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摘  要：以 2-苯基吡啶(ppy)为环金属配体、4,4'-二叔丁基-2,2'-二吡啶(Dtbbpy)为 N^N 辅助配体，

PF6
-为对阴离子，合成了一种离子型磷光配合物[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]+PF6

-，产率为 91.0%。通过元素分

析(EA)、红外光谱(IR)、核磁共振谱(1H-NMR 和 13C-NMR)和质谱(MS)对其组成和化学结构进行了

确认和表征。采用紫外可见光谱(UV-Vis)和光致发光光谱(PL)研究了其光物理性能，该配合物在二氯

甲烷中的最大发射波长为 557 nm，属于黄绿光发射离子型铱磷光配合物。 
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Synthesis and characterization of an ionic iridium phosphorescent complex 
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Abstract: An ionic iridium complex [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]+PF6
- was synthesized with 2-phenylpyridine (ppy) 

as a cyclic metal ligand, 4,4'-di-tert-butyl-2,2'-dipyridine (Dtbbpy) as an N^N auxiliary ligand and PF6
- as a 

counter anion, and its yield was 91.0%. Its chemical structure was characterized by elemental analysis (EA), 

infrared spectroscopy (IR), nuclear magnetic resonance spectroscopy (1H-NMR and 13C-NMR), and mass 

spectrometry (MS). Its photophysical properties were studied by UV-Vis and photoluminescence 

spectroscopy (PL). The maximum emission wavelength of the complex in dichloromethane is 557 nm, which 

belongs to the yellow-green emitting ionic iridium phosphorescent complex. 
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随着信息技术的飞速发展，显示器件技术也日

益更新。其中有机电致发光器件 (Organic light-

emitting diodes，OLED)在全彩平板显示和固态照明

中具有无可比拟的优势和巨大的应用潜力，而受到

人们的广泛关注。自 1997 年首个商品化 OLED 材

料的诞生，人们逐渐认识到相比之前的液晶和等离

子显示技术，OLED 具有明显的巨大优势[1]。这种

器件具有主动发光、厚度薄、重量轻、驱动电压低、

响应速度快、可柔性弯曲、耐温且耐震动、可实现

大面积生产等优良性能[2-4]。电致发光根据电子激发

态的不同可分为电致荧光发光和电致磷光发光两种。

对于荧光材料的发光来说，由于激发三重态受到禁

阻跃迁的影响，电致荧光可利用的激发态能量被限

制在 25%以内[5]。反之，在以钌、锇、铱[6-9]等为内

核的重金属配合物中，由于重原子较强的自旋轨道

耦合效应，能够充分利用单重态激子和三重态激子

的能量，故其内量子效率在理论上可以达到

100%[10]。 

在各种重金属磷光配合物材料中，铱类磷光配

合物材料的发光颜色可以通过改变配体的结构进行
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调控，成为当前性能最为优异的有机电致磷光材料。

铱类配合物根据结构的不同可以分为中性铱配合物

和离子型铱配合物，其化学结构如图 1 所示[11]。 

 

 

图 1 中性和离子型铱配合物的结构示意图 

Fig.1 Schematic structural diagrams of neutral iridium 

complexes and ionic iridium complexes 

 

其中由于离子型铱类配合物的合成过程方便、

简单而备受关注。对于离子型铱配合物来说，通过

改变阴离子的种类可以提升发光分子的光物理性能；

也可以通过引入极性基团、改变配体的共轭程度实

现配合物光物理特性的调控[12-14]。离子型铱配合物

合成的主要流程为：在二氯甲烷和甲醇混合溶剂中

加入所需 N^N 辅助配体[15-16]与铱的氯桥二聚体，在

特定气体氛围下加热回流反应后冷却至室温，再加

入所需阴离子盐便可获得目标离子型铱配合物[17-18]。

离子型配合物的物质结构比中性配合物结构更稳定、

热分解温度更高、发光强度更大；同时，此类铱配

合物携带的电荷和抗衡离子利于注入载流子和传输

电荷，从而起到降低器件能耗的效果[19]；此外，因

其良好的生物相容性和表面亲水性，在光催化和化

学传感等专业领域均存在潜在的使用价值。 

本文以 2-苯基吡啶(ppy)为环金属主配体，选取

4,4'-二叔丁基-2,2'-二吡啶(Dtbbpy)作为 N^N 辅助配

体，PF6
-作为平衡电荷的抗衡离子，设计合成离子型

铱配合物([Ir(ppy)2(Dtbbpy)]+PF6
−)。用元素分析、红

外光谱、核磁共振谱分析和质谱表征其组成和化学

结构，并通过紫外可见光谱和光致发光光谱研究其

光物理性能。 

 

