3-dioxan—2-yl)}-benzoesiure—(3—fluor—4-cyanophenylester)
4-{5~Octyl-1,3—dioxan-2—yl)-benzoesaure—{3-fluor—4—cyanophenylester)



4~(5-Nonyl-1,3—dioxan—2-yl)-benzoesiure—(3-fluor—4—cyanophenylester)
4—-(5-Decyl-1,3~dioxan—2—-yl)-benzoeséure—(3-fluor—<4—cyanophenylester)
4—(6-Ethyl-1,3-dioxan—2-yl)-cyclohexancarbonsiu re~(3-fluor-4—cyanophenylester)
4—{5-Propyl-1,3—dioxan—-2-yl)—cyclohexancarbonsiure—(3—fluor-4—-cyanophenylester)
4~(6-Butyl~1,3~dioxan-2-yl)—cyclohexancarbonsaure—(3-fluor—4-cyanophenylester)
4—(5-Pentyl-1,3-dioxan—2-yl)—cyclohexancarbonséure—(3—-fluor-4—cyanophenylester)
4—(5-Hexyl-1,3-dioxan-2-yl)}-cyclohexancarbonsaure—(3-fluor—4-cyanophenylester)
4—(5~Heptyl-1,3-dioxan-2—-yl)-cyclohexancarbonsiure—(3—-fluor-4—cyanophenylester)
4~(5-Octyl-1,3~dioxan-2~yl)—cyclohexancarbonsaure~{3~fluor—4-cyanophenylester)
4~(5-Nonyl-1,3-dioxan—2-yl}—cyclohexancarbons&ure—(3-fluor-4—cyanophenylester)
4~(5-Decyl-1,3-dioxan~2-yl)—cyclohexancarbonséure~(3—fluor~4-cyanophenylester)

Beispiel 2
6,5g 4-(trans—4~Propylcylohexyl)-2—fluorbiphenyl—4'—carbaldehyd (erhaltlich durch Bromierung von 4-{trans—4—
Propylcylohexyl}-2-fluorbiphenyl mit Brom in Gegenwart katalytischer Mengen Jod und Umsetzung der aus der
Bromverbindung erhaltenen magnesium-organischen Verbindungen mit N-Formyipiperidin) und 3,6 g 2-Heptylpropandiol-1,3
werden zusammen mit 1g stark saurem Kationenaustauscher in 100 ml Toluol 8 Stdn. am Wasserabscheider erhitzt.
AnschlieBend wird der Katalysator abfiltriert und das Toluol abdestilliert. Nach tiblicher Aufarbeitung erhait man 4—(trans—4—
Propyleylohexy!)-2-fluor—4’~(5-heptyl-1,3-dioxan—-2-yl)-biphenyl.
Analog werden hergestelit:
4—(trans—4—Ethyl—cyc|ohexyI)—2—fluor—4’—(5—heptyl-1,3—dioxan—2—-y|)—biphenyl
4—(trans—4—Butyl—cycIohexyl)—2—ﬂuor—4’—(5—hepty|—-1,3—dioxan—-2—y| )-biphenyl
4~{trans—4~-Pentyl-cyclohexyl}—2—fluor-4'—(5-heptyl—1 3—dioxan—2-yl)-biphenyl
4~(trans—4-Heptyl-cyclohexyl)-2~fluor—4'—(5-heptyl-1,3-dioxa n—2-yl)-biphenyl
4~(trans—4-Ethylcyclohexyl}~2—fluor—4'—(5-heptyl-1 3—dioxan—2-yl)-biphenyl|
4~(trans—4-Propylcyclohexyl)-2—fluor—4'=(5—pentyl—1 3~dioxan—2-yl}-biphenyl
4~(trans—4—Butylcyclohexyl)-2~fluor—4'~(5—pentyl-1,3—dioxa n—=2-yl}-biphenyl
4~{trans—4~Pentylcyclohexyl)—2—fluor—4'—(5—-pentyl-1 3—dioxan-2-yl)}-biphenyl
4~(trans—4-Heptylcyclohexyl)-2—fluor—4'—(5—-pentyl-1,3~dioxa n-2-yli)}~biphenyl
4—(trans—4-Ethyl-cyclohexyl)—2-fluor-4'—(5~pentyl-1 ,3—dioxan-2~yl}-biphenyl
4~(trans—4—Propyl-cyclohexyl)-2~fluor-4'—(5-pentyl~1 +3—dioxan-2-yl)-biphenyl
4~(trans—4-Butyl—cyclohexyl)-2—fluor—4'~(5—pentyl—1 3—~dioxan-2-yl)-biphenyl
' 4—(trans—4—Pentyl—cyclohexyl)-2—quor—4'—-(5—pentyI—1,3—dioxan—2—yl)—bipheny|
4—(trans—4—Heptyl-cyclohexyl }-2-fluor—4'~{6~pentyl-1,3-dioxan-2—yl)-biphenyl
4—{trans—4-Ethyl-cyclohexyl)~2—-methyl—4'~(5—pentyl—1 3~dioxan-2-yl}-biphenyl
4~(trans—4—Propyl—cyclohexyl J-2-methyl-4'—(5—-penty!-1,3~dioxan—2—yl)~biphenyl
4~({trans—4-Butyl-cyclohexyl)-2—-methyl—4'~(5-pentyl-1 3—dioxan—2-yi}-biphenyl
4—(trans—4—Pentyl——cycIohexy|)—2—methyl—4’-—(5—pentyl—1,3—dioxan—2—y|)—biphenyl
4—(trans—4-Heptyl-cyclohexyl}-2—-methyl-4'~(5~pentyl-1,3—dioxa n—2-yl)~biphenyl
4—(trans—4—Ethyl—cylohexyl J-2-methyl-4'~(5-propyi-1,3—dioxan—2—-yl)-biphenyl
4—(trans—4-Propyl-cylohexyl)-2-methyl—4'~(5-propyl-1,3-dioxa n—-2-yl)}-biphenyl
4~({trans—4~-Butyl-cylohexyl)-2-methyl—4"~(5—protyl—1 3—dioxan-2-yl)-biphenyl
4—(trans—4—Penty|—cy|ohexyl)—2—methyl—4'—(5—propyl—1,3—dioxan—2—yl }-biphenyl, F 79°, K. 269°
4-(trans~4-Heptyl-cylohexyl)-2-methyl-4'~(5-propyl-1,3-dioxa n—2-yl)-biphenyl
4—(trans—4-Ethylcyclohexyl}-2~fluor-4'—(5—pentyl-1,3—dithia n—-2-yli}~biphenyi
4~{trans—4~-Propylcyclohexyl}-2—fluor—4'—{5—pentyl—1,3—dithia n—2~yl}-biphenyl
4—(trans—4—ButyIcycIohexyl)-2—f|uor—4’—(5—pentyl—1,3—dithian—2—y|)—biphenyl
4~(trans—4—Pentylcyclohexyl )-2~fluor—4'—(5-pentyi-1,3~dithian—2—-yl)-biphenyl
4—(trans—4-Heptylcyclohexyl)—2—fluor—4'—( 5-pentyl-1,3—dithian-2-yl)-bipheny!
4~(5-Ethyl-1,3—dioxan~2—-yl)-2—fluor—4'~(5—pentyl—1 3—dioxan—-2-yl)-biphenyl
4-—(5—Propy|—1,3—dioxan—2—yl)—2—f|uor—4’—(5—penty|—-1,3—dioxan—-2—yi)—biphenyl
4~(5-Butyl-1,3~dioxan—2-yl)-2~fluor—4'~(5-pentyl—1 ,3—dioxan—2-yl)-biphenyl
4—(5-Hexyi-1,3-dioxan—2-yl }-2—fluor-4'~(5-pentyl-1,3—dioxa n—2-yl}-biphenyl
4—(5—Hepty|—1,3—dioxan—2—yl)—2—f|uor—4’—(5—pentyl—1,3—dioxan-—2—yl)—biphenyl
4—(trans—4—Ethylcyclohexyi)—2—f|uor—4’—(5—propy|—-1i,3—dioxan—2—y|)—bipheny|
4~(trans—4—Propylcyclohexyl)-2~fluor—4'—(5—prng /-1 ,3—dioxan-2—yl}-biphenyi
4—(trans~4-Butylcyclohexyl)-2~fluor—4'~(5—propyl-1,3-dioxa n—-2-yl}-biphenyl
4~(trans—4~Pentylcyclohexyl)-2~fluor-4'~(5—propyl-1 3-dioxan—2—yl)-biphenyi, F. 83°, K. 272°
4-(trans-4-Heptylcyclohexyl)-2-f|uor-4'-(5-propyl-1,3-dioxan-2-yl)-biphenyl
4—(5-Pentyl-1,3—dioxan—2—yl)-2—cyan—1—ethyl-benzol
4~(6~Pentyl-1,3-dioxan—2-yl}-2-cyan—-1-propyl~benzol
4-(5-Pentyl-1,3—dioxan—2—yl}-2—cyan-1-buty!~benzol
4~(5-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)-2—cyan—1-pentyl-benzol
4~(5-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)-2—cyan-1-heptyl-benzol
4~(5-Propyl-1,3—dioxan-2-yl)~2-fluor-1—ethyl-benzol
4—(5~-Propyi-1,3—-dioxan—2-yl)~2~fluor—1-propyi—benzol
4—(5-Propyl-1,3—dioxan—2—y!)-2—fluor-1-butyl-benzol
4~(5-Propyl-1,3—dioxan-2-yl}-2—fluor-1-pentyl-benzo!
4—(5-Propyl-1,3—dioxan—2-yl})-2~fluor-1-h eptyl-benzol



