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บทคดัย่อ 
 

 สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl เม่ือ 3m-ppy คือ 3-methyl-2-phenyl pyridine 
และ เม่ือ dppm คือ bis(diphenylphosphino)methane  สังเคราะห์ไดจ้ากปฏิกิริยาการแทนท่ี ไดเมอร์
การสังเคราะห์ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir2(3m-ppy)4Cl2 ดว้ยลิแกนด ์dppm ในตวัท าละลายไดคลอ
โรมีเทน โดยศึกษาการสังเคราะห์สารประกอบไดเมอร์ตั้งตน้ Ir2(3m-ppy)4Cl2 และศึกษาดว้ยเทคนิค 
1H-NMR  FTIR  ESI-MS และ การวิเคราะห์ปริมาณธาตุ C H และ N พบว่าสารตั้งตน้ท่ีสังเคราะห์
ไดมี้โครงสร้างตามท่ีคาดหวงัไว ้เม่ือศึกษาคุณสมบติัทางไฟฟ้าเคมีดว้ยเทคนิคไซคลิกโวแทมเมตรี 
พบวา่ เกิดพีคของ Ir(III)/Ir(IV) จากปฏิกิริยาออกซิเดชนัแบบผนักลบัไม่ได ้(irreversible oxidation 
peak) ท่ีศกัยไ์ฟฟ้าเท่ากบั +1.55 V ขณะท่ีช่วงศกัยไ์ฟฟ้าลบเกิดปฏิกิริยารีดกัชัน่แบบผนักลบัไม่ได ้
จ า ก ส่ ว น ข อ ง ลิ แ ก น ด์  ( irreversible reduction peak)  ท่ี ค่ า ศั ก ย์ ไ ฟ ฟ้ า เ ท่ า กั บ  -2.25 V                                     
ในตัวท า ละล ายอะ ซี โตไนไตรล์  ก า ร ศึกษาโครงส ร้ า งของสา รประกอบ เ ชิ งซ้ อน                               
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ด้วยเทคนิค 1H-NMR  FTIR ESI-MS Elemental analysis และ Single crystal 
X-ray diffraction พบว่าโครงสร้างของสารประกอบเชิงซ้อนเป็นแบบออกตะฮีดรอลทรงบิดเบ้ียว 
(distorted octahedral) จากเทคนิคโวแทมเมตรี พบพีคของ Ir(III)/Ir(IV) ท่ี  +1.2 V ของโลหะอะตอม
กลาง การศึกษาคุณสมบติัเชิงแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ดว้ยเทคนิคการ
ดูดกลืนแสง (absorption spectroscopy) และเทคนิคการเปล่งแสง (Luminescence spectroscopy) 
พบวา่แถบการดูดกลืนแสงปรากฏในช่วงประมาณ 280-450 นาโนเมตร และเปล่งแสง ท่ีความยาว
คล่ืนสงสุดเท่ากบั (λmax) 500 นาโนเมตร เม่ือศึกษาสมบติัในการเป็นตวัตรวจวดัโลหะไอออนในตวั
ท าละลายไดเมทิลซลัฟอกไซด ์(DMSO) พบวา่สามารถตรวจวดั Hg2+ Fe3+ และ Cu2+ ไดจ้ากปฏิกิริยา
การระงบั (quenching reaction) โดยความเขม้ในการเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-
ppy)2(dppm)Cl ลดลง และเม่ือเปรียบเทียบกนัระหว่าง Hg2+ Fe3+ และ Cu2+ ท่ีความเขม้ขน้เดียวกนั 
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(1.0 x 10-5 M) พบวา่ Fe3+เกิดการระงบัการเปล่งแสงของสารดีท่ีสุด นอกจากน้ีสารประกอบเชิงซ้อน 
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl มีความสามารถในการเป็นสารออกฤทธ์ิในการยบัย ั้งการเจริญเติบโตของ
เซลล์มะเร็งเต้านม MCF-7 MDA-MB-231 และ HCC1937 ให้ค่า IC50 เท่ากับ 1.3 ± 0.1, 0.8 ± 0.1 
และ 0.9 ± 0.1 µM ตามล าดบั 
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Thesis Title Synthesis, Characterization, Photo-physical and Anticancer 
Properties of Iridium(III) with 3-Methyl-2-Phenyl Pyridine and 
Bis(diphenylphosphino)methane Ligands 

Author Mr.Keerati  Kullawanichaiyanan 
Major Program Chemistry 

Academic Year 2018 
 

ABSTRACT 
 

  The Ir(3m-ppy)2 ( dppm)Cl complex in which 3m-ppy is 3 -methyl-2 - phenyl 
pyridine and dppm is bis(diphenylphosphino)methane, was prepared from the reaction between 
dimeric complex of Ir2(3m-ppy)4Cl2  and dppm ligand in dichloromethane. The structure of the 
dimer precursor Ir2(3m-ppy)4Cl2  was characterized by 1H-NMR, FTIR, ESI-MS, and Elemental 
analysis. It was found that the dimer precursor Ir2(3m-ppy)4Cl2 was in accordance with the expected 
structure. The electrochemical property was investigated by cyclic voltammetry ( CV) which 
indicated an irreversible oxidation peak of Ir(III)/Ir(IV) at +1.55 V, while an irreversible reduction 
peak of ligand moiety was recognized at the peak maxima of -2.25 V in acetonitrile. The structure 
of Ir(3 m-ppy)2 ( dppm)Cl complex was investigated by 1H-NMR,  FTIR, ESI-MS, elemental 
analysis, and single crystal X-ray diffraction technique. It was found that the synthesized substance 
was a distorted octahedral geometry. The electrochemical property was able to monitor irreversible 
peak of Ir( III) / Ir( IV)  at +1.2 V. The photophysical properties were investigated by UV-Vis 
absorption and luminescence spectroscopic techniques. The absorption band was observed in the 
range of 280-450 nm and emission band at the maximum wavelength (λmax)  = 500 nm. The 
quenching reaction of Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl complex was studied for metal ion detection when 
Hg2+, Fe3+, and Cu2+were added in DMSO solution, the emission intensity decreased at the same 
concentration of metal ions ( 1x10-5 M) , the presence of Fe3+showed the highest inhibition of 
emission intensity. In addition, Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl complex also exhibited the growth inhibition 
of breast cancer cells; MCF-7, MDA-MB-231, and HCC1937 with the IC50 of 1.3 ± 0.1, 0.8 ± 0.1, 
and 0.9 ± 0.1, µM respectively. 
 



