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一种 2-苯基吡啶铱配合物的合成及结构表征 
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摘  要：采用无水无氧真空线技术(Schlenk)，以氯桥二聚体(ppy)2Ir(µ-Cl2)Ir(ppy)2为原料，在碱性条

件下与配体苯甲酰丙酮反应合成出磷光材料配合物 Ir(ppy)2(bza)。通过调整反应物比例，缩短了反

应时间，产率提高至 83%。采用元素分析、核磁共振谱(
1
H-NMR、13

C-NMR)、质谱和红外光谱等表

征手段，确定了产物的分子结构。 
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Abstract: A new phosphorescent iridium complex, bis(2-phenylpyridine)(1-benzoylacetone)iridium(III) 

[Ir(ppy)2(bza)], was prepared from [(ppy)2Ir(µ-Cl2)Ir(ppy)2] as the starting material. The preparative 

process involved cycometalation of chloride-bridged dimer [(ppy)2Ir(µ-Cl2)Ir(ppy)2] with 

1-benzoylacetone in an moisture- and oxygen-free environment by adding anhydrous sodium carbonate. 

The yield could be increased to more than 83% by optimizing the molar ratio of [(ppy)2Ir(µ-Cl2)Ir(ppy)2] 

to 1-benzoylacetone. The chemical structure of bis(2-phenylpyridine)(1-benzoylacetone)Iridium(III) was 

verified by elemental analysis, 
1
H-NMR, 

13
C-NMR and MS along with FT-IR diffraction data. 
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由于响应速度快、视觉广、亮度高、柔性显示、

主动发光、对比度高、厚度薄、功耗低、可实现软

屏显示等性能，有机电致发光器件(Organic Light 

Emitting Display，OLED)成为新一代最具竞争优势

和发展潜力的平板显示器[1-6]。发光层是器件的核心

组分，以铱磷光配合物作为 OLED 的发光层，因其

铱原子产生强烈的自旋-轨道偶合，使原有禁阻的三

重态跃迁变为允许，增强了单重态到三重态系间窜

越，使器件的最大内量子效率由原来荧光材料的

25%提高到磷光材料的 100%，实现了强的磷光发

射，开辟了磷光 OLED 研究的新领域[7-11]。 

本文选取较为常用的 2-苯基吡啶(ppy)作第一

配体，选取 β-二酮类化合物苯甲酰丙酮(bza)作辅助

配体，在文献方法[12]的基础上，进一步优化和改进，

合成 Ir(ppy)2(bza)并确证了其分子结构。 

 

1 实验部分 

 

1.1 试剂与仪器 

苯甲酰丙酮为 Alfa Aesar 提供，二聚体(ppy)2Ir 



 

58 贵 金 属 第 38 卷 
 

(µ-Cl2)Ir(ppy)2 为本实验室合成[5]，其余试剂均为国

产分析纯试剂。 

VARIO EL III 元素分析仪(Elementar 公司)；

Bruker DRX-500 核磁共振仪(Bruker，瑞士)，进行
1
H-NMR 和 13

C-NMR 测试时以 CDCl3 作溶剂，TMS

为内标；质谱(MS)测定以甲醇为溶剂，采用电喷雾

电离方式在 HCT 质谱仪上测试；采用 FTS-135 型

红外光谱仪，在 400~4000 cm
-1 区间进行扫描测定。 

1.2 合成装置 

制备反应在高纯氩气保护下运用无水无氧

Schlenk 技术进行[13]，反应装置如图 1 所示。 

 

 

图 1 无水无氧真空装置 

Fig.1 Equipment of Schlenk 

 

图 1 中的双排管是进行无水无氧反应操作的重

要部分，其工作原理是：两根分别具有多个支管口

的平行玻璃管，通过控制它们连接处的双斜三通活

塞，对体系进行抽真空和充惰性气体 2 种互不影响

的实验操作，从而使体系得到实验所需要的无氧惰

性气体的环境要求。 

1.3 配合物的合成 

将 3.0 g (2.8 mmol)二聚体 (ppy)2Ir(µ-Cl2)Ir 

(ppy)2、2.4 g (14.8 mmol)苯甲酰丙酮和 1.5 g (14.2 

mmol)无水碳酸钠加入反应瓶中，溶于 50 mL 乙二

醇单乙醚，搅拌。在标准 Schlenk 技术控制下，加

热回流反应 3 h，冷却到室温，混合物倾入大量水中，

抽滤，滤饼用甲醇与二氯甲烷(体积比为 1:1)混合重

结晶，抽滤，得黄色固体 3.1 g，产率为 83.8%。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 合成方法 