4—(5-Propyl—1,3—dithian—-2—yl)-2—fluor—1-ethyl-benzol
4—(5-Propyl-1,3—dithian-2-yl)-2-fluor-1-propyl-benzol
4—(5-Propyl—1,3—dithian-2-yl)—2—fluor—1-butyl-benzol
4—(5-Propyl-1,3—dithian-2-yl)-2-fluor-1-pentyl-benzol
4~(5-Propyl—1,3—dithian-2-yl)~2-fluor-1-heptyl-benzol
4~(5~-Pentyl-1,3-dithian—2-yl}~2—cyan—1—ethyl-benzol
4-(5-Pentyl-1,3~dithian-2—-yl)-2—cyan-1-propyl~benzol
4—(5-Pentyl-1,3—dithian-2-yl)-2—cyan—1-butyl-benzol
4—(5-Pentyl-1,3—dithian-2-yl)-2—cyan-1-pentyl-benzol
4~(5-Pentyl-1,3—dithian—-2-yl)-2—cyan~1-heptyl-benzol
4-(5-Pentyl-1,3~-dioxan—2-yl}-2-fluor—4'—ethyl-biphenyl
4~(5-Pentyl-1,3—dioxan-2-yl)-2-fluor—4'-propyl-biphenyl
4-(5-Pentyl—1,3—dioxan-2-yl}-2-fluor—4'~butyl-bipheny!
4-(5-Pentyl-1,3—dioxan-2-yl)~2-fluor—4'—pentyl-biphenyl
4~(5-Pentyl-1,3—dioxan~2~yl}-2~fluor-4'-heptyi-biphenyl
4-(5-Heptyl-1,3—dioxan—2-yl}-2'-fluor-4'~ethyl-biphenyl
4—(5-Heptyl~1,3—dioxan—2-yl)}-2'—fluor—-4'—propyl-biphenyi
4-(5~Heptyl-1,3—dioxan—2-yl}-2'-fluor—4'-butyl-biphenyl
4—(5-Heptyl-1,3~dioxan~2-yl)}-2'-fluor—4'—pentyl-biphenyl
4~(5-Heptyl-1,3-dioxan-2-yl)-2'—fluor—4'-heptyl-biphenyl
4-(5-Ethyl-1,3-dioxan—2-yl)-2-methyl-4'—ethyl-biphenyl
4—(5-Ethyl-1,3—dioxan—2-yl}-2-methyl-4'~propyl-biphenyl
4-(5-Ethyl-1,3-dioxan—2-yl}-2-methyi—4'-buty!-biphenyl
4—(5-Ethyl-1,3~dioxan-2-yl)}-2~-methyl-4'-pentyl-biphenyl
4—~(5-Ethyl-1,3—dioxan—2-yl)}-2—-methyl—4'-heptyl-biphenyl
4~(5-Butyl-1,3-dithian-2-yl)~2"-fluor—4'-ethyl-biphenyl
4—(5-Butyl-1,3—dithian—-2-yl)-2'—fluor—4'—propyi-biphenyl
4—(5-Butyi-1,3—dithian—2—yl}-2'-fluor—4'-butyl-biphenyl
4—(5-Butyl-1,3—dithian—2-yl)}-2"—fluor—4'-pentyl-bipheny|
4~(5-Butyl-1,3-dithian—2-y|)-2'-fluor-4'-heptyl-biphenyl
trans-1~(5—-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)-4—(4—ethyl-3—fluor—-phenyl)—cylohexan
trans—1—(5-Pentyl-1,3—dioxan—-2-yl)-4—(4-propyl-3—fluor- phenyl}-cylohexan
trans-1~(5-Pentyl-1,3~dioxan-2-yl)}—-4—(4-butyl-3-fluor-phenyl)—ylohexan
trans—1-{5—Pentyl-1,3—dioxan—2-yl}-4~(4-pentyl-3-fluor-phenyl)-cylohexan
trans—1—(56-Pentyl-1,3~dioxan-2-yl)—-4—(4—heptyl-3—fluor-phenyl)—cylohexan
trans—1—(5—-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)-4-(4—ethyl-2-fluor-phenyl)—cylohexan
trans—1—(5—Pentyl—1,3—dioxan—2-yi}—4—(4—propyl-2—fluor-phenyl}—cylohexan
trans—1—(5-Pentyl-1,3—dioxan-2-yl)-4—(4-butyl-2—fluor-phenyl)—cylohexan
trans—1—(5-Pentyl-1,3-dioxan—2-yl)}~4~(4~pentyl-2—fluor-phenyl)—cylohexan
trans-1—-(5—-Pentyl-1,3~dioxan-2-yl)-4—(4-heptyl-2~fluor-phenyl}—cylohexan
trans—1—{5-Butyl-1,3—dithian—-2-y!)-4—~(4—ethyl-2—methyl-phenyl)}—cylohexan
trans—1—(5-Butyl—1,3—dithian—2—yl)-4—{4—propyl-2-methyl-phenyl)—cylohexan
trans—1—(5-Butyl-1,3—dithian—-2—-yl)-4—{4-butyl-2-methyl-phenyi}—cylohexan
trans—1—(5-Butyi—1,3—dithian~2—yl)-4~(4—pentyl-2—methyl-phenyl)—cylohexan
trans—1—(5-Butyi-1,3-dithian~2-yl)-4—(4—heptyl-2—methyl-phenyl)-cylohexan
2—(4-Ethyl-2—fluor—phenyl)}-5—(trans—4-pentyicylohexyl)-1,3—dioxan
2—-(4-Propyi-2-fluor—phenyl)-5—(trans—4—pentylcylohexyi)-1,3—dioxan
2—-(4-Butyl-2—fluor-phenyl)-5—(trans—4—pentyicylohexyi)-1,3—dioxan
2—-(4-Pentyl-2-fluor-phenyl}-5—(trans—4—pentylcylohexyl)}-1,3—dioxan
2-{4~Heptyl-2—fluor-phenyl)-5~({trans—4—pentylcylohexyl)-1,3—dioxan
2-(4-Ethyl-3-fluor-phenyl)-5—{trans—4—pentylcyclohexyi)-1,3—-dioxan
2—(4-Propyl-3-fluor-phenyl)-5—(trans—4~pentylcyclohexyl}-1,3—dioxan
2-(4-Butyl-3—fluor—phenyl)~5~(trans—4—pentylcyclohexyl)-1,3-dioxan
2-(4-Pentyl-3—fluor—phenyl)-5-(trans—4—pentyicyclohexyl)-1,3—-dioxan
2—(4-Heptyl-3-fluor-phenyl)-5—(trans—4-pentylcyclohexyl)-1,3-dioxan
2—{4-Ethyl-2—-methyl-phenyi)-5~(trans—4—pentylcyclohexyli)-1,3- dioxan
2—{4-Propyl-2—-methyl-phenyl)-5—(trans—4—pentylcyclohexyl)-1,3—dioxan
2—{4~Butyl-2—-methyl-phenyl)-5—(trans—4—pentylcyclohexyl)-1,3—dioxan
2-{4-Pentyl-2—methyl-phenyl)-5—({trans—4—pentylcyclohexyl}-1,3—-dioxan
2-(4-Heptyl-2—methyi-phenyl}-5-(trans—4—pentyicyclohexyi}-1,3-dioxan
2-(4-Ethyl-3—fluor—phenyl)}-5—(trans—4—pentylcyclohexyl)-1,3—dithian
2—{4-Propyl-3—-fluor-phenyl}-5—(trans—4—-pentylicyclohexyli)-1,3—dithian
2—(4-Butyl-3-fluor-phenyl)}-5—~(trans—4-pentylcyclohexyl)-1,3—dithian
2-(4-Pentyl-3—fluor—phenyl)-5—(trans—4~pentylcyclohexyl)-1,3—dithian
2—(4-Heptyl-3—fluor—phenyl}-5-(trans—4-pentylcyclohexyl)-1,3~dithian
5-(5—Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)}-4—fluor-2—cyan—pyrimidin
5—{5—Pentyl-1,3—dioxan—2-yl}-4—fluor-2—ethyl-pyrimidin
5—(5—-Pentyl-1,3—dioxan—2-yl)—-4—fluor-2—propyl-pyrimidin
5~{5-Pentyl-1,3—-dioxan—2-yl)-4~fluor-2-butyl-pyrimidin
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5-(5-Pentyl-1,3-dioxan-2-yl)~4—fluor—2—pentyl—pyrimidin
5~(5—-Pentyl-1,3~dioxan—2-yl)-4—fluor—2-heptyl-pyrimidin
5—(5-Pentyl-1,3-dithian—2—yl)-4~fluor-2—cyan—pyrimidin
5-(5-Pentyl—1,3—dithian—2-yl)—4~fluor-2—ethyl—pyrimidin
5—{5-Pentyl—1,3-dithian—2~yl)—4—fluor—2-propyl-pyrimidin
5~(5-Pentyl—1,3—dithian—2-yl}-4~fluor-2~butyl-pyrimidin
5~(5~-Pentyl-1,3—dithian—2—yl)}~4—fluor-2-pentyi-pyrimidin
5—(5~Pentyl—1,3-dithian—2—yl)—4—~fluor-2-heptyl-pyrimidin
5-[4~{5~Pentyl-1 .3~dioxan—2—-yl)-phenyl}-4~fluor-2-cyan-pyrimidin
5-[4—(5~Pentyl-1 3-dioxan-2-yl)-phenyl}-4~fluor-2—ethyl-pyrimidin
5-[4—(5-Pentyl-1,3—-dioxan—2-yl{)-phenyl |~4—fluor-2-propyl-pyrimidin
5-[4—(5—Pentyl-1 3—dioxan—2-yl)-phenyl]-4~fluor-2-butyl-pyrimidin
__5-[4-{5-Pentyi-1 3-dioxan-2-yl)-phenyl}-4—fluor-2-pentyl-pyrimidin