8 
 

(8) 

กติติกรรมประกาศ 
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ในการไปท าการทดลองยงั University of Novi Sad และขอ้มูลจากการวเิคราะห์สมบติัทางไฟฟ้าเคมี
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สัญลกัษณ์ค ายอ่และตวัยอ่        (19) 
นิยามค าส าคญั และทฤษฎีท่ีเก่ียวขอ้ง        (20) 
บทท่ี 1 บทน า 

1.1 บทน า         1 
1.2 การตรวจสอบเอกสาร       4 
1.3 วตัถุประสงค ์        13 

บทท่ี 2 วธีิการวจิยั 

 2.1 สารเคมีและเคร่ืองมือในการวจิยั      14 
 2.2 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซอ้น     15 

Ir2(3m-ppy)4Cl2 และ Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
 2.3 การยนืยนัโครงสร้างของสารประกอบเชิงซอ้น    16 

Ir2(3m-ppy)4Cl2 และ Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
ดว้ยเทคนิคต่าง ๆ 

 2.4 การศึกษาคุณสมบติัเชิงแสง      18 
 2.5 การศึกษาพฤติกรรมทางไฟฟ้าเคมีของสาร     21 

ดว้ยเทคนิคไซคลิกโวลแทมเมตรี 
 2.6 การศึกษาการเป็นสารท่ีมีฤทธ์ิการยบัย ั้งการเจริญเติบโต   23 

ของมะเร็งเตา้นม 
บทท่ี 3 ผลการทดลองและอธิปรายผลการทดลอง 

3.1 การสังเคราะห์เออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2  
  3.1.1 การยนืยนัโครงสร้างเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2  27 
  3.1.2 การศึกษาคุณสมบติัเชิงแสงของเออริเดียมไดเมอร์    34 

Ir2(3m-ppy)4Cl2 
 3.2 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
  3.2.1 การยนืยนัโครงสร้างของสารประกอบเชิงซอ้น   38 
   เออริเดียม Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
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(11) 

  สารบัญ (ต่อ) 
หนา้ 

  3.2.2 การศึกษาคุณสมบติัเชิงแสงของสารประกอบเชิงซอ้น  57 
   เออริเดียม Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
 3.3 การศึกษาพฤติกรรมทางไฟฟ้าเคมีของเออริเดียมไดเมอร์   76 
   Ir2(3m-ppy)4Cl2 และสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
  ดว้ยเทคนิคไซคลิกโวลแทมเมตรี  
 3.4 การศึกษาการเป็นสารท่ีมีฤทธ์ิการยบัย ั้งการเจริญเติบโต   88 

ของมะเร็งเตา้นมของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
บทท่ี 4 สรุปผลการทดลอง        91 
บรรณานุกรม          92 
ภาคผนวก          97 
ประวติัผูเ้ขียน          125 
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(12) 

สารบัญตาราง 
ตารางท่ี                    หนา้ท่ี 
1.1 สมบติัทัว่ไปของเออริเดียม       4 
3.1 ผลการทดสอบการละลายของ Ir2(3m-ppy)4Cl2 ในตวัท าละลายอินทรีย ์  26 

การทดสอบใชเ้ออริเดียมไดเมอร์ 1 มิลลิกรัม ในตวัท าละลาย 2.0 มิลลิลิตร  
3.2 ขอ้มูล 1H-NMR ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir2(3m-ppy)4Cl2    28 

ในตวัท าละลาย (DMSO-d6) 
3.3 ขอ้มูลสเปกตรัมการสั่นของพนัธะท่ีส าคญัของ Ir2(3m-ppy)4Cl2   30  

3.4 ขอ้มูลการวเิคราะห์ปริมาณธาตุ C H และ N ของ Ir2(3m-ppy)4Cl2    34  
3.5 ผลการทดสอบการละลายของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl   37 

ในตวัท าละลายอินทรีย ์การทดสอบใช ้Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 1 มิลลิกรัม  
ในตวัท าละลาย 2.0 มิลลิลิตร 

3.6 ขอ้มูล 1H-NMR ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl    39 
 ในตวัท าละลาย (DMSO-d6) 
3.7 ขอ้มูลสเปกตรัมการสั่นของพนัธะท่ีส าคญัของ Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl   42 
3.8 ขอ้มูลการวเิคราะห์ปริมาณธาตุ C H และ N ของสารประกอบเชิงซอ้น  46    

Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
3.9 ขอ้มูลผลึกเด่ียวของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl   54 
3.10 ความยาวพนัธะบางส่วนระหวา่งอะตอมในโมเลกุลผลึกเด่ียวของ   55 

สารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
3.11 มุมพนัธะบางส่วนระหวางอะตอมในโมเลกุลของสาร    55 

ประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
3.12 Hydrogen bond and C-H--- 𝜋  interactions of the complex (Å and °).  56 

Cg3: N1-C7-C8-C9-C10-C11-C12; Cg4:  N2-C19-C20-C21-C22-C23;  
Cg5: C1-C2-C3-C4-C5-C6  

3.13 ขอ้มูลศกัยไ์ฟฟ้าของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 ภายใตแ้ก๊ส   76 
ไนโตรเจน โดยศึกษาในตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล ์(CH3CN) และ 
ตวัท าละลายไดคลอโรมีแทน (CH2Cl2) สารละลายอิเล็กโทรไลตท่ี์ใช ้ 
คือ โซเดียมเปอร์คลอเรต sodium perchlorate (NaClO4) 

  ท่ีความเขม้ขน้ 0.1 M กบั โดยใช ้glassy carbon เป็นอิเล็กโทรด 
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(13) 

สารบัญตาราง (ต่อ) 
ตารางท่ี                    หนา้ท่ี 

3.14 แสดงค่า IC50 ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl    89 
และ cisplatin บนเซลลม์ะเร็งเตา้นมของมนุษย ์ 
cancer MCF-7, MDA-MB-231 และ HCC1937 cells  
ท่ีอุณหภูมิ 37 oC ใน 5% CO2 เป็นเวลา 48 ชัว่โมง  

ภาคผนวก 
ตาราง ก-1 Torsion angles [o]       97 
ตาราง ก-2 ความยาวพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å)     101 
ตาราง ก-3 มุมพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å)      105 

ตาราง ก-4 Anisotropic displacement parameters (Å2x 103)for Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl. 112  
The anisotropic displacement factor exponent takes the form:  

-22[ h2a*2U11 + ... + 2 h k a* b* U12] 

ตาราง ก-5 Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement   115  

parameters (Å2x 103) 
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(14) 

สารบัญรูป 

รูปท่ี                    หนา้ท่ี 

1 แผนภาพของ Jablonski diagram                  (21) 
2 ความเขม้ของการเรืองแสงหรือการเปล่งแสง (Luminescence) ลดลง              (21) 
3 ลิแกนด ์3-methyl-2–phenyl pyridine      3 
4 ลิแกนด ์bis(diphenylphosphino)methane      3 
5 สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl     3 
6 โครงสร้างสารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม Ir(mpp)3     5 
7 โครงสร้างสารประกอบเชิงซ้อนของ ppy2Irq     6 
8 โครงสร้างสารประกอบเชิงซ้อน Ir(btp)2(acac)     7 
9 โครงสร้างของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(ppy)3     7 
10 โครงสร้างสารประกอบเชิงซ้อน IrQ(ppy)2      8 
11 สารประกอบเชิงซ้อนของ Ir(ppy)2(C∧C) (1′) และ Ir(ppy)2(CF∧C)] (1)  9 
12 โครงสร้างของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(TBT)2(pic)     9 
13 สารประกอบเชิงซ้อน [Ir(dfppy)2(cdpz)]PF6(1)     10 

และ [Ir(dfpmpy)2(cdpz)]PF6 (2) 
14 สารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม [Ir(ppy)2(pzpy)]PF6

-(1)     11 
และ [Ir(dfppy)2(pzpy)]PF6 (2) 

