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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von

' 4-Alkyl-cyclohexenen, welche in der 1-Stellung eine

p~Cyanophenylgruppe oder eine 4’-Cyano—4—blphenylylgruppe
aufweisen, gemd8 'der allgemeinen Formel, worin R eine geradkettige
Alkylgruppe mit 1 bis 9 Kohlenstoffatomen und n die Zahl 1 oder 2
bedeutet, sowie nematische Fliissigkristallzusammensetzungen, welche
mindestens eine der nach dem erfindungsgemdBen Verfahren
hergestellten Verbindungen enthalten. Die genannten Verbindungen,
die einen Cyclohexenring aufweisen, besitzen eine niedrigere:
Viskositdt als iibliche F1u551gkr1stallverblndungen und sind auf-
Grund ihrer kurzen Anspvechzelt fiir Fliissigkristall-Anzeigegerite

geeignet. Sie.sind in besonderem MaBe kompatibel mit anderen

Fluss1gkrlscallverb*ndungen unter Bildung geeigneter
Flussigkristallgemische., Auf Grund des Verfahrens gemd8 derx
Exfindung ist es nicht erforderlich, die cis- und trans-Formen im
Zwischenschritt der Herstellung aufzutrennen, wie es bei den
bekannten Verfahren der Fall ist. - Formel -
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Verfahren zur Herstellung von_Flﬁssigkristall—Verbindungen-'

Anwendungsgebiet

> e

Die Erfindung betrifft neue Verbindungen von NP—Flﬁssigkristallen
(nematische Fliissigkristalle mit positiver dielektrischer Aniso-.
tropie) zur Verwendung in Fliissigkristall-Anzeigen. ‘

Charakteristik der bekannten technischen L&sungen

In den letzten Jahren fanden Anzelgegerate, die Flu351gkrlstalle
verwenden, auf verschledenen Gebieten praktlsche Anwendung, ins- =’
.besondere.werden nematische Fliissigkristalle mit positiver di-.
elektrischer Anisotropie h&ufig fiir Flﬁssigkristallzellen vom
sogenannten getwisteten bzw. verdrillten nematischen Typ verwen-
‘det. Diese Fliissigkristalle miissen dazu verschiedene charakteri-
sche Eigenschaften aufwelsn, wie z.B. einen breiten Temperatur-
bereich, eine gute Stabilitdt, eine niedrige Betdtigungsschwell-
spannung, kurze Ansprechzeit etc. Es ist jedoch fiir einen Typ
einexr Frlu551gkristallverbindung schwierig, sdmtliche Anforderun-
gen zu erfiillen. Es werden daher heute fiir die praktische An-
wendung verschiedene Verbindungen mit verschiedenen charaﬁteri—
stischen Eigenschaften vermischt, um den gestellten Anforderun~

gen gerecht zu werden.

ziel der Erfindung

ziel der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur Her-
stellung von neuen Flu551gkrlsLallverblndungen, die sich far
die oben genannten Zwecke gut verwenden lassen, zur Vverfligung

zu stellen.
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Wesen der Erfindung 

Von E. Eidenschink et al wurde kiirzlich berichtet, dass
4(Trans—4éalkylcyélqhexyl)bénzonitril gemdss der nachfol-
genden Formel (II) einen liberlegenen nematischen Flissig-
kristall mit niedriger Viskosit&t (Angw.Chem. 89 (1977) .
S. 103) darstellt: | < )

(I1)

(worin R eine geradkettige Alkylgruppe bedéutet).

Das Verfahren zur Herstellung dieser Verbindung ist jedoch
sehr kompliziert. Dies ist darauf zurﬁckzufﬁhreh,'dass die
'Alkylgfuppe R und die Cyanophenylgfuppe im Cyclohexanring
notwendigerweise in Trans-Stellung angeordnet sind, damit-
diese‘Verbindung einen festen Kristallzustand einnimmt; zur
Gewinhung dieser Verbindung ist es dahér erforderlich, die
Trané—Verbindung allein abzutrennen. Gemidss der oben'genann—
ten Druckéchrift wird diese Verbindung (II) durch Umsetzung
QOn'4—Alkylcyclohexanon mit Phenylmagnesiumbromid unter Bil-
~dung von cis- und trans—4—Alkylphenylcyclohéxanolen erhalten,
worauf diese cis- und trans-Verbindung durch‘Siliéagel—Chro—

matografie getrennt wird, die erhaltene cis-Verbindung (worin .
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R und die OH-Gruppen in Cis-Stellung sind) in Gegenwart eines
\ Raney—Nickel—Katalysators hydriert wird, wdhrend die erhaltene
trans-Verbindung in Gegenwart eines Palladium-Katalysators
hydriert wird, unter Bildung des gleichen ‘trans- 4-Blkyl—-1~
phenylcyclohexans, worauf eine Acetylierung und dann eine
oxidation entsprechend der Haloformreaktion unter Blldung
einer entsprechenden Carbonsdure durchgefilihrt wird, woran sich
eine Amidiérungvund“ﬁehydratisierung zum Nitril anschliésst;-

" pas oben genannte Verfahren wird durch die fblgenden Glei-

. chungen dargestellt:

§46 cMgBr OH H /Nl
Qo SO 1
. ‘ C Hg ,

Fb'? R H
\ — X X
o| = CeHg  H,/Pd H Cells
Lo 2
R OH
trans )
CH3COCL p H NaOX R 1
—_— —>
- m H
COCH z

\11
| CONH

2

- (I1)

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung wurde gefunden, dass,
wenn anstelle des Cyclohexanringes in der oben angegebenen For-

mel (IX)ein Cyclohexenring vorliegt, ein einziges Cyclohexen-
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Derivat erhalten wird; selbst dénn} wenn eine Véfbindung )
im Schritt Hexanol als‘solche’dehYdratigﬁert~wird, ohne
-dass die Cis- und Trans-Verbindungen vonéinander-getrennt‘
:werden. Dadurch wird die Herstellung sehr einfach, wobeld
trotzdem das erhaltene Produkt einen stabilen flu551gen |

erstallzustand aufweist. ,

Die Erfindung umfasst : i
éin Verfahren zur Herstellung von 1- (p—Cyanophenyl) -4-alkyl-
hexenen oder 1-(4'-cyano—4-biphenyl)-4-alkylcyclohexenen
entsprechend der genannten Formel (I), gekennzelchnet durch
Umsetzung eines 4—Alkylcyclohexanons mit p- Bromphenylmagne—
siumbromld oder p-Bromphenyllithium zur Herstellung eines
Gemisches.Von cis- und ‘trans-Formen von 1-(p-Bromphenyl)-4-
alkylcyclohexanolen oder .