5-[4—(5-Pentyl-1,3—dioxan—2~yl)-phenylj—4-fluor—2-heptyl-pyrimidin
5~[4—(5-Propyl-1,3—dioxan—2~yl)-phenyl]-4~fluo r—-2—cyan—pyrimidin
5-[4—(5-Propyl-1,3—d ioxan—2—-yl)~phenyl]—4~fluor-2—ethyl-pyrimidin
5-[4~(5—Propyl-1,3—dioxan—-2—yl)~phenyi |—4~fluor-2-propyl-pyrimidin
5~[4—(5—-Propyl-1,3—~dioxan—2-yi }-phenyi]-4-fluor-2-butyl-pyrimidin
5~[4—(5—-Propyl-1,3—dioxan—2-yl)-phenyl [-4-fluor-2-pentyl-pyrimidin
5~[4—(5—Propyl-1 3—dioxan—2-yl)-phenyl]-4~fluor-2-heptyl-pyrimidin
2—[4—-(5—Penty|—-1,3—dioxan—2—y|)—phenyl]—4~ﬂuor—5—cyan—pyrimidin
2-[4—(5-Pentyl-1,3—dioxa n—2-yl}-phenyl}-4—fluor-5—ethyl-pyrimidin
2-{4~(5-Pentyl~1,3~dioxan-2-yl}-phenyl]-4-fluor-5—-propyl-pyrimidin
2-[4—(5-Pentyl-1,3~dioxa n—2-yl}-phenyl]-4~fluor-5-butyl-pyrimidin
2-[4~(5-Pentyl-1 3—dioxan—2-yl)-pheny!]-4—fluor-5—-penty!-pyrimidin
2-[4—(5~Pentyl-1,3~dioxa n—2-yl}-phenyll-4—fluor-5-heptyl-pyrimidin
2-[trans—4—~(5—-Pentyl-1,3—dioxa n—2-yl}-cyclohexyll-4—fluor-5—cyan—pyrimidin
2-trans—4~(5-Pentyl-1,3—dioxa n—2-yl)—cyclohexyl]-4—fluor-5—ethyl-pyrimidin
2-[trans—4—(5~Pentyl-1 +3-dioxan—2-yl}-cyclohexyl]-4—fluor-5-propyl—pyrimidin
2-[trans—4~(5—Pentyl-1,3—di oxan—2-yl)—cyclohexyl]-4~fluor-5—butyl-pyrimidin '
2—-[trans—4—(5—Penty|-1 3—dioxan-2-yl)-cyclohexyt]-4~fluor-5-pentyl-pyrimidin
2-[trans—4~(5-Pentyl-1 3—dioxan—2-yl)}—cyclohexyl]-4~fluor-5—heptyl-pyrimidin
2—{4~(5~Pentyl-1,3-dioxan—2—yl)-biphenyi~4'—y| |4~ uor-5—cyan-pyrimidin
2-{4—(5-Pentyl-1,3~dioxan—2—yl}-biphenyl-4'—y]-4—flu or—5-ethyl-pyrimidin
2-[4~(5~Pentyl-1,3—-dioxan~2-yl)-biphenyl-4'-yl}~4—fluo r—5-propyl-pyrimidin
2-[4—(5-Penty!-1 3—dioxan—2-yl}-biphenyl-4'-yl]-4—fluor-5-butyl-pyrimidin
2-[4—-(5-Pentyl-1,3—dioxan—2-y!)-biphenyl—4'~yi]-4-fluor~5—pentyl-pyrimidin
2-[4~(5-Penty!-1,3—dioxan—2-yI -biphenyl-4'-yl]l-4—fluor-5-heptyl-pyrimidin
2-[4-(5-Butyl-1,3—dithian—2-y|)-biphenyl-4'~yl]-4~fluor-5—cyan—pyrimidin
2—[4—(5—-Butyl~—1,3-dithian-—2—yl)—-bipheny|—4’—y|]—4—fluor—5—ethyl—pyrimidin
2-[4—(5-Butyl-1 ,3—dithian—2-yl)-biphenyl-4'~yl]-4~fluor-5—propyl-pyrimidin
2-[4-(5-Butyl-1,3—dithian—2-y! }-biphenyl-4'-yl]-4~fluor-5-butyl-pyrimidin
2-[4—(5-Butyl-1 ,3—dithian—2-yl)~biphenyl-4'-y|}l4—fluor-5-pentyi-pyrimidin
2-{4~(5-Butyl~1,3—dithian—2-yl)-biphenyl—4'~yl]-4~fluor-5—heptyl-pyrimidin
Beispiel 3
69 3—{4'-Pentyl-2~fluorbiphenyl~4—yl)-propionaldehyd {erhaltlich durch Umsetzu ng von 4—(2-Fluor—4'~pentyi-biphenylyl)-
magnesiumbromid mit Ethylenoxid und anschlieBende Oxidation des entstandenen Alkohols mit Pyridiniumchlorochromat)
und 3,5g 2-Heptylpropandiol-1,3 werden mit einer Spatelspitze p-Toluolsulfonsaure in 100 ml Toluol am Wasserabscheider
erhitzt, bis sich kein Wasser mehr bildet. Nach dem Abkiihien wascht man mit Bicarbonatlésung und Wasser neutral, trocknet

{iber Natriumsulfat und destilliert das Toluol ab. Nach tiblicher Aufarbeitung erhélt man 1=(4'~Pentyi-2—fluorbiphenyi—4-yl)-2—
{5-heptyi-1,3-dioxan—2-yl)—ethan.

Analog werden hergestellt:
1-(4'-Ethyl-2~fluorbiphenyl—4-yi)-2—(5-heptyl-1,3—-dioxan~2~yl)-ethan
1-{*’- Propyl-2~fluorbiphenyl-4-y|)-2~(5-heptyl-1,3—-dioxan—2-yl)-ethan
1—(4’—Butyl—2—ﬂuorbipheny|—-4~y|)—2—(5—-hepty|—-1,3—dioxan—2—yl)—ethan ‘
1~(4’-Pentyl-2—fluorbiphenyl-4-yl)-2—(5~heptyi-1 J3—dioxan-2-yl)—ethan
1-(4'~Heptyl-2—fluorbiphenyl-4-yi)-2—(5-heptyl~1,3—dioxan—2—yl}—ethan
1-(4'~Cyan-2~fluorbiphenyl—4-yl)-2—(6-heptyl-1,3—dioxan—2—yl}-ethan
1~(4'~Ethoxy—2-fluorbiphenyl—4—yl}-2—(5-heptyl—1,3—dioxa n—2-yl}-ethan
1—(4’—Propoxy—2—f|uorbiphenyl—4—y|)—2—(5—heptyl—1 ,3~dioxan—2-yl)-ethan
1-(4"~Butoxy-2-fluorbiphenyl—4-yi)-2—(5—-heptyl-1,3-dioxan—2—yl)—ethan
1~{4'-Pentoxy—-2-fluorbiphenyl—4—yi)}-2—(5-heptyl—1 3~dioxan—2—-yl)-ethan
1-(4'—Heptoxy—~2~fluorbiphenyl-4-yl}-2—(5-heptyl-1,3-dioxan—2—yl)—ethan
1-(4’~Nonoxy-2-fluorbiphenyl—4-yl)-2—(6-heptyl-1,3~dioxa n-2-yl)—-ethan
1-(4’~Ethyl-2"~fluorbiphenyi—4~yl)}-2~(5-heptyi—1 3—dioxan—2-yl}-ethan
1-(4'~Propyl-2'~fluorbiphenyl—4-yl)-2~(5-heptyl~1,3~dioxan—2-yl)}~ethan
1—{4'-Butyl-2"—fluorbiphenyl—4—yl)}-2—(5-heptyl-1 3—dioxan—2-yl}—ethan
1-{4'-Pentyl-2'~fluorbiphenyl—4-yl)}-2—{5-heptyl~1,3—dioxan-2-yl)-ethan