1 实验部分 
 

1.1 试剂 

氯桥二聚体(ppy)2Ir(μ-Cl2)Ir(ppy)2 为本实验室

合成产品[20-21]。4,4'-二叔丁基-2,2'-二吡啶(南京晨瑞

医药科技有限公司，分析纯)；六氟磷酸钾(阿法埃莎

(中国)化学有限公司，分析纯)；甲醇和二氯甲烷为

市售分析纯试剂。 

1.2 离子型铱配合物[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 的合成 

在 2 L 三口反应瓶中加入 4,4'-二叔丁基-2,2'-二

吡啶(11.25 g，10.5 mmol)与甲醇(CH3OH；600 mL)，

依次加入铱氯桥二聚体(ppy)2Ir(μ-Cl2)Ir(ppy)2(6.39 g，

23.8 mmol)和二氯甲烷(600 mL)。将反应瓶固定好后

在双排管上循环 3 次抽真空-充氩气-抽真空，并使

用氩气来保护反应体系。加热回流反应 3 h，待其完

全反应后将反应混合液冷却至室温，然后在反应液

中继续加入过量的六氟磷酸钾(13.14 g，71.4 mmol)，

常温搅拌 2 h 后减压除去溶剂，剩余物用纯水反复

清洗去除杂质后真空干燥得到最终产物。 

1.3 产物表征及性能测试 

元素分析通过 Elementar 公司 VARIO EL III 型

元素分析仪测定；质谱分析以甲醇为溶剂通过

Agilent G6230 型飞行时间质谱仪测定；红外光谱分

析采用 KBr 压片，扫描区间为 4000~300 cm-1，通过

Bruker Tensor-27 型傅立叶变换中红外光谱仪测定；

核磁共振波谱分析(1H-NMR 检测、13C-NMR 检测)

以 TMS 为内标，使用氘代氯仿(CDCl3)作溶剂，通

过 AVANCE III 型 500 MHz 核磁共振波谱仪测定；

紫外可见吸收光谱分析通过 Carry50 型紫外可见分

光光度计测定；光致发光荧光光谱分析通过日立 F-

7000 型荧光分光光度计测定。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 合成及样品成分分析 

离子型配合物[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 合成路线

如图 2 所示。 

 

 

图 2  [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 的合成路线 

Fig.2 Synthetic scheme of the complex [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 



 

 

第 3 期 王姿奥等：一种离子型铱磷光配合物的合成及性能研究 33 
 

离子型铱配合物的合成过程条件简洁、温和，

纯化过程简便易操作，纯度高、产率高。按 1.2 合

成步骤操作，产物理论值为 19.24 g，实际所得黄色

粉末状固体产物 17.51 g，产率为 91.0%。所得样品

的元素分析数据列于表 1，质谱图如图 3 所示。 

由表 1 数据可以看出，本样品中 C、H、N 含量

的测量值与理论值基本一致。图 3 中最强质子峰为

m/z=769，归属于[M-PF6]+峰，[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]+的

理论相对分子质量为 769.01，与最强质子峰

[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 的相对分子质量相吻合。根据

元素分析和质谱分析的结果，可判定产物为目标化

合物。 

2.2 离子型配合物的结构表征 

2.2.1 红外光谱分析 

将合成的样品用 KBr 压片，测定其红外光谱，

如图 4所示。表 2列出了图 4的[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6

配合物对应的主要吸收峰及其归属。根据归属分析

可以进一步确认合成产物为目标化合物。 

表 1 元素分析 

Tab.1 Elemental analysis 

元素 C H N 

理论值% 52.57 4.41 6.13 

测定值% 52.59 4.40 6.15 

 

图 3  [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]+PF6
−的质谱 

Fig.3 Mass spectra of the complex [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]+PF6
− 