Umsetzung eines 4- Alkylcyclohexanons mit 4-Brom- 4'—b1phenyl—
lithium unter Bildung eines Gemisches der cis- und trans-
‘Formen von 1-(4'-Brom-4- blphenylyl)—4 alkylcyclohexanolen,,'
Umwandlung des genannten Gemlsches aus cis- und trans ~-Formen
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in 1- Ip—Brompehnyl)44—alkylcyclohexen oder 1-(4'-Brom-4-
biphenyl)-4-alkylcyclohexen ‘nach einer Dehydratlslerungs—
reaktion; und Substitution der Br-Gruppe des genannten

Alkylcyclohexens durch eine Cyanogruppe, sowie .

eine nematlsche Fluss1gkrlstallZusammensetzunq,“WeTChe min4
destens eine der 1-(p-Cyanophenyl)-4- alkylcyclohexen—Ver—
bindungen entsprechend der genannten Formel (I) enthdlt.

Die Vérbindungen der Formel (I) gemdss der Erfindung zeichnen
sich durch eine niedrigere Viskositdt als die {iblicher Fliissig-
kristallverbindungen aus, &hnlich den Verbindungen der genann-
ten Formel (II) mit einem Cyclohexanring; daraus erglbt sich
der Effekt einer kurzen Ansprechzeit, wenn diese Verblndungen
in einemrFlﬁssigkristall—Anzeigegerat verwendet werden. Dariiber
" hinaus stellen die Verbindungen gemdss der Erfindung einen
N“-Flu551gkrlstall dar, und es ist mogllch, ein Gemisch von
Verblndungen dieseér Gruppe allein, fiir sich, fur eine
Fliissigkristallzelle vom getwisteten nematischen Typ zu ver-"
wenden. Aufgrund der Tatsache, dass die Verbindungen hinsicht-
lich ihrer Kompatibilitdt mit anderen fliissigen Kristallsub-
tanzen, wie flissige Kristallverbindungen der Azox1benzol—
gruppe, der Alkylbiphenylgruppe, der Cyanophenyl- alkylbenzoat—
gruppe und derglelchen, uberlegen sind, ist es auch mdglich,
" dieses Gemisch effektiv mit diesen anderen fliissigen Kristall-

substanzen als einen Fliissigkristall vom gemischten Typ zu

- Im folgenden wird das Verfahren zur Herstellung der Verbindungen

gemiss Formel (I) beschrieben.
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Im ersten Schritt wird ein 4—Alky1cyclohexanon mit p-Brom-
phenylmagnesiumbromid oder p-Bromphenyllithium unter Bildung
(A) eines Gemisches aus cis-Formen und trans-Formen von 1-(p-
Bromphenyl)~4-alkylcyclohexanolen umgesetzt oder ein 4-Alkyl-
cyclohexanon wird mit 4- Brom—4‘—b1pheny111th1um zur Herstel-
lung von (A) eines Gemisches aus ¢is-Form und Erans-Form

von 1—(4'—Brom—4—bipheny1yl)-4—alkylcyclohexanolen-(erster
Schritt) umgesetzt; und daraufhin wird

im zweiten Schritt dieses Rohgemisch, so wie es ist, direkt
einer Dehydratisierungsreaktion zur Herstellung von (B) eines
1-(p- -Bromphenyl) -4~alkylcyclohexens oder eines 1-(4'-Brom-4-
blphenylyl) ~4- alkylcyclohexens (zweiterxr Schrltte) untexworfen
Dieser zweite Schritt ldsst sich besonders gut durchfiihren,indem
ohne Verweﬁdung_eines Lésuhgsmittels erwdrmt wird oder vor-
zugsweise unter Verwendung eines Losungsmittels, wie Toluol,
Xylol und dergleichen, in Gegenwart'eines Sdurekatalysators,
wie Kallumhydrogensulfat Oxalsdure, p-Toluolsulfonsaure

oder dergleichen. In diesem Fall wird, da das glelche Alkyl—
cyclohexan (B) entweder aus der genannten cis-Form von (A)
(A-cis) oder der genannten ftrans-Form von (A) (A-trans) ge—

" bildet W1rd, ist es iiberhaupt nicht notwendig, die cis-Form
und Erans-Form bei diesem Schritt des genannten Alkylcyclo-
hexanols vonelnander zu trennen. Dies ist ein charakteristi-
-sches Merkmal fiir die Herstellungsmethode gemdss der Erfindung.
Die 4~ A1ky1ﬂVP1oh@xanon9 die in diesem Fall als Rohmaterlal
verwendet werden, w erden durch Oxidation eines Gemisches aus
cis- und trans-Formen von 4—Alkylcyclohexanolen erhalten, die-
wiederum durch Hydrierung eines p-Alkylphenols erhalten wurden,

und zwar in der vorliegenden Form, mit wasserfreier Chromsdure,

~



209 223

Natriumbichromat und dergleichen. Ausserdem kann p-Bromphenylmag-
nesiumbromid auf einfache Weise durch Umsetzung von p-Dibrom—
benzol mit einer équivalenteh Menge von metallischem Magnesium
'hergestellt werden, wdhrend Q—Bromphenyllithium»odgr.4'—Brom—
" 4-biphenyllithium auf einfache Weise durch Umsetzung von p-
Dibrombenzol oder 4,4'-Dibrombiphenyl mit einer dquivalenten
Menffe von n-Butyllitﬁium entsprechend hergestellt werden kann.
Das erhaltene 1- (p-Bromphenyl) ~4-alkylcyclohexen oder 1-(4'-
Brom-4-biphenylyl)-4-alkylcyclohexen (B) wird in einem hoch-
51edenden LSsungsmittel mit Kupfer-I- Cyanid umgesetzt, vor-
zugswelse in einem dipolaren aprotischen L&sungsmittel, wie
N-Methyl-2-pyrrolidon, Dimethylformamid oder dergleichen, wo-
"bei das gewlinschte 1-(p—Cyanophenyl)-4—alkylcyclohexen oder
_1~(4'—Cyano~4—biphenylyl)-4—alkylcyclohexen (I) -erhalten

wird (dritter Schritt).