15 สารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม cationic heteroleptic Ir(III) complex   12 
16 เคร่ืองยวู-ีวสิิเบิล สเปกโตรโฟโดมิเตอร์ รุ่น TU-1950 model    19 
17 เคร่ือง luminescence spectrometer รุ่น LS-55     19 
18 แสดงขั้วอิเล็กโทรดเซลลไ์ฟฟ้าเคมีทั้ง 3 ชนิด     21 
19 โวลแทมโมแกรมของไซคลิกโวลแทมเมตรี     22 
20 ปฏิกิริยาการสังเคราะห์เออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2      25 
21 ต าแหน่งโปรตอนของโครงสร้างของสารประกอบเชิงซอ้น Ir2(3m-ppy)4Cl2  27 
22 สเปกตรัม 1H NMR ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir2(3m-ppy)4Cl2    29 

ในตวัท าละลายไดเมทิลซลัฟอกไซด ์(DMSO-d6) (300 MHz) 
23 FT-IR สเปกตรัม ของ Ir2(3m-ppy)4Cl2       31  
24 กลไกการแตกของ chlorobridging ออกเหลือก่ึงหน่ึงก่อนการตรวจวดั  32 
25 ESI-MS ของ Ir2(3m-ppy)4Cl2         33 
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(15) 

สารบัญรูป (ต่อ) 
รูปท่ี                    หนา้ท่ี 

26 สเปกตรัมการดูดกลืนแสงของ Ir2(3m-ppy)4Cl2 ความเขม้ขน้ 1x10-3 โมลาร์   35 
ในตวัท าละลายไดคลอโรมีแทน 

27 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl    36 
28 ต าแหน่งโปรตอนโครงสร้างของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  38 
29 สเปกตรัม 1H NMR ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl   41 

ในตวัท าละลายไดเมทิลซลัฟอกไซด ์(DMSO-d6) (300 MHz) 

30 FT-IR สเปกตรัม ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl   43 

31 สมการการแทนท่ีของ H+ 1โปรตอน      44 

32 ESI-MS ของ Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl      45 

33 โครงสร้างของผลึกเด่ียวของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  48 
34 มุมระหวา่งระนาบ [Ir1-C1-N1] และ [Ir1-N2-C13]     50 
35 แรงยดึเหน่ียวภายในโมเลกุล intramolecular 𝜋---𝜋 interactions    51 

ระหวา่ง วงฟีนิล (ละเวน้อะตอม H)   
36 แรงยดึเหน่ียวภายในโมเลกุล (intramolecular) และ แรงดึงดูดระหวา่งโมเลกุล  52 
 (intermolecular) โดย C-H---𝜋 interactions 
37 ภาพ 1 มิติของแรงดึงดูดระหวา่งโมเลกุล (intermolecular interaction)   53 

โดย C-H---Cl interactions 
38 สเปกตรัมการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl    57 

ความเขม้ขน้ 1.1x10-4 M ในตวัท าละลายไดเมทิลซลัฟอกไซด ์  
39 แผนภาพพลงังานการเกิดฟลูออเรสเซนซ์ (fluorescence)     58 

และ ฟอสฟอเรสเซนซ์ (phosphorescence)    
40 สเปกตรัมการเปล่งของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl    59 

ในตวัท าละลายไดมทิลซลัฟอกไซด ์(DMSO) ความยาวคล่ืน   
กระตุน้ 340 นาโนเมตร 

41 สเปกตรัมการเปล่งของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl    60 
ในตวัท าละลายไดเมทิลซลัฟอกไซด ์(DMSO)  
ความยาวคล่ืนกระตุน้ 330 - 380 นาโนเมตร 
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(16) 

สารบัญรูป (ต่อ) 
รูปท่ี                    หนา้ท่ี 

42 การเปรียบการกระตุน้ การดูดกลืนแสง การเปล่งแสงของ    61 
สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ในตวัท าละลายไดเมทิลซลัฟอกไซด ์

43 สเปกตร้าการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซ้อน     62 
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl และ coumarin 6 

44 สเปกตร้าการเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl   63 
และ coumarin 6 

45 การระงบัการเปล่งแสง (Quenching reaction) เม่ือเติม Hg2+    65 
(2.5x10-5 M ถึง 2.5x10-4 M) ในตวัท าละลาย DMSO 

46  การระงบัการเปล่งแสง (Quenching reaction) เม่ือเติม Fe3+     66 
(1.0x10-5 M ถึง 2.5x10-4 M) ในตวัท าละลาย DMSO 

47 การระงบัการเปล่งแสง (Quenching reaction) เม่ือเติม Cu2+    67 
(1.0x10-6 M ถึง 4.0x10-4 M) ในตวัท าละลาย DMSO 

48 กราฟแท่งแสดงการเปล่ียนแปลงความเขม้การเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซอ้น  68 
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl กบั โลหะต่างๆ (1.0 x 10-5 M) ในตวัท าละลาย  
ไดเมทิลซลัฟอกไซด์ (DMSO) 

49 สเปกตร้าการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  69  

หลงัเติมความเขม้ขน้ต่าง ๆ ของโลหะ Fe3+, Hg2+และ Cu2+ 

50 การวเิคราะห์สเปกตร้าการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซอ้น    70 
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl หลงัจากการลบการดูดกลืนแสงของ Fe3+  
ท่ีมีความเขม้ขน้ท่ีแน่นอน รูปดา้นในคือการขยายในแถบการดูดกลืนแสง 
ท่ี 430-520 นาโนเมตร 

51 พล็อต Stern-Volmer ของ quenching reaction ของสารประกอบเชิงซอ้น   73  
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl หลงัเติมความเขม้ขน้ต่าง ๆ ของโลหะ Fe3+, Hg2+ และ Cu2+ 

52 พล็อต Stern-Volmer ของ quencing reaction ของสาประกอบเชิงซอ้น  74 
 Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl กบั Fe3+ ในสารละลาย DMSO ขอ้มูลท่ีไดจ้ากการท า  
correction IFE (circle plot) และขอ้มูลดิบจากการทดลอง (square plot)  
และขอ้มูลจากการใช ้long pass filter (triangular plot) 
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(17) 

สารบัญรูป (ต่อ) 
รูปท่ี                    หนา้ท่ี 

53 พล็อต Benesi-Hildebrand จากขอ้มูล fluorescence titration ของ Fe3+   75 
54 ไซคลิกโวลแทมโมแกรมโดยใช ้glassy carbon electrode 0.1 M NaClO4   77 

ในตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล ์(ACN) เส้นประคือ baseline และ  
เส้นทึบคือ เออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 เม่ือสแกนคร้ังเดียว 

55 ไซคลิกโวลแทมโมแกรมโดยใช ้glassy carbon electrode 0.1 M NaClO4  78  
ในตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล ์(ACN) ของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2  
(ตรวจวดั 30 คร้ัง) 

56 พีคออกซิเดชนัไซคลิกโวลแทมโมแกรมโดยใชเ้ทคนิค square wave voltammetric 79 
(SWV) กบั glassy carbon electrode 0.1 M NaCLO4 ในตวัท าละลาย 
อะซีโตไนไตรล ์(ACN) ของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 

57 พีครีครีดกัชนัไซคลิกโวลแทมโมแกรมโดยใชเ้ทคนิค square wave voltammetric  80 
(SWV) กบั glassy carbon electrode 0.1 M NaClO4 ในตวัท าละลาย 
อะซีโตไนไตรล ์(ACN) ของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 

58 ไซคลิกโวลแทมโมแกรมของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl   82 
โดยใชอิ้เล็กโทรดเป็น boron doped diamond ใน0.1 M NaClO4 เส้นประคือ 
 อะซีโตไนไตรล ์(ACN) และ เส้นทึบคือ Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 

