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摘　要　设计出一种酰胺类金属铱有机配合物磷光电致发光材料, 该材料是以 22苯基喹啉 (pq) 为主

配体, N 2苯基甲基丙烯酰胺 (N 2phM A )为辅助配体的金属配合物 (pq) 2 Ir (N 2phM A )。该化合物的结构由核

磁, 红外表征确定, 它在 586nm 处的强荧光发射, 表明它是一种可用于OL ED 的黄光发光材料。
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1　前言
电致发光 (E lectro lum inescence, EL )是指发光材料在电场作用下而发光的现象, 它是一个将电

能直接转化为光能的一种发光过程。关于有机发光二极管 (OL ED )的研究起始于上世纪50 年代。到

1987 年, Eastern Kodak 公司T ang 等[1 ]人, 采用有机小分子材料——82羟基喹啉铝 (A lq3) , 制成有

机EL 器件, 使有机电致发光材料的研究工作进入了一个崭新的时代。但是由于受到了自旋统计理

论的限制, 荧光材料理论上的内量子效率的极限为25% , 如何充分的利用占能量75% 的磷光以实现

更高的效率成为当务之急。1997 年, Fo rrest 等[2 ]发现磷光电致发光现象, 突破了有机电致发光材

料量子效率低于25% 的限制。

在磷光发光材料中, 辅助配体一般有乙酰丙酮, 吡啶甲酸, 且与主配体配位一般为五元或者六

元环[3—5 ]。近几年, 开发新的辅助配体很少。酰胺类物质在磷光发光材料中的运用在国内外都没有

报道过, 而且又是以四元环和金属配位。所以本文以N 2苯基甲基丙稀酸胺为辅助配体, 选择常见的

苯基喹啉为主配体, 与金属 Ir 进行配位。反应条件温和, 容易修饰, 且产率高, 很符合发光材料的前

景。本文进一步分析了它的红外、紫外及荧光性质。

2　实验部分
2. 1　主要仪器与试剂

DRX 300 核磁共振波谱仪 (瑞士B ruker 公司) ,W R S21B 数字熔点仪 (上海精密科学仪器有限

公司) ,N ico let FT 2IR 460 红外光谱仪 (美国N ico let 公司) , R E257AAA 型旋转蒸发仪 (上海伊利仪

器制造有限公司) , R F25301PC 荧光分光光度计 (日本岛津公司) , Cary250 紫外可见分光光度计

(美国V arian 公司)。



　　22苯基喹啉、甲醇钠、IrC l3、CH 2C l2、N 2苯基甲基丙烯酰胺。所用试剂如未说明均为分析纯, 实

验用水为去离子水。

2. 2　合成路线

合成路线如图1:

图 1　金属配合物 (pq) 2 Ir (N 2phM A )发光材料的合成路线

2. 3　化合物的合成

22苯基喹啉二桥化合物 (pq) 2 Ir (Λ2C l) 2 Ir (pq) 2 的合成参照文献[ 6, 7 ]方法合成。

22苯基喹啉二桥化合物 (pq) 2 Ir (Λ2C l) 2 Ir (pq) 2: 取22苯基喹啉0. 744g (3. 63mmo l) 溶解于24mL

22甲氧基乙醇中, 另取 IrC l30. 47g (1. 57mmo l) 溶解于 8mL 水中。把它们加入到烧瓶里后, 加热至

110℃, 反应24h。停止反应, 冷却后抽滤, 分别用正己烷和乙醇洗涤红色固体, 得到产品1. 22g, 产率

61%。M p = 330℃。

金属配合物 (pq) 2 Ir (N 2phM A ) : 取22苯基喹啉二桥0. 06g (0. 047mmo l) , N 2苯基甲基丙烯酰胺

0. 025g (0. 016mmo l) , 甲醇钠0. 03g (0. 557mmo l)于反应瓶中, 加入20mL CH 2C l2。常压搅拌48h, 颜

色由原来的血红色加深。停止反应, 过滤除去CH 3ON a, 蒸干溶剂, 得到的固体用乙醚洗涤, 得到深

红色固体。用CH 2C l2 和石油醚结晶。得到玫瑰红色晶体, 产率为82%。

[M p = 182℃。 IR Τ(cm - 1) (KB r) : ΤN —C—O (1543) ; ΤC C, phenyl (1607, 1582, 1463, 767, 735)。 1H

NM R (400M H z) d (CDC l3) : 1. 4 ( s, 3H , —CH 3) , 4. 82 (d, 1H , = CH ) , 6. 05 (d, 1H , = CH ) , 6. 4 (d,

2H ) , 6. 57 (m , 3H ) , 6. 7—6. 8 (m , 2H ) , 6. 85—6. 95 (m , 2H ) , 7. 48—7. 65 (m , 4H ) , 7. 75—7. 9 (m ,

2H ) , 8. 05 (d, 2H ) , 8. 12 (d, 2H ) , 8. 27 (d, 2H ) , 8. 8 (d, 2H ) , 8. 95 (d, 2H )。]