-



1-(4'~Heptyl-2'~fluorbiphenyl—-4—yl)}-2—(5-heptyl-1,3-dioxan-2~yl)-ethan
1-(4’'~Cyan—2'-fluorbiphenyl—4—-yl}-2—(5-heptyl-1,3—dioxan-2-yl)—ethan
1-(4'-Ethoxy~2'—fluorbiphenyl—4—yl)}-2—(5-heptyl-1,3—dioxan-2-yl)—ethan
1-{4'~Propoxy-2'—fluorbiphenyl~4-yl)-2—(5-heptyl-1,3-dioxan—2-yl}-ethan
1-{4'-Butoxy—2'—fluorbiphenyl-4—y{)-2—(5-heptyl-1,3-dioxan—2-yl}-ethan
1—(4'-Pentoxy—2'~fluorbiphenyl-4-yl)-2—(5-heptyl-1,3~dioxan—2~yl)-ethan
1-{4'-Heptoxy—2'~fluorbiphenyl-4-yl)-2—(5-heptyl-1,3-dioxan—2-yl}-ethan
1—(4’-Nonoxy—-2'—fluorbiphenyl—4~yl)—2—(5-heptyl~1,3-dioxan-2-yl)~ethan
1-{4'-Ethyl-2'~fluorbiphenyl-4-yl)-2—(5—pentyl-1,3-dioxan-2-yl)-ethan
1-{4'~Propyl—2'~fluorbiphenyl-4-yl)-2—{5—pentyl-1,3—dioxan—2—yl)-ethan
1-{4'-Butyl-2"fluorbiphenyl-4-yl)-2—(5-pentyl-1,3-dioxan—2-yl}-ethan
1-(4’~Heptyl-2"~fluorbiphenyl-4-yl)-2—(5—pentyl-1,3—dioxan-2-yl)—ethan
1-(4'-Cyan-2'-fluorbiphenyl—-4—yl)-2—(5—penty!-1,3-dioxan-2-yl}—ethan
1—(4’—Ethoxy~gf_-fluorbiphenyl—4—y|)—-2—-(5—penty|—1 ,3—dioxan—2-yl)-ethan
1—(4’—Propoxy—2’—ﬂuorbipheny|—4r-yl):24-(5—penty|—1 ,3—dioxan-2—yl}-ethan
1-(4'—Butoxy—2'fluorbiphenyl—4~yl}-2—(5-pentyi-1,3—dioxan-2-yl )-ethan
1—{4'-Pentoxy—2'~fluorbiphenyl—4-yl)-2—(5—pentyl-1,3—dioxan-2-yl}-ethan
1-{4'-Heptoxy-2'—fluorbiphenyl-4-yl}-2—(5-pentyl-1 ,3-dioxan—2-yi)}—ethan
1-(4'-Nonoxy-2'—fluorbiphenyl-4—yi )~2—(5-pentyl-1,3—dioxan—2-yl)—ethan
1~(4'~Ethyl—2'~fluorbiphenyl-4-yi}~2—(5—propyl-1,3-dioxan—-2-yl)-ethan
1—(4'~Propyl-2'fiuorbiphenyl—-4—yl}-2—(5-propyl-1 ,3-dioxan-2-yi)-ethan
1-{4'=Butyl-2'fluorbiphenyl-4~-yi)}-2—(5-propyl-1,3~dioxan—2-yl}-ethan
1-{4'~Pentyl-2'~fluorbiphenyl—4-yl)-2-(5-propyl-1,3-dioxan-2-yl}-ethan, F. 36°, K. 98°
1-(4'~Heptyl-2'—fluorbiphenyl—4—y!)}-2—(5-propyl-1,3-dioxa n-2-yl}-ethan
1-{4'-Cyan-2'—fluorbiphenyl—4~yl)-2—(5-propyl-1 ,3—dioxan—2-yl)—ethan
1-~(4'-Ethoxy—2'—fluorbiphenyl-4~yl)-2—(5—propyl-1,3—dioxan-2-yl }—ethan
1—(4'-Propoxy-2'—fluorbiphenyl—4~yi)}-2—(5~propyl-1 ,3—dioxan—2-yl)—ethan
1-(4'-Butoxy—2'—fluorbiphenyi—4~yl)}—2—{5-propyl-1,3—dioxa n—-2-yl)-ethan
1-(4'-Pentoxy-2'~fluorbiphenyl-4-yl}-2—{5-propy}-1,3—dioxan-2-yl}-ethan
1—(4'~Heptoxy~2'—fluorbiphenyl-4~yl }-2—(6—-propyl-1,3—dioxan—2-yl}—ethan
1—{4’'~Nonoxy-2'—fluorbiphenyl—4-y!)}-2—(5—propyl-1 ,3—-dioxan-2-yl}-ethan
1-{4'Ethyl-2"~fluorbiphenyl-4-yl)}-2—(5-butyl~1,3~dithian—2-y!)—ethan
1-{4'-Propy!-2'~fluorbiphenyi-4~yl)-2-{6-butyl-1,3—dith ian-2-yl)}-ethan
1~{4'=Butyl-2'~fluorbiphenyl-4-y!}-2—{5~butyl-1,3~dithian-2-yl }-ethan
1—(4'-Pentyl-2'~fluorbiphenyl—4-yl)-2—{5-butyl-1 ,3—dithian—2—yl}-ethan
1—{4'—Heptyl-2'~fluorbiphenyl—4-yl}-2—(5-butyl-1,3—dithian-2-yl)-ethan
1-{4'~Cyan-2'—fluorbiphenyl—4~yl)}-2—(5-butyl-1 ,3—dithian—2—yl)—ethan
1—{4'~Ethoxy-2'-fluorbiphenyl—-4-yl)}-2—(5-butyl-1 ,3—dithian-2-yf)-ethan
1-(4'~Propoxy—2'~fluorbiphenyl—4-yl)}-2—(5-butyi-1 ,3—dithian—2—yl)}-ethan
1-(4'-Butoxy—2'-fluorbiphenyl—4-yl)}-2-{5-butyl-1 ,3—dithian-2-yl)~ethan
1—{4'~Pentoxy~2'—fluorbiphenyl—4-yl)}-2—(5-buty|-1 ,3—dithian—-2—yl)—ethan
1—{4'-Heptoxy—2'—fluorbiphenyi—4-yl}-2—(5-butyl-1 ,3~dithian—2—yl)—ethan
1—{4'-Nonoxy-2'—fluorbiphenyl—4—yl)-2—(5-butyl-1 ,3—dithian—2-yl)—ethan
1—-{4~Ethyl-2-fluor—phenyl)}—2—{5—pentyl~1,3-dioxan-2—yl}-ethan
1~{4-Propyl-2—fluor—phenyl)-2—(5-pentyl-1,3—dioxan-2-yl)-ethan
1-(4-Butyl-2—fluor—phenyl)-2—{5—pentyl-1,3-dioxan-2-yl)-ethan
1-{4-Pentyl-2—fluor-phenyl)-2—(5—pentyl-1,3—dioxan—2-yl}-ethan
1~(4—Heptyl-2~fluor-phenyl)-2—(5—pentyi—1,3—-dioxan—2-yl)—ethan
1-{4—-Cyan-2—fluor—pheny!)}-2—(5-pentyl-1,3~dioxan-2-yl}-ethan
1-(4~Ethoxy-2-fluor-phenyl}-2—-(5—pentyl-1,3-dioxan-2~yl)}—ethan
1-(4~Propoxy—2—fluor-phenyl)-2—(5—pentyi-1,3—dioxan—2-yl)—ethan
1—{4-Butoxy—2~fluor—phenyl)}-2—-(5~pentyl-1,3—dioxan—2-yl}-ethan
1~{4—Pentoxy—2-fluar—phenyl)-2—(5—-pentyl-1,3—dioxan—2-yl)-ethan
1-{4-Heptoxy—2—fluor-phenyl)}-2—(5—pentyi-1 ,3—dioxan—2-yl)—ethan
1-{4-Nonoxy—2-fluor-phenyl)—2—(5-pentyl-1,3—dioxan—2-yl)—ethan S
1-{4'—(trans—4—Ethylcylohexy!}-2'—fluorbiphenyl-4-yl]-2-{5-pentyl-1 ,3—dioxan—2-yl)—ethan
1-{4'~{trans—4-Propylcylohexyl)-2'~fluorbiphenyl—4-yl}-2—(5—pentyl-1 ,3—dioxan—2—~yl)—ethan
1-[4'~(trans—4-Butylcylohexyl)-2'~fluorbiphenyl—4-yl]-2—(5~pentyl-1 ,3-dioxan—2-yl)-ethan
1-{4'—(tra ns—4-Pentylcylohexyl)-2'~fluorbiphenyl—4-yl]-2—(5—pentyl-1 ,3—dioxan—2—-yl}-ethan
1—[4’—(trans—4—Hepty|conhexyl)—2'—quorbiphenyl—4—yl]—2—~(5—pentyl—1 ,3—-dioxan—2-yl)—ethan
1—-{p—(5~Propyl-1 ,3-dioxan—2—-yl)—phenyl]-2—{trans—4-ethyl—cylohexyl)-ethan
1-{p-(5—Propyi-1,3—dioxan—2-yl }-phenyli1-2—{trans—4—propyl—cylohexyl)—-ethan
1~-{p—(5—Propyl-1 ,3—dioxan—2—yl)-phenyl]-2—(trans—4~butyl-cylohexyl}—ethan
1-{p—(5~Propyi-1 ,3—dioxan—2—yl)}-phenyl]-2~{trans—4—pentyl-cylohexyl)—ethan
1-[p—(5—-Propyl-1,3—dioxa n—-2-yl}-phenyl]-2—(trans—4~heptyl-cylohexyl)}-ethan
1-[p—{5-Butyl-1 ,3—dithian—2-yl)~phenyl]-2—(trans—4—ethyl—cylohexyl}-ethan
1-{p—(5-Butyl-1,3~d ithian—2—yl)—phenyl]~2—(trans—4—propyl—cylohexyl}-ethan
1—[p—(5-Butyi-1 .3—dithian—2-yl)-phenyl}-2~(trans—4-butyl-cylohexyl)-ethan
1-[p-(5-Butyl-1,3—d ithian—2—yl)—phenyi]-2—(trans—4-pentyl-cylohexyl}-ethan
1-{p—(5-Butyl-1 ,3-dithian-2-yl)-phenyl}-2—(trans—4—heptyl-cylohexyl)—ethan
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1—[4—(trans—4—EthyIconhexyI)—2—f|uor—-phenyl]—2—(5—heptyl—1,3—dioxan—2—yl)—ethan
1-[4~{trans~4-Propylcylohexy!)-2—fluor-phenyi]-2—(5-heptyl-1,3—dioxa n—-2-yl)—ethan
1—[4—(trans—4—ButyIcy!ohexyI)—2-—fluor—phenyl]—Z—(S—heptyI-1 3—dioxan—-2-yli)—ethan
1—[4—(trans—4—PentylcyIohexyl)—2—fluor—-phenyl]—z—(s—heptyl—1,3—dioxan—2—yl)—ethar.
1-[4—(tra ns—4—HeptyIcylohexyl)—2—fluor—phenyl]—2—(5—heptyl—1,3—dioxan—2—y|)—ethan
1-[4~(tra ns—4—EthyIcyIohexyl)—3—fluor—phenyl]—2—(5—penty|—1,3—dioxan—2—y|)—ethan
1-{4~{trans—4—Propylcylohexyl )-3—fluor-phenyl]-2—(5-pentyl-1,3~dioxan—2—yl}—ethan
1—[4—(trans—4—ButyIcy|ohexyl)-3—fluor—phenyl]—2—(5—penty|—1,3—dioxan—2—yl )—ethan
1-{4~(trans—4-Pentylcylohexyl)-3~fluor—phenyl]-2—( 5—pentyl-1,3—dioxan—2-yl)—ethan
1-[4~(trans—4-Heptylcylohexyl )-3-fluor-phenyl}-2~(5-pentyl-1,3—-dioxan—2~yi)-ethan
1-—(4’—Cyan—3'-ﬂuorbiphenyl—4—yl)—2—(5—methyl—1,3—dioxan—2—y|)-—ethan
1-(4'~Cyan-3'~fluorbiphenyl—4~yl}-2~(5—sthyl-1,3—-dioxa n—2-yl)—ethan
1—(#'~Cyan-3'—fluorbiphenyl-4-yl}—2—(5-propyl-1,3-dioxa n—-2-yl)—ethan
1-(4'~Cyan-3'—fluorbiphenyl—-4-yi}-2—(5-butyl-1,3-dioxa n—2-yl)-ethan
1~(4'~Cyan-3'~fluorbiphenyl-4—yl}-2—(5-pentyl-1,3—dioxa n-2-yl}~ethan
1—(4'—Cyan—3'—fluorbiphenyl—4—-yl)—2—(5—hexyl—1,3—dioxan—2—yl)—ethan
1—(4'-Cyan-3'—fluorbiphenyl-4—yl)-2—(5-heptyl-1,3—dioxa n-2-yl)—ethan
1~(4'~Cyan~3'~fluorbiphenyl—4-y!)-2-(5-octyl-1,3~dioxan—2—-y!)—ethan

Beispiel 4

2u 0,5g 2~Hexyl-1,3—dioxan~5—carbonsaure {FR 2521 581-A), 10m! Ether und 0,2 mi Pyridin werden bei ° 0,3g Thionyichiorid
gegeben. Nach zwei Stunden wird vom Pyridinhydrochlorid abgesaugt, das Fiitrat mit 2ml Pyridin und 0,75g 5-Hydroxy-2-

propoxybenzonitril versetzt. Nach 3 Stunden wird wie (iblich aufgearbeitet. Man erhalt 2-n—-Hexyl~1,3~dioxan-5~carbonsaure—
3—-cyan—4—propoxyphenylester).