59 โวลแทมโมแกรมดว้ยเทคนิค SWV ในช่วงออกซิเดชนัของ baseline (เส้นประ) 83 
และ Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl (เส้นทึบ) กบั boron doped diamond 0.1 M NaClO4  
ในตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล ์(ACN) 

60 โวลแทมโมแกรมดว้ยเทคนิค SWV ในช่วงรีดกัชนัของ baseline (เส้นประ)  84  
และ Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl (เส้นทึบ) กบั boron doped diamond 0.1 M NaClO4  
ในตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล ์(ACN)  

61 โวลแทมโมแกรมของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl   85  
กบั boron doped diamond 0.1 M NaClO4 ในตวัท าละลาย อะซีโตไนไตรล์ (ACN) 

  ท่ี scan rate เท่ากบั 50, 100, 200, 300, 500 และ 1000 mVs-1  
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สารบัญรูป (ต่อ) 
รูปท่ี                    หนา้
62 การพล็อตความสัมพนัธ์ระหวา่งความเขม้ของศกัยไ์ฟฟ้าออกซิเดชนั              86 

กระแสสูงสุด(intensity of peak current) เม่ือใช ้scan rate (A) และ  
รากท่ีสองของศกัยไ์ฟฟ้า scan rate (B) ของสารประกอบเชิงซอ้น  
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 

63 การพล็อตความสัมพนัธ์ระหวา่งความเขม้ของศกัยไ์ฟฟ้ารีดกัชัน่กบั              87 
กระแสสูงสุด (intensity of peak current) เม่ือใช ้scan rate (A)  
และ รากท่ีสองของศกัยไ์ฟฟ้า scan rate (B) ของสารประกอบเชิงซอ้น 
 Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  

64 ฤทธ์ิการยบัย ั้งการเจริญเติบโตของเซลลม์ะเร็งเตา้นมของ               90 
สารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl กบั เซลล ์MCF-7, MDA-MB-231  
และ HCC1937 cells โดยใช ้MTT assay ในการทดสอบ เซลลท่ี์ใชไ้ดรั้บการ 
บ่มเพาะกบัความเขม้ขน้ต่าง ๆ ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
ท่ี 37 oC ใน 5% CO2 เป็นเวลา 48 ชัว่โมง แต่ละผลลพัธ์ช้ีใหเ้ห็นถึง 
เปอร์เซ็นตข์อง cell viability ค่าเฉล่ีย (mean values) ± ความคลาดเคล่ือนมาตราฐาน 
(standard error) ท่ีไดจ้ากการทดลอง 4 คร้ัง 
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สัญลกัษณ์ค าย่อและตัวย่อ 
 

dppm     =   Bis(diphenylphosphino)methane 
3m-ppy     =   3-methyl-2–phenyl pyridine 
Å     =   หน่วยองัสตรอม 
°     =   องศา 
δ     =   chemical shift 
Φ     =   ควอนตมัยลิด ์
mV/s     =   มิลลิโวลตต่์อวินาที 
V     =   โวลต ์
mmol    =   มิลลิโมล 
A.R. grade    =   Analytical reagent grade 
λ     =   ความยาวคล่ืน 
ε     =   สัมประสิทธิการดูดกลืนแสง 
      (molar extinction coefficient, M-1cm-1) 
nm     =   นาโนเมตร  
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นิยามค าส าคญั และทฤษฎทีีเ่กีย่วข้อง 

โลหะหนัก 
โลหะหนัก คือ ธาตุท่ีมีมวลมากกว่าน ้ า 5 เท่า หรือ มีความหนาแน่นมากกว่า 5 กรัมต่อ

ลูกบาศก์เซนติเมตร โดยส่วนใหญ่โลหะหนกัจะอยูใ่นกลุ่มธาตุ Transition metals ซ่ึงจดัวา่เป็นกลุ่ม
ธาตุท่ีเป็นพิษต่อส่ิงมีชีวิต มีความเสถียร ไม่สลายตวัในกระบวนการทางธรรมชาติ และสามารถ
สะสมอยูใ่นอากาศ ดินและแหล่งน ้ารวมถึงสะสมอยูใ่นส่ิงมีชีวิต ซ่ึงโลหะบางชนิดก็มีประโยชน์ต่อ
ร่างกาย เช่น เหล็ก (Fe) แมงกานีส (Mn), สังกะสี (Zn) และ บิสมสั (Bi) เป็นตน้ โดยเฉพาะเหล็ก 
(Fe) เป็นธาตุส าคญัในฮีโมโกลบินของเลือด แต่โลหะบางชนิดหากร่างกายไดรั้บในปริมาณท่ีมาก
เกินไปจะมีความเป็นพิษต่อร่างกาย เช่น เหล็ก (Fe) ปรอท (Hg) ตะกัว่ (Pb) ทองแดง (Cu)  และ 
แคดเมียม (Cd) เป็นตน้ โลหะเหล่าน้ีมีความคงตวั สามารถสะสมไดใ้นแหล่งน ้า 
การเรืองแสงหรือการเปล่งแสง (Luminescence)  

การเรืองแสงหรือการเปล่งแสง (Luminescence) คือ การกระตุ้นด้วยแสงหรือพลังงาน 
(พลงังานท่ีไม่ใช่ความร้อน) ท าให้เกิดการปลดปล่อยแสงออกจากสารผ่านปฏิกิริยาเคมีหรือรังสี      
อิออไนซ์ (ionizing radiation) เช่น รังสีเอกซ์ การเรืองแสงหรือการเปล่งแสง (Luminescence) 
สามารถแบ่งออกเป็น 2 ประเภท คือ fluorescence และ phosphorescence ส าหรับ fluorescence คือ 
เม่ืออิเล็กตรอนไดรั้บพลงังานท่ีสภาวะการกระตุน้เป็นแบบ singlet ท  าให้สารปลดปล่อยแสงหรือ
คายพลังงานออกมาทันทีภายในเวลา 10-8 วินาที เพราะท่ีสภาวะน้ีไม่ค่อยมีความเสถียร ส่วน 
phosphorescence คือ เม่ืออิเล็กตรอนไดรั้บพลงังานท่ีสภาวะการกระตุน้เป็นแบบ triplet ท าให้สาร
ปลดปล่อยแสงหรือคายพลงังานหลงัจากท่ีได้รับการกระตุน้แลง้นานกว่า 10-8 วินาที ซ่ึงการคาย
พลังงานน้ีเกิดช้ากว่า ดังนั้นสามารถมองเห็นได้ด้วยตาและมีความเสถียรมากกว่า เหตุการณ์น้ี
เรียกวา่ after glow หรือ lag โดยอธิบายตามแผนภาพของ Jablonski diagram แสดงดงัรูปท่ี 1 
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รูปที ่1 แผนภาพของ Jablonski diagram (http://www.quora.com/What-is-the-Jablonski-diagram 

 
ปฏิกริิยาการระงับ (Quenching reaction) 

ปฏิกิริยาการระงบั (Quenching reaction) คือ เป็นการลดความเขม้ของการเรืองแสงหรือการ
เปล่งแสง (Luminescence) ของสาร โดยเกิดข้ึนเม่ือ analyte ท าปฏิกิริยากบั fluorescent reagent ส่วน
ใหญ่ปฏิกิริยาการระงบั (Quenching reaction) ใชส้ าหรับการหาปริมาณของไอออนลบ (anions) การ
เกิดปฏิกิริยาการระงบั (Quenching reaction) ข้ึนอยูก่บัความดนั และอุณหภูมิ แสดงดงัรูปท่ี 2  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที ่2 ความเขม้ของการเรืองแสงหรือการเปล่งแสง (Luminescence) ลดลง 
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ทฤษฎ ีHard-Soft Acid-Base 
ทฤษฎี  Hard-Soft Acid-Base เ ป็นทฤษฎี ท่ีบอกความ เส ถียร เ ชิ ง เป รียบ เ ทียบของ

