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ERGIEBIGE UND EINFACHE SYNTHESE VON

TRIFLUORBRENZTRAUBENSAURE - MONOHYDRAT

Volker Broicher und Detlef Geffken *
Pharmazeutisches Institut der Universitédt Bonn
An der Immenburg 4
D-5300 Bonn 1, F.R.G.

Summary: We here describe an efficient two-step synthesis of trifluoropyruvic acid
monohydrate 4a. The procedure is based on the reaction of the well-known trifluoro-
methyltrimethylsilane (CFs~TMS) 1 with the di-tert-butyl oxalate 2 in the presence of
tetrabutylammonium fluoride as a catalyst.

Angesichts einer jingst von anderer Seite verfapten Mitteilung iber Additi-
onsreaktionen von Trifluormethyltrimethylsilan 1 (TmsCF:) an Carbonylver-
bindungen unter Fluoridkatalyse ! sowie der Tatsache, dap wir uns seit ge-
raumer Zeit ebenfalls mit der Chemie des Trifluormethyltrimethylsilans 1
und verwandter Verbindungen befassen, 2 mdéchten wir hier ein ergiebiges und
einfaches Syntheseverfahren fiir die sowohl aus préparativer als auch aus
biologischer Sicht ?* hochinteressante Trifluorbrenztraubensiure 4 (Mono-

hydrat = 4a) vorstellen.

LaFt man das nach Ruppert und Mitarb. 4 leicht zugdngliche Trifluormethyl-
trimethylsilan 1 in Tetrahydrofuran auf Di-tert-butyloxalat 2 in Gegenwart
katalytischer Mengen von Tetrabutylammoniumfluorid (TBAF) einwirken, so re-
sultiert in guter Ausbeute von 78% das isolierbare TMS~Additionsprodukt 3.3
Dieses wird durch Hydrogenchlorid in Dichlormethan quantitativ zum Tri-
fluorbrenztraubensiurederivat ¢ 4a zerlegt (Schema 1).

Nach Zugabe des Katalysators TBAF zum anfangs farblosen Reaktionsgemisch
beobachtet man eine Gelbfirbung der Losung, die rasch in eine dunkelbraune
Ténung Ubergeht. Zur Vervollstindigung der Reaktion wird 3 Stunden unter
Riickflup erwarmt und anschliefend im Vakuum destilliert.

Bemerkenswert erscheint uns die Tatsache, dap auch bei zweifachem Uberschuf-
von 1 stets nur das Monoadditionsprodukt 3 erhalten wurde.
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Schema 1
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