Das oben beschriebene Verfahren wird durch dié‘folgenden

Gleéeichungen dargestellt:

O O+M—(—</:\>—-)-Br-—é' )O_i@_,;m

(A—c1s)

R ‘_
KOt e

- (A-trans)

R C CN
Orere 2% XDz

® o

o)
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worin M MgBr oder Li bedeutet und n die Zahl 1 oder 2
darstellt. o |

Zur He;stellungsmethode der intermedi&reVerbindung (B)

gibt es'neben dém oben beschriebenen Verfahren eih weiteres:
Dieses Verfahren sieht die Umsetzung eines Alkylcyclohexanons
mit Phenylmagnesiumbromid oder Phenyllithium unter Bildung
eines 1-Phenyl—4—a1kylcyclohexanols oder eines 1-(4-Biphenyl)-
4—alky1cyclohexanols (beide”: Hexanole stellen ein Gemisch aus
' ¢is- und trans-Formen dar) vor, welches dann bromiert wird
und im weiteren einer Dehydratisierungsreaktion uﬁter'Bilduhg
von (B) unterworfen wird. Bei diesem Verfahren ist jedoch,'auf~
grﬁnd der Tatsache,  dass die Bromierungsreaktion auch in an-
deren Stellungen als in der p~-Stellung erfo}gt, die Reinigung

der genannten Verbindung (B) schwierig.

'Nében diesen Verfahren zur Herstellung der Verbindungen (I)
kann z.B. auch folgendes Verfahren in Betraéht gezogen wer-
den, welches nicht {iber die intermedidre Vérbindung (B) exr-
folgt,'und das darin besteht, dass ein 1-Phenyl-4-alkylcyclo-
hexanol unter Bildung eines 1-Phenyl-4-alkylcyclohexens de-
hydratisiert wird, welches dann unter Bildung eines 1-(p-
Acetylphenyl)—4—alkylcyclohexens'acétyliert wird, daraufhin
unter Bildung eines 1—(p—Carboxyphenyl)—4—alkylcyciohexens
eine . Oxidation duréhgefﬁhrt wird, worauf sich eine Umwandlung
der Carboxylgruppe in eine Cyanogruppe iber eine Carboxyamid-
gruppe anschliesst. Nachdem dieses Verfahren jedoch iber viele
‘Schritte erfolgt, ist es praktisch nicht von Vorteil.

Die auf diese Weise hergestellten Verbindungen (I) haben die
in Tabelle 1 aufgefiihrten nematischen Temperaturbéreiche und
konnen als eine Komponente der Flﬁssigkristallzusammensetzung,”
welche in einer Fliissigkristallzelle vom getwisteten nemati-

“schen Typ verwendet wird, eingesetzt werden.
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Tabelle 1.
In (I) C:N_.pu'nkt N-I-pPunkt
» (Schmelzpunkt) (Klarpunkt)
n R (°c) “(°c)
, ‘ * % . : .
1 CH, 55 (C-I-punkt) (-30) %** Beispiel 3
, c k%
1 |c g 22 (C-I-Punkt) (10) * L |
1» Q-F3H7 31 44' " 4
- n
lin C4H9 32.5 . 41.5 5
L] - V n
1 CSHll 42 57 2
1l ~C6H13 46 53.5 " 6
1 |n-c u g | 47.5 | \ 8 7
- —oo ) "
1 | n-CgH,, | 32.5 (C-S Punkt]) 60 8
46 (S-N-Punkt)
2 | cn, 157 186 | "10
2 |n-c_u, | 110 232 “ " 9
307 |
2 n-C4H§ 113 225 ' " 11
‘ - ’ 4 n
2 [n-cghy, | 109 225 12

*: N-I-Punkt eines monotropen Fliissigkristalls

**. Da diese Verblndungen einen monotropen Fluq51gkrlsta1] dar-
stellen, gibt es keinen C-N- Punkt :

*%x%, Die Werte wurden durch dle t">\trapolatlonsmeth’oqe er-
halten.
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. Wie aus den in Tabelle 1 aufgefiihrten Werten der nematischen
Temperaturberelche er51chtllch ist, sind die Verbindungen

mit R = CyHg = CyHy g unter denen mit n = 1 in (I) als Flissig-
krlstallkomponente fir Flu551gkrlstall—Anzelgeelemente besonders
‘bevorzugt und kodnnen dafilir als Hauptkompohente verwendet wer-
den. Dariiber hinaus weisen die Verbindungen mit n = 2 in einem
verhiltnismissig hohen Temperaturbereich einen fliissigen Kri-
stallzustand auf und eignen sich zur Herstellung von Fliissig-
krlstallzusammensetzungen mit einem breiten nematischen Tem-
peraturbereich, wie dies in den nachfolgend beschriebenen Bei-
spielen gezeigt wird, indem diese im Cemisch mit den genannten-

Verbindungen mit n = 1 verwendet werden.

Ausserdem dienen die Verbindungen mit n = 2 in der Formel (1)

-.dem Zweck einer Erweiterung. des nematlschen Temperaturbereiches,

und zwar nicht nur fiir diejenigen mit n = 1,sondern auch fir
andere . nematische Flu551gkr1stallsubstanzen mit einer posi-
tiven dielektrischen Anisotropie, wenn sie zusammen mit diesen
im Gemisch verwendet werden. Als solche Substanzen, wie sie
oben erwdhnt werden, eignen sich z.B. 4—Alky1~4'—cyénobiphenyle,
1- (4-Cyanophenyl) ~4'-alkylcyclohexane, 4- Alkylbenzolsaure 4'-

- cyanophenylester, 4-Alkylbenzyliden~4'-cyanoaniline etc.. Ausser—
dem ist es mdglich, durch Zugabe derselben zu Fluss1gkrlstall—
verbindungen mit einer negativen dlelektrlschen Anisotropie,

die allein in einer Fliissigkristall- Anzelgezelle vom getw1ste—
‘ten nematischen Typ nicht verwendet werden konnen, diese in
Flissigkristalle mit einer positivén dielektrischen Anisotropie

r\ P |

. (siéhe nachfolgendes Beis p el 13) URZUWE ndeln
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Im folgenden werden die Herstellungsmethoden gemdss der . Erfin-
dung erldutert sowie Beispiele zur Anwendung der erhaltenen Ver-
bindungen- angegeben, wobei diese Beispiele und Erlauterungen _

~ Q}e Erfindung nicht einschrénken sollen. - -

Beispiel 1
(Herstellung der Verbinduhgén mit n =1 und R = C,Hg in der
Formel (I)) ' '