Analog werden hergestelit:

2-Hexyl-1,3—dioxa n-5~carbonséure—(3—cyan—4—-ethoxyphenylester)
2-Hexyl-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(3—cyan—4—butoxyphenylester)
2—-Hexyl-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(3—cyan—4—pentoxyphenylester)
2-Hexyl-1,3—dioxan~5—-carbonsiure—{3—cya n—4-heptoxyphenylester)
2-Hexyl-1,3—dioxa n-5—carbonséure—{3~cyan-4—cyanphenylester) -
2-Pentyl-1 ,3—dioxan-5—carbonséure—-(2—fluor—4—ethylphenylester)
2—Penty!—1,3—dioxan—5—carbons§ure—(2—ﬂuor—4—propylphenylester)
2-Pentyl-1 3-dioxan-5—carbonsaure—(2—fluor-4-butylphenylester)

2—-Pentyl-1 ,3—dioxan—-5—carbonséure—(2—fluor—4—pentylphenylester)
2-Pentyl-1,3~dioxan-5-carbons&u re~-(2-fluor~4-heptylphenylester)
2—-Pentyl-1 ,3—dioxan—5-carbonsaure—~(2—fluor-4—cyanphenylester)

2—Pentyl—1 ,3—dioxan—-5—carbons'éure—(2—fluor—4—ethoxyphenylester)
2-Pentyl-1,3-dioxan-5—carbonsiu re-(2—fluor—4~propoxyphenylester)
2-Pentyl-1 ,3-dioxan—5—carbonsaure—(2—fiuor-4-butoxyphenylester)
2-Pentyl-1,3—-dioxan-5—ca rbonséure—(2-fluor—4-pentoxyphenylester)
2—Pentyi-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(2—ﬂuor—4—hexoxypheny|ester)
2—Pentyl-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(2-—f|uor—4—octoxyphenylester)
2-Pentyl-1,3-dioxan-5—carbonsaure—{ 2-methyl—4—ethylphenylester)
2-Pentyi-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(2—methyl-4—propylphenylester)
2-Pentyl-1,3-dioxa n-5—carbonsaure—(2-methyl-4-butylphenylester)
2—-Pentyl-1,3—dioxa n-5-carbonséure—(2-methyl-4-pentylphenylester)
2—-Pentyl-1,3-dioxan-5—carbons&ure—(2—-m ethyl-4-heptylphenylester)
2—-Pentyl-1 ,3—dioxan-5—carbonséure—(2—methy|—4—cyanphenylester)
2-Pentyl-1,3~dioxa n—5—carbonséure—(2—methy|—4—ethoxyphenylester
2-Pentyl-1 ,3—dioxan-5—carbonséure—(2—methyl—4—propoxyphenylester)
2-Pentyl-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(z—methy|—4~butoxyphenylester)
2—-Pentyl-1 ,3—dioxan—5—carbons'éure—(2—methyl—4—pentoxyphenylester)
2-Pentyl-1,3—dioxan-5-carbonsiu re~(2-methyl-4-hexoxyphenylester)
2—Pentyl-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(2—methy|—4—octoxyphenylester)
2-Pentyl-1 ,3—diovvwn-5—carbonséure—-(2’-—fluor—4’—ethy|biphenyl—4—yl—ester)
2—Pentyl-1,3-dioxan—5—carbonsaure—( ‘~fluor—4'-propylbiphenyi-4-yl—ester)
2—-Pentyl-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(2’—fluor—4’—butylbiphenyl—4—yl—ester)
2-Pentyl-1,3—-dioxan-5—carbonsau re—(2'~fluor—4'-pentylbiphenyl-4—yi-ester)
2-Pentyl-1,3-dioxan-5—carbonsiu re—(2'~fluor—4'-heptylbiphenyl—4-yl-ester)
2—-Pentyl-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(2’~ﬂuor—4’—cyanbipheny|—4—yl—ester)
2-Pentyl-1,3~-dioxan-5—carbonsaure—(2'—f| uor—4'-ethoxybiphenyl-4-yl-ester)
2—-Pentyl-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(2’—ﬂuor—4'—propoxybiphenyl—4—yl—ester)
2-Pentyl-1,3~dioxan-5-carbonsiu re—(2'fluor-4'-butoxybiphenyl—4—yi-ester)
2-Pentyl-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(2’—ﬂuor—4'—pentoxybiphenyl—4—yl—ester)
2-Pentyl-1,3-dioxan-5—carbonsaure—(2'-fluor-4'~h exoxybiphenyl-4—yl-ester)
2—-Pentyl-1 ,3—dioxan—5—carbonséure—(2'—ﬂuor—4'—octoxybiphenyl—4—y|—ester)
2-Pentyl-1,3—dioxan—5—carbonsaure—(2—fl uor—4'—ethylbiphenyl-4—yl—ester)
2-Pentyl-1 ,3—dioxan—-5—carbonséure—(2—fluor—4'—propylbiphenyl—4—y|—ester)
2-Pentyl-1 3-dioxan—5-carbonsaure—(2—fluor—4'-butylbi phenyl-4-yl-ester)
2-Pentyl-1 ,3—dioxan-5—carbonséure—(2—ﬂuor~4’—pentylbiphenyl—4—yl—ester)



2-Pentyl-1,3-dioxan-5-carbonsaure—{2—fluor-4'~heptylbiphenyl—4-yl-ester)
2-Pentyl-1,3-dioxan-5—carbonsé&ure—{2~fluor-4'~cyanbiphenyl-4-y|-ester)
2-Pentyl-1,3-dioxan-5—carbonsiure—(2~fluor—-4'—ethoxybiphenyl-4-yl-ester)
2-Pentyl-1,3-dioxan-5-carbonsaure—(2—fluor—4'~propoxybiphenyl-4-yl-ester)
2-Pentyl-1,3-dioxan-5—carbonsaure—(2—fluor—4'~butoxybiphenyl—4-yl-ester)
2-Pentyl-1,3—dioxan-5-carbonséure—{2—fluor-4'—pentoxybiphenyl-4-yl-ester)
2-Pentyi-1,3-dioxan-5—carbonsiure—{2—fluor—4'~hexoxybiphenyl-4-yl-ester)
2-Pentyl-1,3-dioxan-5—carbonséaure—(2—fluor—4'~octoxybiphenyl—4-yl-ester)

Beispiel 5 .

Ein Gemisch von 3,0g 4-Cyan-3-fluorbenzaldehyd [erhaltlich aus 2-Fluor—4~-nitrotoluol durch Oxidation zur entsprechenden
Benzoesdure, Umwandlung in das entsprechende Nitril, Reduktion zum 2-Fluor—4-aminobenzonitril und Uberfiihrung des
entsprechenden Diazoniumsalzes mit Formaldoxim in den Aldehyd nach Beech (J. Chem. Soc. 1297 [1954]); das Zielprodukt ist
auch erhiltlich aus 2-Fluor-4—aminotoluol durch Umwandlung in 3-Fluor—4~methyibenzonitril nach Sandmeyer,
Nitrilverseifung, Seitenkettenbromierung des erhéltlichen 3-Fluor—4—methyl-benzoeséureethylesters, Umwandiung in den
Aldehyd nach Sommelet, Uberfiihrung des daraus erhaltenen Oxims in 3-Fluor-4—cyanbenzoesiureethylester, Reduktion zum
3-Fluor-4—cyanbenzylalkohol und nachfolgender Oxidation zum Zielprodukt] und 3,59 2-n-Heptylpropandiol-1,3 wird
zusammen mit 1g stark saurem Kationenaustauscher in 100mli Toluol 8 Stunden am Wasserabscheider erhitzt. Anschlieend
wird der Katalysator abfiltriert und das Toluol entfernt. Nach tblicher Aufarbeitung erhait man 2-(4-Cyan—-3—fluorphenyl)-5-n—
heptyl-1,3—dioxan. '

Analog werden hergestellt:

2-(4-Cyan-3-fluorphenyl)-5-methyl-1,3-dioxan

2-{4-Cyan—3-fluorphenyl)-5-ethyl~1,3—dioxan

2—(4-Cyan-3-fluorphenyl)-5-propyl-1,3—dioxan

2-(4-Cyan-3—fluorphenyl}-5-butyl-1,3—dioxan

2—{4-Cyan-3—fluorphenyl)-5—pentyi-1,3~dioxan

2—(4~Cyan—-3-fluorphenyl)}-5—hexyl-1,3—dioxan

2-(4-Cyan-3—fluorphenyl}-6—octyl-1,3—dioxan

Beispiel 6

Ein Gemisch von 2,8g p—(5—-n—Pentyl—1,3~dioxan—2-y!}-benzoesaure (DE-OS 3146249, 1,69 4-Cyan—4—fluorphenol, 2,1g
Dicyclohexylcarbodiimid, 0,1g 4-Dimethylaminopyridin und 30ml N,N-Dimethy!formamid wird bei 0°C 8 Stunden geriihrt.
Nach Erwarmen auf Raumtemperatur werden 50 ml Methylenchlorid zugegeben, der angefallene Harnstoff wird abfiltriert. Das
Filtrat wird nacheinander mit Salzsaure, Natriumbicarbonat und Wasser gewaschen und wie iblich aufgearbeitet. Man erhait
p—{5-n—Pentyl—1,3-dioxan-2-yl)-benzoeséure—(4~cyan-3-fluorphenylester).

Analog werden hergestellt:

p—(5—Methy|—1,3—dioxan—2—yl)—benzoeséure—(4—cyan—3—f1uorphenylester)

p—{5-Ethyl-1,3~dioxan~2-yl }-benzoesiure—{4—cyan-3—fluorphenyliester)

p—{5-Propyl-1,3—dioxan—2-yl}-benzoesdu re—(4—cyan-3-fluorphenylester)
p—~(5-Butyl-1,3—dioxan-2—yl)-benzoesaure—(4—cya n-3-fluorphenylester)

p—{5—-Hexyl-1 ,3—-dioxan-2—y!)-benzoesiure—(4-cyan-3-fluorphenylester)

p—(5-Heptyl-1,3~dioxan-2-yl)-benzoesiu re—(4—cyan—3-fluorphenylester)

p—(6—Octy!-1,3—dioxan—2—yl }-benzoesaure—(4—cyan—3—fluorphenylester)

Beispiel 7

Ein Gemisch von 3,0g 4~Cyan—3—fluorbenzaldehyd und 4,0g 2—(trans—-4-n—Propylcyclohexyl)~propandiol-1,3 wird analog
Beispiel 5 umgesetzt. Man erhait 2-{4—Cyan—3-fluorphenyl)-5~(trans—4—n—propylcyclohexyl)-1,3—dioxan.

Analog werden hergestelit:
2-(4-Cyan—3-fluorphenyl)-5—(trans—4-methyicyclohexyl)}-1,3—dioxan
2—(4-Cyan-3-fluorphenyl)-5—{trans—4—ethylcyclohexyl}-1,3-dioxan
2—-{4-Cyan-3-fluorphenyl)-5—(trans—4—butylicyclohexyli)-1,3—dioxan
2-(4-Cyan-3—-fluorphenyl}~5—{trans—4—pentylcyclohexyl)-1,3—dioxan
2-{4-Cyan-3-fluorphenyl)-5—{trans—4—hexylcyclohexyl)-1,3—dioxan
2—(4-Cyan—3—fluorphenyl)}-5—(trans—4-heptylcyclohexyl)-1,3—dioxan
2-(4-Cyan-3—fluorphenyl}~5—{trans—4-octylcyclohexyl)-1,3—dioxan

Beispiel 8

Aus 2—-n—Hexyl-1,3—-dioxan-5—carbonséure und 4-Cyan-3-fluorphenol erhdlt man analog zu Beispiel 6 2-n-Hexyl-1,3—-dioxan—
5—carbonsaure—(4—cyan—3—fluorphenylester).