สารประกอบเชิงซ้อน (relative stability of complex) Soft and hard bases กล่าวคือ Soft Lewis base 
โมเลกุลมีขนาดใหญ่ ซ่ึงท าให้เกิดข้ึนไดง่้าย หรือมีอะตอมท่ีให้อิเล็กตรอนคู่ มีประจุลบต ่า มีค่า EN 
ต ่า เช่น I-, H-, R-, R2S, RSH เป็นตน้ Hard Lewis base โมเลกุลมีขนาดเล็ก เกิดขั้วข้ึนไดย้าก อะตอม
ท่ีให้อิเล็กตรอนคู่ มีประจุลบสูง มีค่า EN สูง เช่น H2O, F-, OH-, O2-, SO4

2-, CH3COO-, PO4
3-, CO3

2- 
Cl-, เป็นตน้ Borderline base มีคุณสมบติัก่ึงกลางระหวา่ง soft และ hard base เช่น C5H5N, C6H5NH2, 
SO3

2-, Br-, N2, NO2- เป็นตน้ Soft and hard acids กล่าวคือ Soft Lewis acid โมเลกุลท่ีมีไอออนเป็นท่ี
รับคู่อิเล็กตรอน สามารถเกิดขั้วได้ง่าย มีประจุบวกหรือเป็นศูนย ์ เช่น Au+, Hg2+, Tl+, Cu+, Cd2+, 
Pd2+, Pt2+, Ag+ เป็นตน้ Hard Lewis acid โมเลกุลมีไอออนเป็นท่ีรับคู่อิเล็กตรอน สามารถเกิดขั้วได้
ยาก มีประจุสูง เช่น Be2+, Li+, Mn2+, Na+, Ca2+, Sr2+, Al3+, Ga3+, K+ เป็นต้น Borderline acid มี
คุณสมบติัเป็นก่ึงกลางระหว่าง soft และ hard acid เช่น Cu2+, Co2+, Zn2+, Fe2+,  Sn2+ , Ni2+ เป็นตน้ 
สรูปไดว้่า การไดผ้ลิตภณัฑ์ท่ีเสถียรมากข้ึนนั้น ข้ึนอยู่กบัการจบัหรือการรวมตวักนัของสาร คือ 
hard acid จะชอบจบัหรือรวมตวักบั hard base ส่วนท่ีเป็น soft acid จะชอบจบัหรือรวมตวักบั soft 
base  
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บทที ่1
 

บทน า 
1.1 บทน า 
 ปัจจุบนัปัญหามลพิษจากโรงงานอุตสาหกรรมหรือพฤติกรรมการใช้ชีวิตประจ าวนัของ
มนุษยก่์อให้เกิดปัญหาส่ิงแวดลอ้มมากข้ึนจากการปล่อยโลหะหนกั สารเคมีท่ีเป็นอนัตราย น ้ าทิ้ง 
และขยะมูลฝอยจากแหล่งชุมชนส่งผลกระทบต่อสัตวน์ ้ า และพืชน ้ าโดยเฉพาะการปนเป้ือนของ
โลหะหนัก ท าให้เกิดโรคร้ายแรง เช่น โรคมินามาตะ เกิดจากการได้รับการปนเป้ือนสารปรอท             
โรคอิไต-อิไต เกิดจากการไดรั้บสารแคดเมียมในอาหาร เป็นตน้  

โลหะบางชนิดแมจ้ะเป็นประโยชน์ต่อร่างกาย แต่หากร่างกายได้รับปริมาณสูงเกินกว่า
เกณฑ์มาตรฐานท่ี World Health Organization (WHO) ก าหนดก็จะเป็นอนัตรายมาก เช่น เหล็ก 
(Iron) 0.3 mg/L แมงกานีส(Manganese) 0.3 mg/ L ทองแดง (Copper) 2.0 mg/ L สังกะสี (Zinc) 3.0 
mg/ L ปรอท (Inorganic mercury) 0.001 mg/ L ตะกั่ว (Lead) 0.01mg/ L สารหนู (Arsenic) 0.01 
mg/ Lซีลีเนียม(Selenium) 0.01 mg/ L โครเมียม (Chromium) 0.05 mg/ L แคดเมียม (Cadmium) 
0.003 mg/ L และ แบเรียม (Barium) 0.7 mg/ L เป็นตน้ (www.lenntech.com) 

การพฒันา  chemosensor ส าหรับการเป็นตัวตรวจวดัโลหะหนักท่ีเป็นพิษได้รับความ
น่าสนใจอย่างมาก และมีการพฒันาการวิเคราะห์การตรวจวดัโลหะหนักด้วยเทคนิคต่าง ๆ เช่น 
spectroscopy, separation และ  electroanalysis รวมไปถึงการพัฒนาการตรวจวัดโดยใช้การ
เปล่ียนแปลงสีของสารละลายท่ีสามารถมองเห็นได้ด้วยตาเปล่า ซ่ึงมีความนิยมมากข้ึน เพราะ
สามารถประเมินได้ทั้งขอ้มูลในเชิงปริมาณ และเชิงคุณภาพโดยไม่ตอ้งใชเ้คร่ืองมือในการตรวจวดั 
ขอ้ดีของการใช ้chemosensor ส าหรับการเป็นตวัตรวจวดัโลหะหนกั คือ ง่าย รวดเร็ว ตน้ทุนต ่า และ
ในการตรวจวดัโลหะหนกัดว้ยเทคนิค Luminescence sensors แบ่งเป็น 3 ชนิดดว้ยกนั คือ การระงบั
สัญญาณการเปล่งแสงลูมิเนสเซนส์ (luminescence quenching), การเพิ่มสัญญาณการเปล่งแสง         
ลูมิเนสเซนส์ (luminescence enhancement) และ การเปล่ียนต าแหน่งสัญญาณการเปล่งแสง                
ลูมิเนสเซนส์ ในกลุ่มงานวิจยัเดียวกนัก่อนหน้าน้ี (Ko, C. N. et al., 2017) ไดศึ้กษาการสังเคราะห์
สารประกอบเชิงซอ้นเออริเดียม(III)โดยใชลิ้แกนด ์2,9-dimethyl-4,7-diphenyl-1,10-phenanthroline  
และ 2-(4-ethylphenyl)quinolone ท่ีมีคุณสมบติัในการเปล่งแสง และคุณสมบติัในการตรวจวดั
โลหะหนกั โดยวธีิการระงบัการเปล่งแสง (quenching) ของสารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม เม่ือเติม
โลหะหนัก ทองแดง (Cu2+) และ เหล็ก (Fe3+) ผลปรากฏว่า ความเข้มในการเปล่งแสงของ
สารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียมลดลง นอกจากน้ียงัสามารถตรวจวดั ซลัไฟด์ในส่ิงมีชีวิตไดอี้กดว้ย 
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โดยงานวิจยัต่อมาไดศึ้กษาการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม Ir(TBT)2(acac) โดยใช้             
ลิแกนด ์2-thiophen-2-yl-benzothiazole (TBTH) (Yan, F. et al., 2012) สามารถตรวจวดัโลหะปรอท 
(Hg2+) ไดด้ว้ยการมองเห็นดว้ยตาเปล่า โดยการเติมปรอทลงในสารประกอบเชิงซอ้นเออริเดียมชนิด
น้ีเกิดการเปล่ียนแปลงสีของสารละลายจากสีแดงเป็นสีส้ม จากงานวจิยัต่อมา(Lu, F. N. et al., 2013) 
ไดศึ้กษาการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม(III) กบัลิแกนด์ bipyridine (bpy) สามารถ
ตรวจวดัทองแดง (Cu2+) ในน ้าได ้โดยผา่นปฏิกิริยาการระงบัการเปล่งแสง (quenching)  