30,4 g (1,25 Mol) metallisches Magnesium werden in einen
2~ l—Dfeihals-Kolben eingefiihrt, und nachdem die Innenseite
des Kolbens mit Hllfe von trockenem Stickstoff in geniigendem
Masse getrocknet wurde, werden 50 ml wasserfreies Tetrahydro-
furan und eine Spur Jod zugegeben. Wdhrend dieses Gemisch ge-
rithrt wird, wird eine L&sung, die durch Aufldsung von 283,ﬁ g
(1,2 Mol)>p—Dibrombenzol in 600 ml Tetrahydrofuran erhalten
wird, durch einen Tropftrichter innerhalb etwal;i5h tropfenQ
weise zu dem Gemisch gegeben; wahrend dieser Zeit wird die
Reaktionstemperatur mittels Wasserkiihlung ‘auf 30 bis 35°%¢
gehalten. Nach dem tropfenweisen Zugeben des genannten Ge-
misches wird die Temperatur ca. weitere 1 1/2 h auf 30 bis
35°% gehalten, um die Bildungsreaktion von p—Bromophenylmégne4
siumbromid zum Abschluss zu bringen, worauf sich eine Eiskih-
‘lung anschliesst und dann innerhalb von 20 Min. tropfenweise
- 128,2 g (1 Mol) 4-Athylcyclohexanon-zugegeben werden. Darauf—7
hin wird auf Zlmmertemperatur eingestellt und tropfenweise
eine kleine Menge von 6N Salzsiure zugegeben, um die erhal-
‘tene L®sung anzusduern. Das in diesem Fall verwendete 4-Athyli-
cyclohexanon wurde durch Oxidation eines handelsliblichen
4- Athylcyclohexanols mit dem Jones-Reagens hergestellt und
welst einen Sledepunkt von 87 bis 89 C/26 mmHg auf. Zu dem
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oben genahnten Réaktioﬁspfodukt wurdén 200 ml Wasser und

200 ml Hexan gegeben. Nach Auftrennung . der Schichten wur-
de die Wasserschicht mit 200 ml Hexan extrahiert, die auf die-
se Weise erhaltenen Hexanschichten gesammelt, einmal mlt
‘Wasser gewaschen und das Ldsungsmittel abdestilliert. Der
erhaltene Rlickstand stellte ein Gemisch der rohen Cis- und
Prans-Form von 1-(p-Bromophenyl)- 4—athylcyclohexanolen (d.h.
Verbindungen mit R = CZH5 und n = 1 in dem'genannten (a))

dar. Zu diesem Gemisch wurden 50 mg Kallumhydrogensulfat
gegeben, und dle Temperatur in Stlckstoffatmosphare und

unter Rithren allmihlich erhdht; die Dehydratls1erungsreaktion
wurde durch 3- stundlges Erwdrmen auf 230 bis 250°¢ durchge-
fiihrt. Nach dem Abkuhlen wurde Hexan zugegeben, um das gewunsch—
te~Produkt,herauszulosen. Nach dem Abdestillieren des
Hexans wurde die Destlllatlon im Vakuum durchgefuhrt, um eine
Fraktion mit einem Siedepunkt von 126 bis 134 C/1 mmHg (143 g)
_ zu erhalten, die dann zweimal aus Athanol umkrlstalllslert
wurde,‘wobei‘etwa 110 g einés farblosen Kristalls von 1;(p—
Bromophenyl)—4—§thylcyclohexen mit einem Schmelzpunkt von

53 - 54°C (einer Verbindung mit R = C,He und n = 1 in dem
genannten (B)) erhalten wurden. foo g dieser Verbindung wur-
den zusammen mit 41 g Kupfer-I-Cyanid (cuprous cyanide) in
300 ml N-methyl-2-pyrrolidon unter Riickfluss 4 h lang er-
wirmt, daraufhin etwa 200 ml N-methyl-2-pyrrolidon unter
,'Atmospharerdruck abdestilliert, der erhaltene Riickstand mlt
l-elner wdssrigen L&sung aus Eisen—III-Chlorid bei 60°C be',,

"handelt, mit Hexan extrahiert, mit Siure gewaschen, mit

Alkali gewaschen und aus htbaq 1 umkristallisiert, wobeil
52 g eines farblosen Kristalls der gewlinschten Verblndung
}1-(p—Cyanophenyl)—4—athylcyclohexen (Ausbeute: 65 %) erhalten

wurden. Dieses Produkt stellte einen monotropen Flissigkristall
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mit einem C-~I-Punkt (Schmelzpunkt) von 22°C und einem
N~I-Punkt von 10°C dar. Dariiber hinaus zeligten die Werte
der Elementaranalyse dieses Produktes gute Ubereinstimmung

mit den ﬁachfolgend aufgefiihrten theoretischen_Weften.

: Aﬁalytische Werte Theoretische Werte (als CqgH 9N

c 85,1 % = 85,26 %
H 8,2 3 | - 8,11 %

N S 6,5 % 6,63 %
Darliber hinaus waren die NMR-Spektren und Infrarot-Spektren:

dieses Produktes in Ubereinstimmung mit der entsprechenden
Verbindung der Formel (I) (R = CZHS und n = 1) .-

Beispiel 2

(Hersteilung einer Verbindung mit R = C5H11 und n = 1 der

. genannten Formel (I))

236 g (1Mol) p-Dibrombenzol und 1 1 trockenes Toluol wurden -

“in einen Dreihalskolben in trockener Stickstoffatmosphdre -
‘eingefiihrt, um deren Aufldsung unter Riihren bei SO?C zZu )
bewirken. Zu der erhaltenen LOsung wurden tropfenweise 525 ml

. einer Hexanldsung aus 1,67 N handelsiiblichem n~Butyllithium

" (0,88 Mol) innerhalb von 30 Min. zﬁgegeben. Nach der trbpfen—
weise Zugabe wurde die Temperatur weitere 30 Min. auf 5QOC
gehalten, und dann auf 25°¢ abgesenkt. Zu dieser L&sung wurde
tropfenweise eine L&sung, die durch Aufldsen von 135 g'(o,8 Mol)
4-n-Pentylcyclohexanon in 125 ml Toluol erhalten wufde, inner-
halb 30 Min. zugegeben, daraufhin wurde 30 Min. lang kontinuier-
lich bei 309C gerlihrt und dann 250 ml 6N Salzs&dure tropfen-
.weise zugegeben, wobel die Temperatur auf 30°C oder niedriger

gehalten wurde (erster Schritt). Die erhaltene organische



-1 209 223

Schicht wurde abgetreﬂnt,’25 g Kaliumhydrogensulfat zu dieser
zugegeben und nach dem Abdestillieren des'Hexans unter Rihren
wurde der erhaltene Riickstand konzentriert, bis die Temperatur'
der Flissigkeit "110°C erreichte, um die Dehydrat1s1erungsreak—
tion zum Abschluss zu bringen. (zweiter Schritt). Das erhaltene
Konzentrat wurde unter vermlndertem Druck destilliert und

eine Fraktion von 160 bis 170 ©c/1 mmHg abgenommen, wobei 160 g
| 1- (p-Bromophenyl) -4~ n—pentylcyclohexen (R = n=C¢Hyy und n ='1

" der genannten Formel (B)) erhalten wurden (RAusbeute: 62,4 %).
Diese Verblndung wurde dann zweimal aus Athanol umkrlstalll~
siert, wobei ein Kristall mit einem Schmelzpunkt von 67 bis

68°C erhalten wurde.