3　结果与讨论
3. 1　最优试验条件的选取

(1) 反应体系的选择

分别在一无水无氧N 2 体系和敞口体系的在两个圆底烧瓶里加入等量的 22苯基喹啉二桥化合

物 (pq) 2 Ir (Λ2C l) 2 Ir (pq) 2,N 2苯基甲基丙烯酰胺和甲醇钠, 用二氯甲烷溶解。两体系都能得到产物,

且产率相近, 证明此反应的条件温和, 对空气和水不敏感。故反应条件可以选择在普通敞口体系下

进行。

(2) 反应温度的选择

在两个圆底烧瓶里加入等量的22苯基喹啉二桥化合物 (pq) 2 Ir (Λ2C l) 2 Ir (pq) 2,N 2苯基甲基丙烯

酰胺和甲醇钠, 用二氯甲烷溶解。然后一体系控制在常温下反应, 而另一体系则在回流条件下反应,

反应24h, 处理后计算产率, 在常温下和回流条件下的产率分别为 82% 和 75% , 常温下反应产率略

高, 故温度选择常温下反应。

(3) 反应溶剂的选择
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在4 个圆底烧瓶里加入等量的22苯基喹啉二桥化合物 (pq) 2 Ir (Λ2C l) 2 Ir (pq) 2,N 2苯基甲基丙烯

酰胺和甲醇钠, 然后分别加入溶剂甲苯, 二氯甲烷, 乙二醇甲醚, 甲醇。常温搅拌24h, 只有在二氯甲

烷溶剂中有产物得到, 故选用二氯甲烷作为反应的溶剂。

(4) 反应中碱的选择

在4 个圆底烧瓶里加入等量的22苯基喹啉二桥化合物 (pq) 2 Ir (Λ2C l) 2 Ir (pq) 2 和N 2苯基甲基丙

烯酰胺, 用二氯甲烷溶解。然后分别加入甲醇钠, 乙醇钠, 碳酸钠, 氢氧化钠。常温搅拌24h, 只有放

甲醇钠的瓶里有反应。所以此反应必须在极强碱的存在下才能进行。

因此, 我们选择的最佳条件是: 在常温常压下, 以二氯甲烷为反应溶剂, 使用甲醇钠催化反应。

3. 2　紫外2可见吸收光谱和荧光光谱性质

将金属配合物 (pq) 2 Ir (N 2phM A ) 溶于CH 2C l2, 配制成浓度为 1×10- 5mo löL 的溶液, 测得的

图 2　金属配合物 (pq) 2 Ir (N 2phM A )的紫外光谱

UV 2V is 吸收光谱如图 2 所示: 在 230nm

到300nm 之间有很强烈的吸收峰, 这归因

于环金属C+N 配体中心的Π2Π3 跃迁。而在

343nm、404nm、469nm、516nm 的吸收峰

却很弱, 存在单重态1M L CT (金属到配体的

电荷跃迁)和三重态3M L CT 的吸收峰[8, 9 ]。

将22苯基喹啉二桥化合物 (pq) 2 Ir (Λ2
C l) 2 Ir (pq) 2 与金属配合物 (pq ) 2 Ir (N 2
phM A )分别溶于CH 2C l2, 配制成浓度为1

×10- 5mo löL 的溶液, 测得的荧光光谱如

图 3　22苯基喹啉二桥化合物 (pq) 2 Ir (Λ2C l) 2 Ir (pq) 2 与

金属配合物 (pq) 2 Ir (N 2phM A )的荧光光谱

1——金属配合物 (pq) 2 Ir (N 2phM A )的荧光光谱;

2——22苯基喹啉二桥化合物 (pq) 2 Ir (Λ2C l) 2 Ir (pq) 2 的荧光光谱。

图3 所示, 由图可知: 当激发波长360nm 时, 金属

配合物 (pq) 2 Ir (N 2phM A ) 在 586nm 有发射峰,

而22苯基喹啉二桥化合物 (pq) 2 Ir (Λ2C l) 2 Ir (pq) 2

则在544nm 和578nm 处有发射峰。

4　结论
本文以酰胺为辅助配体, 在很温和的条件

下, 合成出一种产率极高的新型磷光发光材料

(pq) 2 Ir (N 2phM A ) , 此化合物在 586nm 处有较

强的荧光发射, 证明是一种可在OL ED 中运用

的新型发光材料, 为以后研究提供了指导意义。
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Syn thes is and Spectra l Property of a Phosphorescen t
L um inescence M ater ia l (pq) 2 Ir (N -phM A )

W AN G W ei2J ie　FU H ao　D IN G Yu2Q iang　R EN Chun2X ia
(S chool of Chem ica l and M ateria l E ng ineering , J iang nan U n iversity ,W ux i, J iang su 214122, P. R. Ch ina)

Abstract　A n electropho spho rescen t Ir comp lex w ith 22phenyl qu ino line as cyclom eta la te

ligand and m ethacrylam ide as ancilla ry ligand has been syn thesized and Its st ructu re w as

determ ined by HNM R and IR. T he comp lex w as ob served h igh fluo rescence at 586 nm , w h ich

p rove its po ten t ia l app lica t ion in OL ED.

Key words 　 22Phenyl Q u ino line, N 2Phenyl M ethacrylam ide, Spectro scopy P roperty, Ir

Comp lex.
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