Analog werden hergestelit:
2-Methyl-1,3—-dioxan~5—carbonsaure—(4—cyan—3-fluorphenylester)
2-Ethyl-1,3-dioxan-5—carbonséure—({4—cyan-3-fluorphenylester)
2-Propyl-1,3-dioxan—5—carbonsiure—{4~cyan-3—-fluorphenylester)
2-Butyl-1,3~dioxan-6-carbonsiure—(4—cyan—3-fluorphenylester)
2-Pentyl-1,3-dioxan-5—carbonséure—{4—cyan-3—fluorphenylester)
2-Heptyl-1,3-dioxan-5—carbonsiure—(4—cyan-3-fluorphenylester)
2-Octyl-1,3-dioxan-5—carbonsaure—(4—cyan—3—fluorphenylester)
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Beispiel 9 .

Man kocht 2,96 g 3-Fluor—4—(5—pentyl-1 3—dioxan—-2-yl)-benzoesiure (hergestellt aus 2—Fluor—4-bromtoluo! durch U msetzung
mit Magnesium nach Grignard und Reaktion mit Kohlendioxid zu 3- Fluor-4-methyl-benzoeséure, deren Veresterung mit
Ethanol/Schwefelsiure zu 3-Fluor-4-methylbenzoeséureethylester, Bromierung mit Brom oder N-Bromsuccinimid zu 3-Fluor—
d-brommethylbenzoesiureethylester, Oxidation mit verdinnter Salpetersaure zu 3-Fluor-terephthalaldehydséure und deren
Ketalisierung mit 2-Pentyl-propan—1,3—diol) 1 Std. mit 2,09 SOCl,, dampft ein, 16st das erhaltene rohe Saurechlorid in 20m!|
Toluol, versetzt mit 1,5mi Pyridin und 1,19g 4-Cyanphenol und kocht 2 Stunden. Das Gemisch wird mit Wasser versetzt. Man
trennt ab, wéscht die organische Phase mit Wasser, trocknet tiber Na;SO,, dampft ein und erhalt 3~Fluor-4-(5-pentyl~1,3-
dioxan-2-yl)-benzoesdure—{4-cyanphenyl)-ester.

Analog werden erhalten:

3-Fluor—4~{5—ethyl~1,3~dioxan—2-yl)~benzoesaure—(4— cyanphenyl)-ester

3-Fluor—4—(5-propyl—1 ,3-dioxan—2-yl)-benzoeséure—(4—cyanphenyl)~ester
3-Fluor—4~(5-butyl-1,3—dioxan-2—yi)-benzoesiu re~(4—cyanphenyl)- ester

3-Fluor—4—(5-hexyi-1 ,3-dioxan—-2-yl)~benzoesdure—(4-cyanphenyl)— ester
3-Fluor—4~(5—-heptyl-1,3—dioxan-2-yl)}~benzoesiu re—(4-cyanphenyl)—ester

3-Fluor—4-{5—octyl-1 ,3—dioxan-2-yl)-benzoesdure—(4-cyanphenyl)- ester

3~Fluor—4-(5—-nonyl-1,3-dioxan—2—y| )-benzoesdure—(4—cyanphenyl)- ester
3-Fluor—4~(5—ethyl-1,3-dioxan—2-yl}-benzoesaure—(4— ethyl-phenyl)-ester

3-Fluor—4—(5-propyi—1 .3—dioxan—2-yl)-benzoesédure—(4—ethyl- phenyl)—ester

3-Fluor—4—~(5-butyl-1 3—dioxan—2-yl)~benzoes&ure—(4-ethyl- phenyl)-ester
3-Fluor—4~{5—-pentyl-1,3—dioxan-2-yl)-benzoesaure—{4—ethyl-p henyl)—ester
3-Fluor-4—(5-hexyl-1,3—-dioxan—2-yl)~benzoesiu re—(4-ethyl- phenyl)-ester
3-Fluor—4~(5-heptyl-1,3~dioxan—2-yl}-benzoesiure—{4—ethyi- phenyl)-ester
3-Fluor—4—{5-octyl~1,3~dioxan-2-yl)-benzoesiure~(4—ethyi- phenyi)-ester

3-Fluor—4—(5-nonyl-1,3-dioxa n—-2~yl}-benzoesiure—(4-ethyl- phenyl)—ester
3-Fluor—4~(5—ethyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiu re—{4-propyl—- phenyl)-ester

3-Fluor—4—(5~propyl-1 .3~dioxan—2-yl)-benzoesiure-{4—propyl- phenyl)-ester

3-Fluor-4~(5-butyl—1 ,3—dioxan—2-yl)-benzoesiure—(4-propyl- phenyl}-ester

3~Fluor—4~(5-pentyl-1,3—dioxan—2-y| }-benzoesaure—{4—propyl- phenyl)—ester

3—-Fluor—4—(5—-hexyl-1 ,3—dioxan~2-yl)-benzoesiure—(4-propyl- phenyl)-ester
3-Fluor—4~(5-heptyl-1,3-dioxan-2-yl}-benzoesaure—{4-propyl- phenyl)—ester

3-Fluor—4—(5—octyl-1 3—dioxan—2-yl)-benzoesaure-(4—-propyl- phenyl)-ester
3-Fluor—4—(5~-nonyl-1,3—dioxan-2—yl)-benzoesiu re—{4—propyl- phenyl)—ester
3-Fluor-4—(5-ethyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure—(4— butyl-phenyl)—ester
3-Fluor—4~(5-propyl-1,3-dioxan-2—yl)~benzoesiure~(4-butyl— phenyli)-ester

3—Fluor—4—(5-butyl-1 3-dioxan—2-yl)-benzoesaure-(4-butyl- phenyl)-ester

3-Fluor—4~(5—pentyl-1,3—-dioxa n—2-yl}-benzoesaure—(4-butyl- phenyl)~ester

3-Fluor—4—~(5-hexyl-1 ,3—dioxan—2-yl)-benzoesiure—(4-butyl- phenyl)-ester

3-Fluor—4—(5~heptyl-1 .3-dioxan-2-yl)-benzoesdure—(4-butyl- phenyi)-ester

3—-Fluor—4—(5-octyl-1 «3~dioxan~2-yl)-benzoesdure~(4-butyl- phenyi}-ester

3-Fluor-4~(5-nonyl-1 3—dioxan—2-yl)-benzoesiure—(4-butyl- phenyl)-ester
3~Fluor-4—(5-ethyl-~1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure—{4-pentyl— phenyl)-ester

3~Fluor—4—(5~propyi-1 3—dioxan—2-yl)-benzoesiure—{4-pentyl— phenyl)-ester

3—Fluor—4~(5-butyl-1,3—dioxan-2-yl }-benzoesadure—(4—pentyl- phenyl)—ester

3-Fluor—4—(5—-pentyl-1,3-dioxa n—2-yl)~benzoesaure—(4—pentyl- phenyl)—ester
3-Fluor—4~(5-hexyl-1,3—dioxan-2-yl}-benzoesiu re—(4—pentyl- phenyl)—ester

3-Fluor—4—(5—-heptyl-1 ,3—dioxan-2-yl)-benzoesiure—{4—pentyl- phenyl)-ester

3-Fluor—4—(5~octyl-1,3~dioxa n—2-yl)-benzoesiure—(4-pentyl- phenyl)-ester

3~Fluor—4—(5-nonyl-1,3—-dioxa n—-2-yl}-benzoesaure—(4-pentyl- phenyl)—ester
3-Fluor—4~(5-ethyl-1,3~dioxan—2-yl)-benzoesiure—(4- hexyl-phenyl)-ester

3-Fluor—4—(5-propyl-1 3-dioxan-2-yl)-benzoesdure—(4-hexyl- phenyt)-ester

3-Fluor—4~(5-butyi-1,3—dioxan—2—yi )-benzoesédure—{4-hexyl- phenyl)-ester

3—-Fluor—4—(5-pentyl-1 3—dioxan—2-yl)-benzoesiure~(4-hexyl- phenyl)-ester

3-Fluor-4—(5~hexyl-1,3—-dioxan-2-yl )-benzoesdure—{4—hexyl— phenyi)-ester
3~Fluor—4—(5-heptyl-1,3—dioxan—2-~yl)}-benzoesau; - (4-hexyl- phenyl)-ester
3~Fluor-4—(5~octyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiu re—(4-hexyl- phenyl)—-ester

. 3-Fluor-4—(5-nonyl-1,3-dioxan—2-yl)~benzoesiu re—{(4-hexyl- phenyl)—ester
3-Fluor—4~(5—ethyl-1,3~dioxan-2-yl}-benzoesiu re—{4-heptyl- phenyl)—ester

3-Fluor—4~(5-propyl-1 3-dioxan-2-yl)-benzoesiure—(4-heptyl— phenyl)-ester
3-Fluor-4—(5-butyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiu re—~(4-heptyl- phenyi)-ester

3-Fluor—4—(5—pentyi-1 .3-dioxan—2-yl)-benzoesaure—{4-heptyl- phenyl)—ester

3-Fluor—4—(5~hexyl-1,3~dioxan- 2-yl }-benzoesadure—(4~heptyl- phenyl)—ester

3-Fluor—4—(5~heptyl-1 «3—-dioxan—2~yl)-benzoeséure—(4-heptyl— phenyl}-ester

3-Fluor-4-(5-octyl-1,3-dioxan-2-yl }-benzoesédure~{4—heptyl- phenyl)-ester
3~Fluor—4—~(5—-nonyl-1,3~dioxan—2-yl)-benzoesaure—{4-h eptyl- phenyl)-ester
3-Fluor—4—(5—ethyl-1,3~dioxan—2-yl)-benzoesiure—{4 octyl-phenyl)-ester
3—FIuor—4—(5—propyl—1,3—dioxan—2—y|)—benzoeséure—(4—octyl— phenyl)-ester

3-Fluor—4—(5-butyi-1 3—dioxan—2-yl)-benzoeséure—(4-octyl- phenyl)—ester

3-Fluor—4—(5-pentyl-1,3—dioxa n~2—-yl}-benzoesiure—(4~octyl- phenyl}-ester
3-Fluor-4—(5-hexyl-1,3—dioxan—-2-yl)-benzoesiu re~(4~octyl- phenyl)-ester U