ในงานวจิยัน้ีผูว้จิยัไดส้นใจศึกษาความสามารถในการตรวจวดัโลหะหนกัของสารประกอบ
เชิงซ้อนของโลหะเออริเดียม(III) รวมถึงการศึกษาความสามารถในการยบัย ั้งการเจริญเติบโตของ
เซลล์มะเร็ง จากงานวิจยัก่อนหน้าน้ี (Zhang, C. et al., 2017) ไดศึ้กษาการสังเคราะห์สารประกอบ
เชิงซ้อน [Ir(ppy)2(FBPIP)]PF6 ท่ีสามารถยบัย ั้งการเจริญเติมโตของเซลลม์ะเร็งกระเพาะอาหารของ
มนุษย  ์SGC-7901 PC-12 SiHa HepG2 BEL-7402 A549 HeLa และ normal LO2 โดยใช้วีธี MTT 
method พบวา่สารประกอบเชิงซ้อนน้ีสามารถยบัย ั้งการเจริญเติมโตของเซลลม์ะเร็ง SGC-7901ไดดี้
ท่ีสุดเม่ือเทียบกบัเซลล์ท่ีกล่าวมาขา้งตน้ โดยมีค่า IC50 เท่ากบั 6.1±0.6 µM ซ่ึงนอ้ยกวา่ค่า IC50 ของ 
Cisplatin ท่ีสามารถยบัย ั้งเซลล์มะเร็ง SGC-7901 ในงานวิจยัต่อมา (Zhang, W.Y. et al., 2018) ได้
ศึกษาการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซอ้น [Ir (ppy)2(ipbc)](PF6) (1), [Ir (bzq)2 (ipbc)](PF6) (2) และ
[Ir (piq)2 (ipbc)](PF6) (3) โดยใช้วีธี MTT method พบว่าสารประกอบเชิงซ้อนทั้ งสามชนิดน้ี
สามารถยบัย ั้งการเจริญเติบโตของเซลล์มะเร็งตบั BEL-7402 SGC-7901 Eca-109 A549 HeLa และ 
HepG2 โดยสารประกอบเชิงซ้อนทั้งสามน้ีสามารถยบัย ั้งเซลล์มะเร็งตบั BEL-7402 ไดดี้ท่ีสุดเม่ือ
เทียบกับเซลล์ข้างต้นท่ีได้กล่าวมา มี ค่า IC50 เท่ากับ 5.5 ± 0.8, 7.3 ± 1.3 และ 11.5 ± 1.6 µM 
ตามล าดับ สารประกอบเชิงซ้อนทั้ งสามชนิดน้ี มีแนวโน้มท่ีสามารถพฒันาเป็นยายบัย ั้ งการ
เจริญเติบโตของเซลล์มะเร็ง การศึกษาการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม(III) ท่ีมี
โครงสร้างลกัษณะเดียวกนั แต่มีการเปล่ียนลิแกนด์ แต่ยงัอยู่ในกลุ่ม ของ pyridine โดยใช้ลิแกนด์    
2 ชนิด ไดแ้ก่ 3-methyl-2-phenyl pyridine (3m-ppy) และ bis(diphenylphosphino)methane (dppm) 
แสดงดงัรูปท่ี 3 และ รูปท่ี 4 ตามล าดบั โดยไดอ้อกแบบโครงสร้างของสารกระกอบเชิงซ้อนเออริ
เดียม(III)ให้ลิแกนด์ dppm เขา้จบัในรูปแบบของ monodentate เพื่อให้ต าแหน่งของอะตอมอิสระ 
(ฟอสฟอรัสอะตอม) ท่ีมีอิเล็กตรอนคู่โดดเด่ียวเหลืออยู ่1 คู่ สามารถเกิดพนัธะกบัโลหะชนิดอ่ืนได ้
(รูปท่ี 5) ตามทฤษฎี Hard-Soft Acid-Base ดงันั้น ฟอสฟอรัสซ่ึงเป็น  solf-base จะสามารถจบักบั
โลหะหนกั Hg2+ และ Cu2+ ท่ีเป็น solf-acid ไดดี้กวา่ส่วน Fe3+ ท่ีเป็น hard acid  
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    รูปที ่3  3-methyl-2–phenyl pyridine         รูปที ่4 bis(diphenylphosphino)methane  
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 

รูปที ่5 Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
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1.2 การตรวจสอบเอกสาร  
 เออริเดียม(III) ได้รับความนิยมอย่างแพร่หลายในการน ามาสังเคราะห์สารประกอบ
เชิงซ้อนเพื่อใช้เป็นตวัตรวจวดั (Sensor)โลหะหนัก (Mei, Q. B. el at., 2015) ตารางท่ี 1.1 แสดง
คุณสมบติัทัว่ไป และสมบติัทางกายภาพของโลหะเออริเดียม (www.th.wikipedia.org/wiki/อิริเดียม) 
  

ตารางท่ี 1.1 สมบติัทัว่ไปและสมบติัทางกายภาพของเออริเดียม 
 

สมบติัโดยทัว่ไป/สมบติัทางกายภาพ คุณลกัษณะ 
ช่ือ เออริเดียม 
สัญลกัษณ์ทางเคมี Ir 
อนุกรมเคมี โลหะทรานซิชนั 
หมู่, คาบ, บล็อก 9, 6, d 
ลกัษณะทางกายภาพ สีขาวเงิน 
เลขอะตอม 77 
มวลอะตอม 192.217 กรัม/โมล 
การจดัเรียงอิเล็กตรอน [Xe] 4f14 5d7 6s2 
อิเล็กตรอนต่อระดบัพลงังาน 2, 8, 18, 32, 15, 2 
สถานะ ของแขง็ 
จุดเดือด 4701 เคลวนิ (4428 องศาเซลเซียส) 
จุดหลอมเหลว 2719 เคลวนิ (2446 องศาเซลเซียส) 
ความร้อนของการหลอมเหลว 41.12 กิโลจูล/โมล 
ความร้อนของการกลายเป็นไอ 231.8 กิโลจุล/โมล 
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1.2.1 งานวจัิยทีเ่กี่ยวข้อง 
Jung, S. O และคณะ  (2003)  ได้ ศึกษาสารประกอบเ ชิงซ้อน เออริ เ ดียม  Ir(mpp)3                           