Das genannte Rohmaterial, 4-n-Pentylcylcohexanon, wurde durch
Hydrierung von p~n-Pentylphenol in Gegenwart von Raney-Nickel-
Katalysator unter Bildung von 4—n—Pentylcyclohexanol (Siede-
punkt 122 bis 130 C/1o mmHg) und anschliessender Oxidation
dieses Materials mit dem Jones-Reagens erhalten (Siedepunkt
des Produktes: 130 bis 1347C/22 nmHg) .

Die Reaitlon zur Cyanbildung(dritter Schritt) wurde auf die
gleiche Weise wie in Beispiell angegeben durchgefiihrt, wobei
das gewiinschte Produkt (Siedepunkt: 153 bis 161 %c/o,5 mmHg)
(Ausbeute: etwa 90%) erhalten wurde, welches dann aus Methanol
-~ unter Bildung eines farblosen Kristalls umkristallisiert wurde.
Dieser stellte einen Np-FluSSLgkrlstall dar und wies -einen

- c-N-Punkt von 42 - 42,4 Oc und einen N-I-Punkt von 56,7 O¢c auf.
Ausserdem stimnte die Elementaranalyse dieses Produktes senr

gut mit den theoretischen Werten liberein, wie dies nachfol-

gend aufgefiihrt wird.
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. Analytische Werte Theoretlsche Werte (als C18 23N)
c 85,1 % o 85,32 %
H .. 9,2 % 9,15 % i

‘N U 5,5% ° ' . 5,53 3

Daruber hinaus waren die NMR- und Infrarot Spektren dleses '
Produktes nicht abweichend von denen des entgprechenden

gewlinschten Produktes.

Beisp i'e le 3-8

Diese Beispiele wurden auf die gleiche Weise durchgefiihrt,
wie dies in Beispiel 1 oder Beispiel 2 beschrieben ist,

mit der Ausnahme, dass 4—A1kylcyclohexanole, welche als
Rohmaterlal verwendet wurden, eine den 1nfrage kommenden
.Produkten entsprechende Alkylgruppe aufwiesen. ‘Dabei wurden
Produkte mit n = 1 und R = CH3, n- C3H7, n- C4H9, n-— C6 137

n- C H

7715
D1e Eigenschaften dleser Verbindungen.als Fliissigkristalle

oder n- C8H17 der genannten Formel (I) erhalten.

werden zusammen mit denen anderer Verbindungen in Tabelle 1

aufgefiihrt.

B e i s p iel 9

' (Herstellung der Verblndung der Formel (I), worin R=n- C3Hy
und n = 2)
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312 g (1 Mol) 4,4- Dibrombiphenyl und 1,5 1 tr¥ockenes Toluol

. werden in einen 3-1- Dreihalskolben in trockener Stickstoff-
atmosphire eingefiihrt, daraufhin bei- 55°C unter- Bildung

einer Losung geriihrt. Zu dieser LSsung wurden tropfenwelse

660 ml einer Hexanldsung von 1,67 N handelsliblichem n-Butyl-
lithium (1, 1 Mol) 1nnerhalb von 30 Min. gegeben, wdhrend

die Temperatur-der L3sung auf 50 bis 55°C gehalten wurde.
Nach Abkiihlung des erhaltenen Gemisches auf 25°C wurden

140 g (1 Mol) 4- n—Propylcyclohexanon unter Aufrechterhaltung
einer Temperatur von 25 bis 30°C innerhalb von 30 Min. zuge-
geben. Nach Beendigung der Zugabe wurden unter Ruhren bei 30 °c
1nnerha1b von 30 Min. tropfenweise 50 ml Wasser zugegeben, wWo-—
rauf 200 ml 6N Salzsdure unter Einhaltung einer Temperatur

V. Von 30°C dder darunter tropfenwelse zugegeben wurden.

Die erhaltenen Schichten wurden aufgetrennt und die untere,
-_wassrlge Schicht verworfen. Die obere, organische Schicht,

d.h. eine ILbsung, die in der Hauptsache aus 1-(4- Bromb1pheny1y1)~
4- n—propylcyclohexanolen der Cis- und Trans-Formen bestand,
wurden 20 g Kallumhydrogensulfat (KHSO4) gegeben, daraufhin

das Losungsmlttel unter Erwdrmung abdestilliert und die

L&sung konzentriert, bis die Ldsungstemperatur auf. 110 °c an-
stieg. Wihrend dieser 7eit wurde die Dphydratl51erungsreaxtlon',
durchgefiihrt. Die erhaltene L&sung wurde noch im heissen Zu-
stand in einen Erlenmeyer-Kolben tiberfiihrt, um die genannte

- Yerbindung (B) (R= n—C3H7-und n=2), welche eine geringe Menge
an 4, 4'-Dibrombiphenyl enthalt, auszufillen, die dann fil-
triert und gesammelt wurde. Durch’ vakuumdestillation wurde

_ eine TFraktion von 22¢ bhi 50 C/% mmHg erhalten, die aus

Toluol umkristallisiert wurde, wobei 206 g der genannten Ver-

bindung (B) (R—-n-—C3H7 und n=2) in einer AusbeuLe von 58 %,
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bezogen auf das Ausgangsamterial, erhalten wurden. Dieses
Produkt stellte einen blass-gelben Kristall dar_und schmolz
bei 165°C unter Bildung eines smektischen Fliissigkristalls,
. wihrend es bei 235°C eine isotrope Fliissigkeit biMaete.

