7—Brom—8—fluor—2H—3Ll—naphtho[2,S—d]oxazin—2L4(lH>—dion<ZZé)

und 8-Brom—7-fluor-2H-3,l1-naphthol(2,3-dloxazin-2,4C(1H>-

aon. (O¢)

1,04 g (3,5 mMol)> 6-Brom-1,3-dihydro-7-fluor-naphtho-

{2,3-clfuran—-1,3-dion (5> wurden unter Stickstoff in 37 ml

Dioxan bei 70° suspendiert. Danach wurden bei 60° insgesamt

abs.

0,9

-ml (7,3 mMol) TMSA in Portionen 2zu 0,1 ml innerhaldb wvon 9
Stunden mit einer Glasspritze zugegeben (DC: CHCIl;/MeOH/NH,OH
60:35:5). Anschliefend wurde abgekithlt und 12 ml abs. Methanol

zugegeben, wobei ein Niederschlag ausfiel. Es wurde 10 Minuten

bei Raumtemperatur gerihrt, dann der Niederschlag abgesaugt

und

mit Petrolether gewaschen. Ausbeute 0,83 g (76%) weifes Pulver,

welches aus Dioxan/DMF umkristallisiert wurde. Schmp {Uber
(Zers. ab 275%).

C,,HgBrFNO5 (310, 09)
C H N

ber. : 46,48 1,63 4,52

gef.: 46,56 1,74 4,54

li-FMR (DMSO) :

d{(ppmy= 7,48 (2H, s, 2 x H-10); 7,94 und 8,08 (je 1H, g,
J(H—F)z 11,2 Hz, H-6 von 8a und H-9 von 8b>; 8,42 (1H, 4,
J(g-py= ©9 Hz>; 8,55 (1H, d, J y_p,= 6.6 Hz, H-9 von 8a
und H-6 von 8b); 8,68 (2H, s, 2 x H-5

IR (KBro:

Voax 6B 1y= 3200 (NH); 1790 und 1760 (C=0); 1340 (C-O)

300°



