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Introdução 
Compostos diazocarbonílicos apresentam grande 

versatilidade sintética, destacando-se nas reações 
de inserção em ligações C-H e X-H (X= N, O, Se, S, 
P).1 Diazocetonas α,β-insaturadas são 
intermediários multifuncionais promissores,2 
contudo sua preparação é um obstáculo na sua 
aplicação, sendo descrita uma única metodologia 
em duas etapas.3 

Neste contexto descrevemos uma metodologia de 
preparação de diazocetonas α,β-insaturadas 
empregando a reação de olefinação entre um novo 
reagente de HWE e aldeídos. 

Resultados e Discussão 
A preparação do novo reagente de HWE, o 

diazofosfonato 2, mostrou ser difícil. Após extensa 
investigação (tabela não ilustrada) este pode ser 
preparado pelo protocolo descrito abaixo. 
 
Figura 1. Preparação do diazofosfonato 2. 

 
Após a preparação do diazofosfonato, 

investigamos a melhor condição para a reação de 
HWE utilizando o benzaldeído como modelo. 

 
Tabela 1. Estudo modelo com Benzaldeído 

entrada Base Solvente T (°C) Rendimento 
(%)

1 NaH THF -78 a 0 91 

2 BuLi THF -78 a 0 60 

3 KHMDS THF -78 a 0 56 

4 LiHMDS THF -78 a 0 38 

5 DIPEA CH3CN 25 37 

*Apenas algumas condições estão sendo mostradas. 
 
Após a investigação de diversas condições a 

melhor foi a que empregava NaH como Base em 

THF e dois equivalentes do fosfonato (entrada 1, 
TABELA 1). 

Uma vez eleita a melhor condição avaliamos a 
reação com diversos aldeídos, obtendo as 
correspondentes diazocetonas α,β-insaturadas em bons 
rendimentos. 

 
Para mostrarmos a aplicabilidade da metodologia, 
as diazocetonas 4 e 11 foram convertidas em 
apenas duas etapas em pirrolidinas funcionalizadas. 

.  

Conclusões 
Descrevemos uma metodologia prática e robusta 

na preparação de diazocetonas α,β-insaturadas, e a 
aplicação destas na preparação de pirrolidinas 
substituídas.4 
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