195,4 g (o 55 Mol) dleser Verblndung (B), ndmlich’ 1 (4'-Bromo-
4-biphenylyl)-4- n—propylcyclohexen, 57,5 g (0,32 Mol) Kupfer-
I-Cyanid (CuZCnZ) ‘und 550 ml N-methyl 2-pyrrolidon wurden zu-
sammen unter Rickfluss und Riihren 5 h lang in einem Dreihals-
. kolben erwirmt. Nach Zugabe von 500 ml Toluol wurde das Ge-
misch gekiihlt und eine L®sung, bestehend aus 65 g Eisen-III-
chlorld 16 ml konzentrierter Salzsdure und 750 ml Wasser,
unter Rithren innerhalb von 3o Min. bei einer Temperatur von
60 bis 70°C zugegeben. Die sich bildenden zwei Schichten
“wurden . getrennt, die erhaltene organische'Schicht mit ver- -
dlinnter Salzsdure, dann mit verdﬁnntem wissrigen Natrium-
hydroxid und daraufhin mit Wasser gewaschen. Nachdem durch
Filtration eine geringe Menge eines Niederschlages eliminiert
worden war, wurde das Toluol abdesﬁiliieft'uﬁd eine Vakuum—
destillation durchgefiihrt, wobei 127 g einer Fraktion aus 200
bis 210°C/ 1 mmHg als Rohprodukt (I) (R=n- C3H7 und n= 2)
:'in einer Ausbeute von 76 %, bezogen auf die genannte Verbin-
‘ dung (B) erhalten wurden, welche dann wiederum in Toluol auf-
'~ geldst wurden. Nachdem die erhaltene Ldsung zur Chromato--
grafie durch eine Aluminiumoxidschicht geleltet worden war,
. wurde die Toluolldsung konzentriert und umkristallisiert,
wobei 105 g ‘einer gereinigfen Verbindung (I), nimlich 1-(4-Cyano-
4-biphenylyl) -4~ n-propylcyclohexen erhalten wurden. Dieses
Produkt wies einen Schmelzpunkt fC-N~Dunk+\ von 110°¢C und
einen Klirpunkt (N-I-Punkt) von 232°C auf. Die Elementar-
analyse dieses Produktes stimmte gut mit den berechneten Wer-

ten tiberein, wie nachfolgend angegeben wird.
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‘Analytische Werte BerephnetevWerte(als C22H23N)
c 87,5% 87,66 % |
N 7,7 % " 7,69 2

Dariiber hinaus wiesen die Infrarot—Spektien"dieses Produktes

keineﬁAbweichdng_von denen der gewﬁnschten Verbindung auf.

Dariiber hinaus wurde das in diesem ﬁerstellungsbeispiél'als
‘Rohmaterial bzw. Ausgangsmaterial verwendete 4-Propylcyclo-
‘hexanon wie folgt hergestellt: Ein im Handel erhiltliches
p-n-Propylphenol wurde in Gegenwart von Athanol, Natrium-
dthoxiad und Rapex-Nickel- Katalysator bei einem Wasserstoff-
druck von loo atm bei 150°C unter ‘Bildung von 4-n- Propyl-
cyclohexanol hydriert, das dann mit dem Jones-Reagens
(Cr03/H SO4/H20) in Azeton -oxidiert wurde, wobei 4-n-Propyl-
- gyclohexanon mit einem Siedepunkt von 110 bis 113 ©c/ 26 mmHg

erhalten wurde.

Beispiele 1obis 12

Beispiel 9 wurde wiederholt mit der Ausnahme, dass das in
Beispiel 9 verwendete Rohmaterial 4—n—Propylcyclohexanoﬁ

" durch 4-Methyl-,4-n- C4H9— oder 4-n-CgH,,-Cyclohexanon er=
setzt  wurde. Dabei wurden Verbindungen erhalten, die ent-
sprechend in der genannten Formel (I) enthielten: R=CH3,
n-C,Hg oder n- CgHyq und n=2. Die Elgenschaften dieser ge-
- nannten Verblndungen als Flu531gkrlstalle werden zusammen

mit denen anderer Verbindungen in Tabelle 1 gezeigt.
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‘B eispiel 13

(Anwendungsbeispiel 1)

Ein Gemisch aus 1-(p—Cyanopheny1)—4—nepentylcyclohexen,

wie es in Beispiel 2 erhalten wurde, und 1—(p—QYanbphenyl)—
4-n-heptylcyclohexen, wie es in Beispiel 7 erhalten wurde,
stellt im’MiEchungsvérhéltnis 1 : 1 (bezogen auf das Ge-
wicht) einen nematischen Fliissigkristall mit einer positiven
dielektrischen Anisotropie (Np-Flissigkristall) dar und bil-
‘det eine isotrope Flissigkeit bei 599C. Die Viskositdt die-
ses Gemisches betrdgt bei 25°Cc 36 cp; dieser Wer£ ist wesent-
llch niedriger als der filir ubliche Flu551gkrlstallzusammen~
setzungen. Dieses Gemlsch wurde in einer Flu351gkrlstallzelle
vom getwisteten nematischen Typ mit einer chke'von.1o/um ein-
geschlossen und dessen Aktuationsschwellenspannung zu 1,8 V

und dessen Sdttigungsspannung zu 3,0V bestimmt.

Beispiel 14
(Anwendungsbeispiel 2)

_Ein Fliissigkristallgemisch aus 23 Teilen 1- (p-Cyanophenyl) -
4-n-dthylcyclohexen, wie in Beispiel 1 erhalten, 38,5 Teilen
-1~ (p-Cyanophenyl)-4-n-pentylcyclohexen, wie in Beispiel 2 er-
halten, und 38,5 Teilen 1- (p-Cyanophenyl) -4- n—heptylcyclohexen,
~ wie in Beispiel 7 erhalten, hat einen Fliissigkristall-Tempe-

_ raturbereich von -15 bis 48°C. Ausserdem betrigt seine Vis-
kositit bei 25°C nur 25 cp. Es wurde eine Fliissigkristall-
zelle vom getwisteten nematischen Typ mit einer Dicke von
8,5/um unter Verwendung des genannten Gemlsches hergestellt.
Die Aktuationsschwellenspannung ergab sich zu 1, 5 V.und die
Aktuationssédttigungsspannung betrug 2,2 V. Ausserdem war die
Ansprechzeit so kurz wie eine Anstiegszeit von 70 m sec. und
eine %Zerfallszeit von 5 m sec. bei 25°C; sogar bei OOC betrugen

- die¢ Ansticgszeit und die Zerfallszeit entsprechend 500 m sec.
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und 250 m sec. Demzufolge ist es bei Verwendung dieses Fliis-

51gkrlstallgemlsches auch bei 0°C mdglich, eine Ein-Aus-
Regelung einer Anzeige innerhalb von Sekunden durchzufiihren.

‘ Elne derart kurze Ansprechzeit ist auf die nledere Vlsk051tat

dleses Fluss1gkrlstallgem1sches zurlickzufiihren.