(mpp = n-methyl-2- phenylpyridine) ซ่ึงเออริเดียมเป็นโลหะทรานซิชัน ซ่ึงมีความน่าสนใจอย่าง
มาก เน่ืองจากมีคุณสมบติัในการเปล่งแสงท่ียาวนาน ส าหรับตวัอยา่งในกลุ่ม d-block สารประกอบ
ของโลหะหนักท่ีสามารถจับกับอนุพันธ์ ppy (2-phenylpyridine) เช่น Ir(III) และ Pt(II) แสดง
ประสิทธิภาพของ electrophosphorescent ใน organic light-emitting diodes (OLED) ซ่ึงในงานวิจยั
น้ีไดศึ้กษาคุณสมบติั luminescent ของสารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม โดยมี (mppy = n-methyl-2-
phenyl pyridine) mppy เป็นลิแกนด์ โดยการค านวณด้วยเทคนิค DFT Calculation และการศึกษา
โครงสร้างดว้ยเทคนิค single-crystal X-ray diffraction  แสดงดงัรูปท่ี 6 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที ่6 โครงสร้างสารประกอบเชิงซอ้นเออริเดียม Ir(mpp)3 
 

Ho, M. L และคณะ (2006) ได้ท าการศึกษาสารประกอบเชิงซ้อน [(pdpz)2Ir(azppz)] (1) 
[(pdpz)2Ir(dappz)] (2) และ [Ph2B(azppz)] (3) ท่ีมี เออริเดียมเป็นอะตอมกลาง โดยมีลิแกนด์เป็น    
1-aza-15-crown-5-ether และมีหมู่แทนท่ีเป็น pyridyl pyrazolate สารประกอบท่ีไดมี้โครงสร้างแบบ
ออกตะฮีดรอล โดยยืนยนัด้วยเทคนิค single crystal X-ray diffraction ภายหลังได้มีการศึกษา
คุณสมบติัเชิงแสงพบวา่มีการเปล่งแสงท่ี 560 นาโนเมตร ในของเหลว และของแข็งท่ีอุณหภูมิห้อง 
ท่ีโดดเด่นไปกว่านั้นเม่ือเติมไอออนบวก (เช่น Ca2+)ลงในสารประกอบเชิงซ้อนพบว่ามีคุณสมบติั 
เป็น highly sensitive phosphorescence probe ท่ีดี 

Yi, C และคณะ (2007) ได้ศึกษาสารประกอบเชิงซ้อน ppy2Irq กับลิแกนด์ 2-phenyl 
pyridine (ppy) แ ล ะ  8 - hydroxyquinoline (q), โ ด ย ใ ช้ เ ท ค นิ ค  thermal stability, absorption, 
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photoluminescence, crystal structure และ electrophosphorescence จุดหลอมเหลวสูงสุดท่ีอุณหภูมิ 
374 °C และไม่มีการสลายตวัของซัลเฟอร์เม่ือให้ความร้อนท่ีสุญญากาศมากข้ึน เม่ือใช้ลิแกนด์ 
ppy2Irq ท าให้วตัถุเปล่งแสงได้ดีในอุปกรณ์ electrophosphorescent ท่ี 100%  saturated red light ท่ี 
600 นาโนเมตร ซ่ึงใกล้เคียงกับบริเวณท่ีเป็นอินฟราเรด มีการเปล่ียนแปลงความยาวคล่ืนเม่ือ
เปรียบเทียบ fluorescence และ phosphorescence ของลิแกนด์ Alq3, Ptq2 และ Ir(ppy)3 จาก triplet 
excited state ของลิแกนด์ 8-hydroxyquinoline และการวิเคราะห์ศึกษาโครงสร้างผลึกดว้ยเทคนิค 
single crystal X-ray diffraction มีอนัตรกิริยาท่ีเป็นแรงท่ีเกิดข้ึนภายในโมเลกุล π---π ของลิแกนด์
ในโมเลกุลท่ีแตกต่างกนั แสดงดงัรูปท่ี 7 
 
 
 
 
 

รูปที ่7 โครงสร้างสารประกอบเชิงซอ้นของ ppy2Irq 
 
Zhao, Q และคณะ (2007) ศึกษาสารประกอบเชิงซ้อน Ir(btp)2(acac) ท่ีมีคุณสมบติัเป็น 

phosphorescent chemosensor ส าหรับตรวจวดั Hg2+ โดยศึกษาคุณสมบติัเชิงแสงด้วยเทคนิคทาง   
สเปกโตรสโกปี และคุณสมบติัทางเคมีไฟฟ้า พบบวา่ เม่ือเติม Hg2+ ความยาวคล่ืนเปล่ียนแปลงไป
ทาง blue-shifts ทั้งของการดูดกลืนแสง และการเปล่งแสงของ Ir(btp)2(acac) ซ่ึงสามารถมองเห็นได้
ดว้ยตาเปล่า นอกจากน้ียงัเป็นการบ่งช้ีให้เห็นวา่เป็นการเกิด interaction กบั Hg2+ และ ซลัเฟอร์ของ
ลิแกนด ์cyclometalated ท่ีแสดงสัญญาณของสมบติัทางเคมีไฟฟ้าอยา่งมีนยัส าคญั และยงัยนืยนัดว้ย
เทคนิคการค านวณ density functional theory (DFT) ว่าเป็นการถ่ายโอนอิเล็กตรอนจากเออริเดียม
ไปยงัลิแกนด์ cyclometalated ท าให้อิเล็กตรอนของลิแกนด์  cyclometalated เพิ่มข้ึน ซ่ึงท าให้
สามารถจบัซลัเฟอร์กบั Hg2+ง่ายข้ึน แสดงดงัรูปท่ี 8 
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รูปที ่8 โครงสร้างสารประกอบเชิงซอ้น Ir(btp)2(acac) 

 
He, L และคณะ (2008) ไดศึ้กษาสารประกอบเชิงซ้อน [Ir(ppy)2(pzpy)]PF6

- เม่ือ pzpy คือ  
2-(1H-pyrazol-1-yl)pyridine [Ir(ppy) 2(pzpy)]PF6

-(1)  และ  [Ir(dfppy) 2(pzpy)]PF6 (2)  ppy คือ             
2-phenylpyridine, dfppy คือ 2-(2,4-difluorophenyl) pyridine, และ PF6

- คือ hexafluorophosphate) 
ได้น ามาท าสอบคุณสมบัติเชิงแสง และสมบัติทางไฟฟ้าเคมีในตัวท าละลายอะซี โตไนไตรล์  
ส าหรับ [Ir(ppy)2(pzpy)]PF6

- เปล่งแสงสีน ้าเงินเขียวท่ีความยาวคล่ืน  (475 นาโนเมตร) ซ่ึงเกิด blue-
shifted มากกวา่ 100 นาโนเมตร เม่ือเปรียบเทียบกบัสารประกอบเชิงซ้อน cationic iridium ส าหรับ 
[Ir(dfppy)2(pzpy)]PF6 เปล่งแสงสีน ้ าเงินเขียวท่ีความยาวคล่ืน คล่ืน (451 นาโนเมตร) ในการศึกษา
ควอนตมัยลิดพ์บวา่การเปล่งแสงมาจากลิแกนดส่์วนกลาง π-π* ของลิแกนด ์cyclometalated (ppy 
หรือ dfppy) เกิด Light-emitting electrochemical cells (LECs)  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที ่9 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซอ้นเออริเดียม [Ir(ppy)2(pzpy)]PF6
-(1) และ  