配合物 Ir(ppy)2(bza)在空气中能稳定存在，但在

高温下容易被氧化，因此反应需要在氩气保护下进

行的。配合物 Ir(ppy)2(bza)的合成方法是 Kewei
[12]

报道的，将二聚体(ppy)2Ir(µ-Cl2)Ir(ppy)2 与 2.5 倍的

苯甲酰丙酮在碱性条件下回流反应 12 h，产率为

75%。合成路线如图 2 所示。 

 

 

图 2 Ir(ppy)2(bza)的合成路线 

Fig.2 Synthetic scheme of the complex Ir(ppy)2(bza) 

 

本文二聚体(ppy)2Ir(µ-Cl2)Ir(ppy)2 与苯甲酰丙

酮的摩尔比例为 1:5.3，时间为 3 h，产率为 83.8%。

通过反应物比例的调整缩短了反应时间，提高了产

率，优化了合成路线，便于操作。 

2.2 配合物的结构表征 

2.2.1 元素分析 

样品的元素分析数据见表 1。由表 1 数据可以

看出，样品中 C、H、N 的测量值与理论值相吻合。 

 

表 1 样品的元素分析 

Tab.1 Elemental analysis of the sample                 /% 

元素 C H N 

理论值 58.08 3.81 4.23 

测定值 58.09 3.80 4.22 

 

2.2.2 核磁共振谱 

以 CDCl3 为溶剂，测定了配合物 Ir(ppy)2(bza)

的 1
H-NMR 和 13

C-NMR，分别如图 3 和图 4 所示。 

图 3 中 1
H 的化学位移(δ/10

-6
)在 1.93 和 5.91 处

出现了苯甲酰丙酮上的-CH3 和-CH-的质子峰，

6.73~6.85 处出现了苯甲酰丙酮上的苯基质子峰，此

外，6.31~6.37 和 7.37~8.59 处出现了 2-苯基吡啶质

子信号峰。 

图 4 中，13
C 的化学位移(δ/10

-6
)在 29.58 和 97.44 

处的吸收峰分别是苯甲酰丙酮上的-CH3 和-CH-的

质子峰，δ为 177.18 和 186.31 处的吸收峰分别归属

于苯甲酰丙酮上的-C-和-C=O 的质子峰，其余归属

于 2-苯基吡啶上的质子吸收峰和苯甲酰丙酮上的苯

基质子峰，与文献[13]报道的配合物 Ir(ppy)2(bza)结

构相吻合。 
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图 3  Ir(ppy)2(bza)的 1H-NMR 

Fig.3 1H-NMR spectra of the complex Ir(ppy)2(bza) 

 

 

图 4  Ir(ppy)2(bza)的 13C-NMR 

Fig.4 13C-NMR spectra of the complex Ir(ppy)2(bza) 

 

2.2.3 红外光谱 

采用 KBr 压片，测定了样品的红外光谱，如图

5 所示。图 5 中 1606 cm
-1 处的吸收峰归属于苯甲酰

丙酮上的羰基吸收峰；1439 cm
-1、1451 cm

-1、1479 

cm
-1、1510 cm

-1、1561cm
-1 出现 5 组吸收峰，连同

3059 cm
-1 处的 Ar-H 键伸缩振动，这 6 组吸收峰确

认为芳环吸收谱带；其他吸收峰归属为：1268 cm
-1

是 C-N 收缩振动，1001 cm
-1 是 C-C 收缩振动。 

2.2.4 质谱 

图 6 为配合物样品的质谱图。图 6 中 m/z=662

峰归属于[M]
+峰，m/z=501 峰归属为[M-bza]

+峰，确

定样品的分子量为 662，与 Ir(ppy)2(bza)的分子量相

吻合。 

 

 

图 5  Ir(ppy)2(bza)的红外光谱 

Fig.5 IR spectra of the complex Ir(ppy)2(bza) 
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图 6 Ir(ppy)2(bza)的质谱图 

Fig.6 Mass spectra of the complex Ir(ppy)2(bza) 

 

3 结论 
 

采用Schlenk技术，调整合成配合物 Ir(ppy)2(bza)

的原料比例，优化合成方法，获得了步骤简单，缩

短了反应时间，产率提高至 83%。采用元素分析、

红外光谱分析、核磁共振谱、质谱确证了样品的分

子结构，证实了配合物 Ir(ppy)2(bza)的结构。 
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