Beispiel 15

(Anwandungsbeiépiel 3)

Ein Flissigkristallgemisch aus 17 Teilen 1-(p-Cyandphenyl)—4—
n-pentylcyclohexen, wie in Beispiel 2 erhalten, und 17 Teilen
1- (p-Cyanophenyl) -4-n-heptylcyclohexen, 24 Teilen 4-Methoxy-
4'-Hthylazoxybenzol und 42 Teilen 4-Methoxy-4"'-n-butylazoxy-
benzol, wie in Beispiel 7 erhalten, kristallisierte auch bei
-20°C nicht und behielt den Zustand eines Flu551gkrlstalles
bis zu 60°C bei. Eine Flu351gkrlstallzelle vom getwisteten-
nematlschen Typ mit einer Dicke von 1o/um, die unter Verwen-
dung des oben genannten Fliissigkristallgemisches hergestellt
worden war, wies eine Betdtigungsschwellspannung von 2,5V
und eine Betétigungss&ttigungsspanhung von 3,5 V auf. Dieses
FluSSLgLrlstallgemlsch l4sst sich gut als Flu551gkrlstall

fir Multlplexbetrleb verwenden.

Beispiel 16

‘(Anwendungsbeispiel 4)

Es wurde eine Flﬁssigkristallzusammensetzuhg wie folgt her-
gestellt:

1—(p—Cyanophenyl)-4-pr0py1cyclohexen (worin | _
R = n-C3H7, n = 1 in der Formel (I)) eeee. 0,38 Mol

1- (p-Cyanophenyl)-4-pentylcyclohexen (worin
'R = n-CgHyq, n =1 in der Formel (I)) «... 0,29 Mol
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1-(p—Cyanophenyl)—4-hexy1cyclohexen (worin ‘
R = n-CcH3, n = 1 in der Formel (I)) .e.. 0,16 Mol

. 1-(p-Cyanophenyl) -4~ heptylcyclohexen (worin
R = n-C7 15 und n = 1 in der Formel (I)) .... 0,12 Mol

‘1f(4—Cyano—4¥biphenylyl)—4—n—propylcyclohexen
(worin R = n—C3H7; n=2 in der Formel (I)) .... 0,043 Mol

Diese FluSSLgkristallzusammensetzung wies einen Klarpunkt .
von 60°C auf; auch wenn diese Zusammensetzung mehrere
Monate lang bei -10 C aufbewahrt wurde, fiel kein Krlstall
aus. Die Viskositdt dieser Flus51gkrlstallzusammensetzung

- betrug bei 25°¢ 35 cp. Diese Zusammensetzung wurde in eine
’FluSSLgkrlstallzelle vom getwisteten nematischen Typ mit
einer Dicke von 1o/um eingeschlossen und ihre Betdtigungs-
schwellspannung sowie ihre Betidtigungssdttigungsspannung
bestimmt, die entsprechend 1,5 V und 2,2 V betrugen. Ausser-
dem wurde die Ansprechzeit bestimmt; die Anstiegszeit und
die Zerfallszeit betrugen Jewells 9o m sec. und 70 m secC.
’(bestlmmt bei 3 Vv, 32 Hz, 25 °0).

Beispiel 17

(Anwendungsbeispiel 5)

- Eine Fliissigkristallzusammensetzung mit folgenden Verbindungen

- und Anteilen wurde hergestellt:

1- (p-Cyanophenyl) -4-n-propylcyclohexen ‘. eees 0,45 Mol
1—(p—Cyaﬁophenyl)-4—n—pentylcyclohexen };.;‘0,34 Mol
1—(p—Cyanophenyl)—4~n-heptylcyclohexen vees 0,16 Mol

(1—(p~Cyano—4—biphenylyl)—4—h—propyl-
. cyclohexen : | +e.. 0,053 Mol
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Die.erhaltene Zusammensetzung wies einen Klgrpunkt von 61°C
auf; die untere Grenze ihres nematischen Temperaturbereiches
war -4°c. Die Viskositdt betrug bei 25%¢ 35 cp. ‘Diese Zﬁ—
‘sammensetzung wurde in eine Flissigkristallzelle vom getwiste-
ten nematischen Typ mit einer bicke von Q,S/um,eingeschiossen;
die Bet#tigungsschwellspannung und die Betdtigungssdttigungs-
spannung wurden jewells zu 1,5.V und 2,2 V. bestlmmt Messun-

‘ gen in bezug auf die Ansprechzeit ergaben eine Anst1egsze1L
und eine Zerfallszeit von jeweils 90 m sec. und 75 m sec.
(gemessen beil 25°C, 3V, 32 Hz).

Beispiel 18

(Anwendungsbeispiel 6)

Es'wurde eine Fliissigkristallzusammensetzung folgender Zu-

sammensetzung hergestellt:

1= (p-Cyanophenyl) -4-n-propylcyclohexen vee. 0,32 Mol -
1~(§—Cyaﬁophenyl)—4—n~butylcyclohexen eee. 0,26 Mol
1—(p-Cyanophenylj-4¥n—pentylcyciohexen eee. 0,23 Mol
1—(p—Cyanophenyl)-4—n—heptylcyclohexeﬁ ... 0,094 Mol
1-(p—Cyano—4—biphenylyl)—4—méthylcy§lohexen : «es. 0,029 Mol
1 (4 Cyano-4-biphenylyl)-4-n- propylcyclohexen e 0,034 Mol

1—(4'—Cyano~4—biphenylyl)r4—n—butylcyclohexen ... 0,029 Mol

Die erhaltene Zusammensetzung’ hatte einen Klarpunkt von 78°¢;
auch wenn die Zusammensetzung lber mehrere Monate bei -7o Cc
aufbewahrt wurde, erfolgte keine Kristallniederschlagsbildung.
Diese Zusammensetzung wurde in einer Flﬁssigkristallzelle vom
getwisteten nematischen Tyé mit einer Dicke von 1o/um ver-
schlossen und deren Betatlgungscharakterlst1ka bestimmt, wo-

‘bei sich eine Betatlgungsschwellspannung bei 25° C von 1,4 V
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und eine Betdtigungssdttigungsspannung bei 25°C von 2,2 V
ergab. In bezug auf die Ansprechzeit ergaben sich’ elne An-
stlegsansprechzelt und eine Zerfallszeit von jewells 110 m sec.

und %o m sec. (gemessen beil 25° c, 3 v, 32 Hz) .

Beispiel 19

(Anwendungsbeispiel 7)

- Ein Flﬁssigkrlstallgemisch aus 15 Gew.-Teilen 4, 4'—n-Butyl?
azoxvbenzol, 23 Gew ~-Teilen 4—Methoxy-4'—athylazoxybenzol

_ und 47 Gew.-Teiien 4-Methoxy-4'-n- -butylazoxybenzol zeigte
eine negative dielektrische Anisotropie und kann daher nicht
fiir eine Flu551gkrlstallzelle vom getW1steten nematischen

Typ verwendet werden.