3~Fluor—4—(5-heptyl—1,3-dioxan—2-yl}~benzoesaure—(4~octyl- phenyl}-ester
3-Fluor—4—(5-octyl-1,3~dioxan—-2-yl}-benzoesiure—(4-octyl- phenyl)-ester
3-Fluor—4-(5-nonyl-1,3—dioxan~2-yi)-benzoeséure—(4-octyl- phenyl}-ester
3~Fluor—4—(5—-ethyl—1,3—dioxan—2-yl)-benzoesdure—(4-nonyl- phenyl)—ester
3-Fluor—4—{5—-propyl-1,3—-dioxan-2-yl)~-benzoesdure—(4-nonyl- phenyl)-ester
3-Fluor—4-(5-butyi-1,3—dioxan—-2-yl}-benzoessdure—(4-nonyl- phenyl}-ester
3-Fluor—4—(5—-pentyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesdure—(4-nonyl- phenyl)-ester
3-Fluor—4~(5-hexyl-1,3—dioxan—2—y!)-benzoesiure—{4-nonyl- pheny!)-ester
3-Fluor—4—{5~heptyl-1,3-dioxan-2-yl)-benzoesiure—{4-nonyl- phenyl}-ester
3-Fluor—4—{5—octyl-1,3—dioxan—2—yl}~benzoesdure—(4-nonyi- phenyl)-ester
3-Fluor—4-(5-nonyl-1,3—dioxan—-2-yi)-benzoeséure—(4-nonyl- phenyl)-ester
3-Fluor—4—(5-ethyl-1,3—dioxan—2-yl)}-benzoeséure—(4- ethoxy-phenyl)-ester
3-Fluor—4~(5-propyl—1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure~(4-ethoxy— phenyl)—ester
3-Fluor—4~{5-butyl-1,3—-dioxan-2—yl}-benzoeséure—(4—ethoxy— phenyl}-ester
3-Fluor-4—(5-pentyl~1,3-dioxan—2—yl}-benzoesdure—{4~ethoxy— phenyl)-ester
3—Fluor—4—~(5-hexyl-1,3-dioxan-2-yl}-benzoesiure~{4—ethoxy- phenyl)—ester
3~Fluor—4~(5-heptyl-1,3—dioxan—2-yl)}-benzoesaure—(4-ethoxy- phenyl)—ester
3—Fluor-4~({5-octyl-1,3—dioxan—2-yl)-benzoesiure~{4—ethoxy—~ phenyl)-ester
3-Fluor—4-(5—nonyl-1,3-dioxan—2~yl)-benzoesdure—~(4-ethoxy- phenyl)-ester
3-Fluor—4—{5-ethyl-1,3-dioxan-2-yl}-benzoesiure—(4-propoxy- phenyl)-ester
3-Fluor—4—(5~propyl-1,3-dioxan-2-yl)-benzoeséure—{4-propoxy- phenyl)-ester
3-Fluor—4—{5-butyl-1,3—dioxan-2-yl)-benzoesaure—(4-propoxy- phenyl}-ester
3-Fluor—4—(5—-pentyl-1,3-dioxan—2—yl)-benzoes&dure—(4-propoxy- phenyl)-ester
3-Fluor—4-(5—hexyl-1,3-dioxan—-2-yl)-benzoesiure—(4-propoxy- phenyl)-ester
3~Fluor—4-(5-heptyl-1,3—dioxan—2-yl}-benzoesaure—(4-propoxy— phenyl}-ester
3-Fluor-4~(5—octyl—-1,3—dioxan-2—-yl)-benzoesdure—{4—propoxy— phenyl)-ester
3~Fluor—4—(5-nonyl-1,3—dioxan-2-yl}~benzoesiure—(4-propoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4~(5—ethyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure—(4- butoxy-phenyl)-ester
3-Fluor—4—~({5—-propyi—1,3—-dioxan—2—yl)-benzoesaure~(4-butoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4~({5-butyl~1,3—-dioxan—2—-yl)-benzoesiure—(4-butoxy—- phenyl)-ester
3~Fluor-4—~(5-pentyl-1,3—dioxan—2-yl}-benzoesaure~(4-butoxy— phenyl)-ester
3-Fluor-4~{5~hexyl-1,3—-dioxan—2-yl)-benzoesdure-{4-butoxy— phenyl}-ester
3-Fluor-4—(5~heptyl-1,3-dioxan-2-yl}~benzoesiure—(4-butoxy— phenyl)-ester
3~Fluor—4—{5~octyl~1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure—(4-butoxy— phenyl}-ester
3-Fluor—4—(5-nonyl-1,3-dioxan-2-yl)-benzoesiure-(4-butoxy— phenyl)-ester
3-Fluor-4—{5-ethyl—1,3-dioxan—2—yl}~benzoesdure—(4-pentoxy— phenyl)-ester
3-Fluor-4—(5-propyi-1,3-dioxan-2-yl)-benzoesiure—(4—pentoxy— phenyl)-ester
3~Fluor—4~{5-butyl-1,3-dioxan—2-yl}-benzoesiure—{4—pentoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4—{5-pentyl—1,3-dioxan-2-yl}~benzoesaure—(4-pentoxy— phenyl)—ester
3—-Fluor—4~(5-hexyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure—(4-pentoxy- phenyl)—ester
3-Fluor—4—-(5-heptyl-1,3-dioxan—2~yl)-benzoesaure—{4-pentoxy— phenyl}-ester
3-Fluor—4—(5—-octyl-1,3-dioxan-2-yl)-benzoesiure—(4-pentoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4~(5-nonyi-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure—{4—pentoxy- phenyl)-ester
3~Fluor—4—(5—ethyl~1,3~-dioxan—2-yl)-benzoesiure—(4— hexoxy—phenyl)-ester
3-Fluor—4—{5—-propyl-1,3—-dioxan—-2-yl}~benzoesiure—(4-hexoxy— phenyl}-ester
3—Fluor—4-(5—-butyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure—{4~hexoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4~({5-pentyl-1 ,3-dioxan—2—yl)~benzoesiure—(4-hexoxy- phenyl}-ester
3-Fluor-4—(5-hexyl-1,3—dioxan—2-yl)-benzoesiure—(4—hexoxy— phenyl)-ester
3—Fluor—4—{5—-heptyl-1,3-dioxan-2-yl)-benzoesiure—(4-hexoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4—{5-octyl—1,3~dioxan-2-yl)-benzoesdure—(4-hexoxy- phenyl)-ester
3-Fluor—4—(5-nonyl-1,3—-dioxan—2—yi)-benzoesdure—(4—hexoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4~(5—-ethyl-1,3-dioxan—2~yl)-benzoesiure—(4~heptoxy— phenyl)-ester
3~Fluor—4~(5-propyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesdure—{4—-heptoxy— phenyl)-ester
3~Fluor—4—(5-butyl—1,3—-dioxan—2—-yl)-benzoesaure~(4-heptoxy— phenyl)—ester
3-Fluor—4~{5-pentyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiure—{4~heptoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4—(5—-hexyl-1,3-dioxan-2-yl)-benzoeséure—(4-heptoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4—(5-heptyl-1,3—dioxan—2-yl)-benzoes&ure—{4—heptoxy— phenyi)—ester
3—Fluor—4~({5—octyl-1,3~dioxan-2-yl)-benzoes&ure—(4-heptoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4—{5—-nonyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesaure—{(4-heptoxy— phenyl }-ester
3—Fluor—4—{5-ethyl-1,3-dioxan—2~yl)-benzoesaure—{4— octoxy—phenyl)}-ester
3—Fluor—4—(5-propyl-1,3-dioxan-2-yl)-benzoesaure—{4—octoxy- phenyl)-ester
3-Fluor-4—({5-butyl-1,3-dioxan~2—-yl)-benzoeséure—{4—octoxy— phenyl)-ester
3—Fluor-4—(5—pentyl—1,3—dioxan—2-yl}-benzoesdure—{4—octoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4—({5-hexyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoeséure—{4-octoxy— phenyt)}-ester
3—Fluor—4—{5-heptyl—1,3~dioxan—-2-yi)-benzoesaure—(4-octoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4—(5-octyl-1,3~dioxan—-2—yl)-benzoesaure—{4-octoxy— phenyl)-ester
3~Fluor—4~(5-nonyl-1,3-dioxan—2—yl}-benzoesaure—(4—octoxy— phenyi)-ester
3—Fluor—4—(5—-ethyl-1,3-dioxan~2-yl)-benzoesédure—(4-nonoxy— phenyl}—ester
3—-Fluor—4—{5-propyl—1,3-dioxan—2-yl)-benzoesdure—(4~nonoxy— phenyl}-ester



