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Abstract

The stereoselective synthesis of the title compound Sa is de-
scribed. The esters Sb-1 and ethers Sm—v exhibit remarkable
nematic ranges given in tables 1 and 2. Compounds 6 and 7 were
also prepared.

In 1978 R. Eidenschink and co-workers [1] discovered the
nematic behaviour of bicyclohexyl derivatives. Since that
time, aliphatic liquid crystals have enjoyed rising atten-
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tion [2], because of their stability against UV-light, their
low melting points, their low viscosity, and particularly,
their low optical anisotropy (low birefringence) that
makes them ideal materials for dielectrica in twisted cells
with highly angle independant contrast.

We believed that a number of aliphatic structures with
liquid crystalline behaviour may be designed as segments
of the steroid skeleton since some steroid derivatives, as
e. g. cholestanol esters were long known to exhibit choles-
teric behaviour. Moreover, in the steroid framework all
the rings and the substituent in position 3 are connected
in an all-trans, equatorial manner, thus securing the
required elongated shape of the molecules.









Chimia 36 (1982) Nr. 12 (Dezember)

463

Tabelle 1: §:>CH—C<](:1
Ausbeute Kp/mm Hg 2,4-Dir;itrophenylhydrazone von §
R, R, R3 % d. Th. °C Smp. °C
H— (CH3)2CH— H—- 86 7 122-123
H— (CH3);C— H- 76 ) 146-147
H- —CH,—CH,—CH,—CH,— 91 b 157-158
H- CeHs— CH;— 832 60/1 135 -
H— CeHs— CeHs— 90 ) 119/1 147-148 ]
—C;r CeHs— CeHs 832 152-154/1 143-144 e
CH;— (CH;);C— H— 629 101-102

Die gefundenen IR- und H-NMR-Spektren entsprechen der Struktur der aufgefithrten Verbindungen. Die gefundenen C-, H-Analy-
senwerte stimmen innerhalb der Fehlergrenze mit den berechneten Werten iiberein.

a) Methode A b) Methode B

Experimenteller Teil

Isocyanmethylphosphonsiure-diethylester 1a: Diesen erhielt
man nach Lit. [6].

Isocyanethylphosphonsiure-diethylester 1b: Diesen erhielt
man nach Lit. [6].

Carbonylverbindungen 5. Allgemeine Vorschriften.

Methode A: 0,6 g (0,024 mol) NaH wurde in 15 ml Isopropanol
geldst und 0,024 mol 1 in 10 ml Isopropanol zugegeben. Die
Reaktionsmischung wurde mit 0,02 mol Carbonylverbindun-
gen 2 (Acetophenon, Benzophenon) in 10 m! Isopropanol
versetzt und 1 Std. bei Raumtemperatur gerithrt. Danach
wurden 120 ml 6N HCl zugegeben und 2 Std. bei 100°C gekocht.
Anschliessend wurde dreimal mit je 75 ml Benzol extrahiert, die
organische Phase getrocknet und im Vac. abgesogen. Der
Riickstand wurde im Vac. destilliert. Die Ergebnisse sind in der
Tabelle zusammengefasst.

Methode B: Isolierung von 5 als 2,4-Dinitrophenylhydrazone.
0,6 g (0,024 mol) NaH wurde in 15 ml Isopropanol gelost und
0,024 mol 1 in 10 ml Isopropanol zugegeben. Die Reaktions-
mischung wurde mit 0,02 mol einer entsprechenden Carbonyl-
verbindung 2 (Isobutyrylaldehyd, Pivalylaldehyd, Cyclopenta-
non) versetzt und 1 Std. bei Raumtemperatur geriithrt. Nach
Zusatz von 3 g Oxalsduredihydrat wurde 1 Std. bei Raumtem-
peratur weitergeriithrt. Das Reaktionsgemisch wurde mit 30 ml
6N HCI und 4,36 g (0,022 mol) 2,4-Dinitrophenylhydrazin
versetzt und 1 Std. bei 60°C gekocht. Dann wurde das Reak-

tionsgemisch abgekiihlt, der Niederschlag abgesaugt, mit Was-
ser gewaschen und aus Ethanol umkristallisiert. Die Ergebnisse
sind in der Tabelle zusammengefasst.

Herrn Professor Dr. U. Schollkopf danke ich fiir die grossziigige
Forderung. Die Arbeit wurde von der Alexander von Hum-
boldt-Stiftung durch ein Stipendium unterstiitzt.
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