 

 

图 4  [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 的红外光谱  Fig.4 IR spectra of the complex [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 

 

表 2  [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 的红外吸收峰及其归属 

Tab.2 Infrared absorption peaks and attribution of infrared 

absorption peaks of [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 

No. 波长/cm-1 振动模式 

1 3065, 3045 ν(=C-H) 

2 2965, 2872 ν饱和(C-H) 

3 1608, 1584, 1546, 1479 ν(C=C) 

4 1315, 1305 ν(C-N)+ ν(C=N) 

5 1439, 1415 叔丁基 

6 759, 737 芳香环上存在两个邻位取代基 

2.2.2 核磁共振波谱分析 

样品的 1H-NMR 如图 5 所示。化学位移(δ/10-6) 

δ=1.56 归属为水峰，δ=7.26 处较高的峰为氘代氯仿

(CDCl3)溶剂峰。δ=1.42 归属于辅助配体中的 2 个叔

丁基氢原子(共 18 个)的化学位移，δ=6.98 所含的 2

个氢原子、δ=7.74 所含的 2 个氢原子、δ=7.81 所含

的 2 个氢原子属铱磷光分子配体上吡啶氢原子的化

学位移，δ=7.61 所含的 4 个氢原子、δ=7.09 所含的

4 个氢原子属环金属主配体苯环上氢原子的化学位

移。1H-NMR 数据与[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6特征相符。 
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图 5  [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 的 1H-NMR 谱图 

Fig.5 1H-NMR spectra of the complex [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 

 

图 6 为样品的 13C-NMR 谱图，图谱中化学位移

(δ/10-6)为 76.79~77.29 处归属为氘代氯仿(CDCl3)溶

剂峰，δ=35.70 处归属于辅助配体中叔 C 质子峰、

δ=30.24 处归属于辅助配体上-CH3 质子峰，δ 为

119~170 之间的峰则归属于配体上苯基吡啶上(sp2

杂化碳)的质子吸收峰，与芳环质子化学位移在

120~160 范围相符。 13C-NMR 测定所得数据与

[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 特征相符。 

 

 

图 6  [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 的 13C-NMR 谱图 

Fig.6 13C-NMR spectrum of the complex [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 

 

2.3 离子型配合物的光物理性能分析 

2.3.1 紫外-可见吸收光谱分析 

选用 CH2Cl2 为溶剂配制浓度约为 1×10-5 mol/L

的配合物溶液，测定得到样品的紫外可见吸收光谱，

如图 7 所示。 

由图 7 的紫外可见吸收光谱可见，在 262 nm 位

置有一个强特征吸收峰，归属于配体内自旋允许的

(π-π*)跃迁[22]。在 314 和 480 nm 的位置分别出现了

2 个弱的特征吸收峰，归属于单线态 1MLCT 和三线

态 3MLCT 的电荷转移跃迁[23-24]。 

 

 

图 7  [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 的紫外可见吸收光谱 

Fig.7 UV-Vis absorption spectrum of complex 

[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 
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2.3.2 光致发光荧光光谱 

图 8 为[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 样品在二氯甲烷

中的光致发光光谱(图 8 所示)，从图上可以看出，

本实验所合成的离子型配合物的最大发射波长为

557 nm，在溶液中发黄绿光。 

 

 

图 8  [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 的光致发光荧光光谱 

Fig.8 Photoluminescence spectrum of the complex 

[Ir(ppy)2(Dtbbpy)]PF6 

 

3 结论 

 

1) 以氯桥二聚体((ppy)2Ir(μ-Cl2)Ir(ppy)2)为原

料，设计合成了以 2-苯基吡啶(ppy)为环金属主配体，

4,4'-二叔丁基-2,2'-二吡啶(Dtbbpy)为辅助配体，PF6
-

为抗阴离子的 [Ir(ppy)2(Dtbbpy)]+PF6
-新型离子型铱

配合物，产率 91.0%。 

2) 元素分析、质谱、红外光谱分析、核磁共振

氢谱和碳谱证实了目标配合物的组成和分子结构。 

3) 紫外可见光谱和光致发光光谱分析结果表

明，该配合物的最大波长在 557 nm 处，属于黄绿光

发射离子型铱配合物。 
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