3-Fluor—4~(5-butyl-1 ,3—dioxan—2—yl)—benzoeséure—(4—non0xy— phenyl)-ester
3-Fluor-4—(5-pentyi~1 3—-dioxan-2-yl)-benzoeséiure-{4-nonoxy— phenyli)-ester
3-Fluor-4~(5~hexyl-1,3~dioxan-2-yl J-benzoesidure—(4-nonoxy- phenyl)—ester
3-Fluor—4—(5-heptyl-1,3-dioxan—2—y! )-benzoesiure—(4-nonoxy- phenyl)—ester
3~Fluor—4—(5-octyl-1 +3—dioxan—-2-yl)-benzoesédure—(4—nonoxy— phenyl)-ester
3-Fluor—4—(5-nonyl-1,3-dioxan-2-yl)-benzoesiu re—(4-nonoxy- phenyl)—ester
3-Fluor—4-(5-ethyl-1,3-dioxan-2-yl)-~benzoesau re—ethylester
3-Fluor—4~(5—-propyl-1,3—dioxan-2-yl }-benzoesdure—ethylester
3~Fluor—4~(5~butyl-1,3—dioxan—2-yl}-benzoesiu re—ethylester
3—-Fluor—4—(5—pentyl—1,3—dioxan—2—yl)—benzoeséure—ethylester
3-Fluor—4—(5-hexyl-1 ,3—dioxan—2—yl)—benzoeséure—ethylester
3-Fluor—4-(5-heptyl—1 3—dioxan-2-yl)-benzoesiure—ethylester
3-Fluor—4~(5-octyl-1,3~dioxan—2—yl J-benzoesdure~ethylester
3-Fluor-4—(5-nonyi-1,3~dioxan—2—yl )-benzoesdure—ethylester
3-Fluor—4—(5—ethyl-1,3—dioxan-2-yl)-benzoesi ure—propylester
3—Fluor—4—(5—propyl—1,3-dioxan—2—yl)—benzoeséure—propylester
3-Fluor-4—(5-butyl-1 3—dioxan—2-yl)-benzoesiure—propylester
3~Fluor—4—(5-pentyi-1,3—dioxa n—2-yl}-benzoesiure-propylester
3-Fluor—4~(5-hexyl-1 .3—dioxan—2-yl)-benzoesdure—propylester
3~Fluor-4~(5-heptyl-1,3-dioxan~2-yl)~benzoesiu re—propylester
3-Fluor—4—(5-octyl—-1,3~dioxa n—2-yi)}-benzoesiure—propyiester
3~Fluor—-4~(5-nonyl~1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiu re—-propylester
3-Fluor—4~(5-ethyl-1 ,3—dioxan—2-yl)-benzoesdure-butylester
3-Fluor—4—(5-propyl-1 ,3~dioxan—2-yl)-benzoesiure-butylester
3~Fluor—4—(5-butyl-1 .3-dioxan-2-yl)-benzoesdure-butylester
3-Fluor—4—{5~pentyl-1,3—dioxan—2-yl}-benzoesiu re~butylester
3-Fluor—4—(5-hexyl-1 3—dioxan—2-yl)-benzoesaure-butylester
3—-Fluor—4—(5-heptyl~1,3~dioxan—2—yi )-benzoesdure—butylester
3-Fluor-4—(5~octyl-1,3—dioxan-2—yl)-benzoesiu re~-butylester
3-Fluor—4~(5~nonyl-1 .3—dioxan-2-yl)-benzoesiure-butylester
3-Fluor-4—(5—ethyl-1,3—dioxan-2-yl)—benzoesau re~-pentylester
3-Fluor—4~(5—-propyi-1,3~dioxan~2-y| }-benzoesiure—pentylester
3-Fluor—4—~(5-butyl-1,3—dioxa n-2-yl)-benzoesiure~pentylester
3-Fluor—4—(5-pentyl-1 3-dioxan—2-yl}-benzoesiure~pentylester
3-Fluor—4~(5-hexyl~1,3—-dioxan—2-yi)-benzoesiu re—pentylester
3~Fluor—4—(5-heptyl-1 3—dioxan—2-yl}-benzoesiure~pentylester
3-Fluor—4—(5-octyl-1 .3—dioxan~2-yl)-benzoesiure~pentylester
3-Fluor—4~(5-nonyl-1,3~dioxan—2-yl J-benzoesiure—pentylester
3-Fluor—4—(5—ethyi-1,3—dioxan—2-yl )-benzoesaure~hexylester
3-Fluor~4—(5-propyl~1,3—dioxan-2-y| )-benzoesaure-hexylester
3~Fluor—4—({5-butyl—1 3—dioxan—2-yl)-benzoeséure—hexylester
3-Fluor~4—(5—-pentyl-1 3—dioxan—2-yl)-benzoesiure—hexylester
3~Fluor—4~(5-hexyl-1,3-dioxan—2-yl)-benzoesiu re—hexylester
3-Fluor—4—(5-heptyl-1 ,3—dioxan-2-yl)-benzoesiure-hexylester
3-Fluor-4—{5~octyl-1,3—dioxan—2-yl)-benzoesiure-h exylester
3-Fluor-4~(5-nonyl-1,3-dioxan-2-yl)~benzoesiu re~hexylester
3-Fluor—4—(5-ethyl-1,3-dioxan-2-yl)}~benzoesiu re—heptylester
3—Fluor—4—(5—-propyl-1 3—dioxan—2-yl}-benzoesdure-heptylester
3-Fluor—4~(5-butyl-1,3-dioxan—2—yl}-benzoesiu re~heptylester
3-Fluor—4—(5—pentyl-1 .3—-dioxan—2-yl)}~benzoesiure-heptylester
3—Fluor—4—(5—-hexyl-1 3—dioxan—2~yl)~benzoesiure-heptylester
3~Fluor—4—(5-heptyl-1,3-dioxan—2-yl)~benzoesau re—heptylester
3~Fluor—4~(5—octyl-1,3~dioxa n—2-yl)-benzoesaure-heptylester
3-Fluor-4—(5-nonyl-1 ,3—dioxan—2-yl}-benzoesaure-heptylester
3-Fluor—4—(5-ethyl-1,3—-dioxan-2-yl)-benzoesiu re~octylester
3-Fiuur—4-(5~propyl-1 3—dioxan—2-yl)-benzoesiure—ontylester
3-Fluor—4—(5-butyl-1,3-dioxa n—2-yl}-benzoesdure—octylester
3-Fluor—4—(5—pentyi~1,3-dioxan—2-yl)~benzoesiu re—-octylester
3-Fluor-4—(5~hexyl-1 «3—dioxan—2-yl)-benzoesdure-octylester
3-Fluor—4—(5~heptyl-1,3-dioxa n—2-yl}-benzoesiure-octylester
3-Fluor-4—(5—octyi—1 »3~dioxan-2-yl)-benzoesiure—octylester
3-Fluor—4—(5—-nonyi-1 .3—dioxan—2-yl)-benzoesdure-octylester
3~Fluor—4—(5~ethyl-1,3—dioxan—2-yl)-benzoesi ure-nonylester
3~Fluor-4—(5-propyl-1,3—-dioxan-2~yi)-benzoesiu re-nonylester
3-Fluor—4—(5-butyl-1 .3—dioxan-2-yl)-benzoesdure-nonylester
3-Fluor—4—(5—pentyl-1,3—dioxan—2—yl)-benzoesiu re—nonylester
3-Fluor—4—(5—-hexyi-1 .3—dioxan—2-yl}-benzoesaure-nonylester
3-Fluor—4—(5-heptyl-1 .3—dioxan—2-yl)~benzoesdure-nonylester
3~Fluor—4—(5—octyl~1 .3~dioxan-2-yl}-benzoesdure-nonylester
3-Fluor—4—(5~nonyl-1 ,3—dioxan-2-yl}-benzoesdure~nonylester
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Beispiel 10

4,449 3-Fluor-4—~(5-pentyl-1,3~dioxan—2-yl)-benzoesiure wird, wie in Bei‘spiel A) beschrieben, mit SOCl, in das S&urechlorid
Uberfihrt. Der nach Entfernen liberschiissigen SOCI; erhaltene Rlckstand wird in wéRrige Ammoniakldsung eingetragen und

4 Stunden bei 20°C gerihrt. AnschlieBend saugt man den Niederschlag von Saureamid ab und trocknet. Zur Uberfiihrung in das
Nitril 16st man in 50 mi Pyridin und 10 mI POCl3, riihrt 20 Stunden bei 20°C und dampft ein. Man erhélt 3—-Fluor—4—(5—-pentyl-1,3—

dioxan-2-yl)}-benzonitril.

Analog werden erhaiten:

3~-Fluor—4—{5—ethyl~1,3—dioxan—2-yl)-benzonitril

3-Fluor—4—(5-propyl—1,3-dioxan—2-yl)-benzonitril

3-Fluor—4—(5-butyl-1,3—dioxan—2-yl}-benzonitril

3-Fluor—4—(5-hexyl-1,3—dioxan~2-yl}-benzonitril

3-Fluor—4—(5-heptyl-1,3—dioxan-2-yl}-benzonitril

3-Fluor—4—(5-ethoxy-1,3-dioxan—2-yl}-benzonitril

3-Fluor—4—(5—propoxy-1,3—dioxan-2-yl)}-benzonitril

3-Fluor-4—(5-butoxy—1,3—dioxan—2—yl)-benzonitril

3—Fluor—4—{5-pentoxy-1,3-dioxan—2~yl}~benzonitril

3-Fluor—4~{5-hexoxy~1,3—dioxan—2-yl)-benzonitril

3-Fluor—4—(5-heptoxy-1,3—dioxan—2-yl)-benzonitril N

Die folgenden Beispiele betreffen erfindungsgemale fliissigkristalline Phasen:

Beispiel A

Eine filissigkristalline Phase aus

15% p—trans—4—Propylcyclohexyl-benzonitril,

11% p—-trans—4~Pentylcyclohexyl-benzonitril,

15% trans—1-p—Methoxyphenyl—-4—propylcyclohexan,

5% trans—1-p—Ethoxyphenyl—4—propyicyclohexan,
6% 4-Cyan—4'—{trans—4—pentylcyclohexyl)-biphenyl,
12% 4—-Ethyl—4'—(trans—4—propylcyichexyl)-biphenyl,
8% 4-Ethyl—4'—(trans—4—pentylcyclohexyl)-biphenyl,
5% 4,4'-Bis—(trans—4—propyicyclohexyl)-biphenyl,
6% 4—(trans—4-Pentylcyclohexyl)-4'~(trans—4—propylcyclohexyl)-biphenyl,
6% 4~{trans-4-Pentylcyclohexyl)-2-fluor—4'—(5—propyl-1,3—dioxan—2-yl)-biphenyl,
4% trans—4—Propylcyclohexancarbonséure—{p—methoxyphenylester),
3% trans—4~Propylcyclohexancarbonsaure—(p—ethoxyphenylester)
und
4% trans—4—-Butylcyclohexancarbonsédure—(p-methoxyphenylester)

hat einen Klarpunkt von 106° und eine optische Anisotropie An von +0,13.

Beispiel B

Man stelit eine flissigkristalline Phase her aus

10% 2-p—Cyanphenyl-5~butyl-1,3-dioxan,

11% p—-trans—4—-Pentylcyclohexyl-benzonitril,

16% p—trans—4—Propylcyclohexyl—-benzonitril,

8% 4-Ethyl-4'—cyanbiphenyl
7% 4~Propyl-4'—cyanbiphenyi,

13% 4~(trans—4~Pentylcyclohexyl)-2—fluor—4'-(5-propyl-1,3—dioxan—2—-yl)-biphenyl,
8% 4~(trans—4—-Propylcyclohexyl)-2—fluor—4'-(5—propyl-1,3~dioxan—2—-yl)-biphenyl,
9% 4—(trans—4-Pentylcyclohexyl)-2—methyl-4'-{5—propyl-1,3-dioxan~2-yl)-biphenyl,
8% 4~Cyan—4'~(trans—4—propylcyclohexyl)-biphenyl

und

10% 4,4'-Bis—(trans—4—propylcyclohexyl)-biphenyl.

Beispiel C

Man stellt eine fliissigkristalline Phase her aus

16 % p—-trans—4—Propylicyclohexyl—-benzonitri’,

12% p-trans—4—Penty:cyclohexyl—benzonitril,

15% trans—~1-p-Methoxyphenyl-4-propylcyciohexan,

5% trans—1-p—Ethoxyphenyl—4—-propylcyclohexan,
7% 4-Cyan—4'—{trans—4—pentylcyclohexyl)-biphenyl,
13% 4-Ethyl—4'—(trans—4—propylcyclohexyl)-biphenyli,
8% 4-Ethyl-4'—(trans—4—pentylcyclohexyl)-biphenyl,
5% 4,4'-Bis—(trans—4—propylcyclohexyl)-biphenyi,
7% 4—{trans—4—Pentylcyclohexyl)—4'—{trans—4—propylcyclohexyl)-biphenyl,
0,5 % 4—(trans-4-Pentylcyclohexyl)-2~fluor-4'-(5—propyl-1,3—-dioxan-2~yl)-biphenyl,
4,5 % trans—4~Propylcyclohexancarbonséure~(p—methoxyphenylester),
3% trans—4—Propylcyclohexancarbonsaure—(p—ethoxyphenyiester)
und
4% trans—4—-Butylcyclohexancarbonséure—{p—methoxyphenylester).
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