Demgegenﬁber wies eine Flﬁssigkristall2usammensetzﬁng, die
durch weitere Zugabe von 8 Teilen 1-(4'-Cyano-4-biphenylyl) -
4-n~-propylcyclohexen und 8 Teilen i (4'-Cyano—4—biphenylyl)—
4~-n-pentylcyclohexen der Formel (I) gemdss der Erfindung eine
positive dielektrische Anlsotrople auf; diese Zusammensetzung
" kristallisiert auch bei -15°C nicht und behdlt ihren nemati-
schen Zustand bis 2zu 93°C bei. Unter .Verwendung dieser Flis-
51gkr1stallzusammensetzung wurde eine Flu551qkrlstallzelle _
vom getwisteten nematischen Typ mit einer Durchgangsdicke von
9, 5/um hergestellt und die Betatlgungscharakterlstlka bestimmt,
wobei eine Betatlgungsschwellspannung von 2,5 V und eine
Betdtigungsssidttigungsspannung von 3,4 V bestimmt. Diese
Fliissigkristallzusammensetzung lisst sich gut'als Fliissig-

kristall fiir Multiplexbetrieb verwenden.
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- Beispiel -2

(Anwendungsbeispiel 8) g .

Eine Flﬁssigkristallzusammensetzung aus
 4-n-Pentyl- 4'-cyanophenyl (11 Teile) "
4-n—Hepty1—4'—cyanoblphenyl (27 Teile)
4—n—0ctyloxv—4‘-cyanoblphenyl (16 Teile) und ,
' '{-(4'-Cyano-4-biphenylyl) - 4-n—pr0pylcyclohexen (11 Teile)
hat einen nematischen Flus51gkrlstall Temperaturberelch von
-15°C bis 62°C und eine Vlsk051tat von 45 cp bei 25 Oc.

. Diese Zusammensetzung wurde in eine Flussxgkrlstallzelle vom
‘ getwisteten nematischen Typ mit einer chke von 1o/um einge-

schlossen und deren Betatlgungsschwellspannung und Betdti-

"gungssattlgungsspannung bestimmt, wobei jeweils Werte von
1,5 V und 2,2 v erhalten wurden. Ausserdem betrugen die An-

stlegsaﬁsprechzelt und Verfallsansprechszeit jeweils 90 m sec.

' 'und 90 m sec. (gemessen bei 3 V, 32 Hz, 259¢) .

Béi‘sp‘i e 1 21

(Anwendungsbeispiel 9)

EinéFliissigkristallzusammensetzung aus

4-n-Propylcyclohexyl- 4'-cyanobenzol (34 Telle)
4-n-pentylcyclohexyl- 4'-cyanobenzol (34 Teile)
4-n—Heptylcyclohexyl -4'-cyanobenzol : (22 Teile) und

‘;1 (4‘—Cyano 4-biphenylyl)- -4-n-propylcyclohexen (1o Teile)
hatu7 einen neamtischen Flus51gkr1stalltemperaturbere1ch von
-10°C bis 68°C und eine Viskositdt von 25 cp bei 25°%c. .piese
Fluss1gkr1stallzusammensetzung wurde in einer Fluss gkrlstall—
zelle voem getwisteten nematischen Typ mit einer ‘Dicke von
1o/um .eingeschlossen und die Betitigungsschwellspannung und
die BeLat1gungssatt1gungsspannung dieser Zelle bestimmt, wobel
Werte von jeweils 1,5 V und 2, 4 V erhalten wurden. Die An-
stiegsansprechzeit und die ZerfallsansprechSAelt betrugen jewells
110 m sec. und 6om sec. (gemessen bei 3 v, 32 hz, 25°C).
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Erfindungsanspruch

1. Verfahren zur Herstellung von 4-Alkylcyclohexenen, -
die eine p-Cyanophenylgruppe oder eine 4'-Cyano-4-biphenylyl-
gruppe in der 1-Position aufweisen, entsprechend der allge- '

XO—Ores
H n

worin R eine linearé Alkylgruppe mit 1 bis 9 Kohlenstoffatomen

meinen Formel

und n die®Zahl 1 oder 2 darstellt, dadurch g e kenmn -

‘"zeichnet, dass man flir n = 1

im ersten Schritt ein 4-Alkylcyclohexanon, wobei die Alkyl-

gruppe eine lineare Kette mit 1 bis 9 Kohlenstoffatomen dar-

»stellt, mit p~Brom0phenylmagnes1umbrom1d oder p-Bromophenyl-

j1ithium unter Bildung der cis- und trans-Formen der 1-(p-Bromo-

phenyl)-4- alkylcyclohexanolen umsetzt;

im zweiten Schritt das genannte Gemisch der Clb— und trans~

Formen, SO .wie es ist, einer Dehydratls1erunqsreaktlon unter

Bildung eines 1-(p-Bromophenyl) -4~ alkylcyclohexens unterwirft;

und

im drltten Schritt die Br-Gruppe der auf diese Weise herge-

_stellten Verbindung durch eine Cyanogruppe ersetzt; |

bzw. fiir den Fall n = 2,

im ersten Schritt ein 4—Alkylcyclohexanon worln die Alkylgr
£

’
£omtmepam A A1
fatomen Garsctéaas

eine lineare Kette mit 1 Dls 5 Rohiiensto
4-Bromo- 4‘—b1phenylllth1um unter Bildung eines Gemisches der
cis- und trans-Fromen der 1-(4'-Bromo- 4-biphenylyl)-4-alkylclo—.

hexanolen umsetzt;
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im zweiten Schritt das genannte Gemisch aus cis~ und trans-
Formen einer Dehydratisierungsreaktion unterwirft, wobel
4-(4'-Bromo-4-biphenylyl)-4-alkylcyclohexen gebildet wird;
und B | o S o .

im dritten Schritt die Br-Gruppe, der auf diese Weise herge-
stellten Verbindung durch eine Cyanogruppe ersetzt wird.

2. Nematische Flissigkriztallzusammensetzung, dadurch ge-
kennzeichnet, daB sie neben {iblichen Hilfs- und Trégerstof-
 fen als Wirkstoff mindestens ein ‘1-(p-Cyanophenyl)-4-alkyl-
cyclohexen und/oder ein 1-(4!'~Cyano-4~biphenylyl)-4~alkyl-

cyclohexen, entsprechend der allgemeinen Formel geméB Punkt

R, -
TN () N
/ n
H ‘
worin R eine lineare Alkylgruppe mit 1 bis 9 Kohlenstoff-
atomen und n die Zahl 1 oder 2 darstellt, enthdlt.
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