[Ir(dfppy)2(pzpy)]PF6  
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รักเกียรติ จิตคติ (2011) ไดท้  าการศึกษา การพฒันา Ir(ppy)3เพื่อใชเ้ป็นไดโอดเรืองแสงชนิด
อินทรีย ์สารเรืองแสงของโลหะเออริเดียมก่ึงอินทรีย ์ก าลงัไดรั้บความนิยมในการศึกษาเพื่อใชเ้ป็น
ไดโอดเรืองแสงในเทคโนโลยีการแสดงผลจากความสามารถในการเรืองแสงด้วยไฟฟ้าท่ีมี
ประสิทธิภาพสูง และยงัพบวา่เป็นกลุ่มสารท่ีมีเสถียรภาพทางความร้อน ทางเคมี และความสามารถ
ในการคายแสงสีต่าง ๆ จากการปรับเปล่ียนโครงสร้างลิแกนด์ในโมเลกุล  บทความน้ีเสนอความ
หลากหลายของโครงสร้างของสารกลุ่มโลหะเออริเดียมก่ึงอินทรียท์ั้งท่ีเป็นแบบเป็นกลางทางไฟฟ้า 
มีประจุ และแบบพอลิเมอร์ ซ่ึงใชเ้ป็นสารเรืองแสงใน OLED โครงสร้างแสดงดงัรูปท่ี 10 
 
 
 
 
 
 
 

 
รูปที ่10 โครงสร้างของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(ppy)3 
 

Ciobotaru, I. C และคณะ (2014) ไดศึ้กษาการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อน  IrQ(ppy)2 

โดยใช้    ลิแกนด์ 2 ชนิดท่ีแตกต่างกัน คือ ลิแกนด์ quinolone และ ลิแกนด์ phenyl pyridine 
สารประกอบเชิงซ้อนน้ีแสดงการดูดกลืนแสงในช่วงวิสิเบิล เป็นแบบ metal-to-ligands charge 
transfer และการดูดก ลืนแสงในช่วงยูวี เ ป็น  intraligand charge transfer และศึกษาสมบัติ  
photoluminescence พบวา่ สเปกตรัมการเปล่งแสงเป็น red emission ซ่ึงมีความเขม้ท่ีมากกวา่ green 
emission การตรวจวดั cathodoluminescence ภายใตล้ าแสงอิเล็กตรอนท่ีเป็นผงก่อนการตลกผลึกซ ้ า
ดว้ยตวัท าละลายไดคอลโรมีเทน แสดงสเปกตรัมท่ีคลา้ยคลึงกบั luminescence นอกจากน้ีมีการใช้
เทคนิค Density Functional Theory อีกดว้ย แสดงดงัรูปท่ี 11 
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รูปที ่11 โครงสร้างสารประกอบเชิงซอ้น IrQ(ppy)2  
 
Kang, G. J และคณะ (2015)  ได้ท าการ ศึกษา คุณสมบัติ  electronic structure และ 

phosphorescent ของสารประกอบเชิงซ้อนโลหะ เออริ เ ดียมกับลิแกนด์  2-phenyl pyridine 
Ir(ppy)2(C∧C)](1′), Ir(ppy)2(CF∧C)](1), [Ir(ppy) (MeFPP) (CF∧C)](2), [Ir(MeFPP)2CF∧C)](3), 
[Ir(ppy)(PaOrFPP) (CF∧C)](4), [Ir(PaOrFPP)2(CF∧C)](5), เ ม่ื อ  C∧C = 2,3-dihydro-1-methyl            
-3-phenyl-1H-imidazole, CF∧C = 1-(2,4-difluorophenyl)-2,3-dihydro-3-methyl-1H-imidazole,          
ppy = 2-phenyl- pyridine, MeFPP = 2-(3,5-difluorophenyl)pyridine แ ล ะ  PaOrFPP =                                           
2-(2,4-difluorophenyl)pyridine ตรวจสอบโดยใช้ เทคนิค density functional theory และ  time-
dependent density functional theory calculations employing the mPW1PW91 density functional 
simulated electronic structure, absorption spectrosocory และ Phosphorescent ของสารประกอบตวั
ท่ี 1′ และ 1 ให้ผลการทดลองท่ีดี จากการค านวณค่าพลงังาน HOMO, LUMO, ionization potential 
(IP), electron affinity (EA), และ  reorganization energy (λ) แสดงให้เห็นถึงคุณสมบัติของหมู่
แทนท่ีฟลูออรีนซ่ึงเป็นหมู่ดึงอิเล็กตรอนก่อให้เกิดการเคล่ือนท่ีของอิเล็กตรอนภายในโครงสร้างได้
เพิ่มข้ึนโครงสร้างดงัแสดงในรูปท่ี 12 
 

 

 

 

 

 
Ir(ppy)2(C∧C) (1′)          Ir(ppy)2(CF∧C)] (1) 

รูปที ่12 สารประกอบเชิงซอ้นของ Ir(ppy)2(C∧C) (1′) และ Ir(ppy)2(CF∧C)](1) 
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Mei, Q และคณะ (2015) ไดส้ังเคราะห์ และศึกษาคุณสมบติัการเกิด phosphorescent ของ
สารประกอบเชิงซอ้น Ir(TBT)2(pic) เม่ือ TBT คือ 2-thiophen-2-yl-benzothiazole, pic คือ picolinate) 
ท่ีใชใ้นการตรวจวดั Hg2+ สารประกอบเชิงซ้อนดงักล่าวมีคุณสมบติั phosphorescent ท่ีความเขม้สูง
ท่ีความยาวคล่ืน 600 นาโนเมตร เม่ือเติม Hg2+  ในตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล ์ส าหรับตวัท าละลาย
ไดคลอโรมีเทนของสารประกอบเชิงซ้อนน้ีแสดงการเปล่ียนสีจากสีส้มเป็นสีเหลือง และ เป็นการ
ระงบัการเกิด phosphorescent เม่ือเติม Hg2+ อย่างมีนยัส าคญั มีค่า detection limit เท่ากบั 1.04 µM 
การเกิด interacted ระหว่าง สารประกอบเชิงซ้อนกบั Hg2+ ในอตัราส่วน 1:2 ผ่านการจบัท่ีพนัธะ
ของอะตอมซลัเฟอร์กบั Hg2+ แสดงดงัรูปท่ี 13 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที ่13โครงสร้างของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(TBT)2(pic) 
 

Umamahesh, B และคณะ (2016) ไดศึ้กษาสารประกอบเชิงซ้อน (dfmppy)2Ir(pytz) IrTz1, 
(ppy)2Ir(pytz) IrTz2 และ (dpq) 2- Ir(pytz) IrTz3 เม่ือ pytz คือ (1H-tetrazol-5-yl)pyridine, (dfmppy) 
คือ  2 - (2 ,4 -difluorophenyl)-4 -methylpyridine, (ppy) คือ  phenylpyridine และ  (dpq) คือ  2 ,4 -
diphenylquinoline.สามารถท าให้เกิดการเปล่งแสง phosphorescent แบบใหม่ใน fabrication ของ 
high-efficiency organic light emitting devices (OLEDs) สารประกอบเชิงซ้อนน้ี เป็น Ir(III) โดย
ก ารวิ เ ค ร าะ ห์ท า ง เค มี ไฟ ฟ้ า  absorption, photoluminescence spectroscopies และ  TD-DFT 
calculations เพื่อแสดงใหเ้ห็นถึงความเสถียรภาพท่ีสูงของสารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียมเม่ือศึกษา 
ด้วยเทคนิค TGA and DSC characterizations สารประกอบเชิงซ้อนชนิดน้ีใช้ในการเป็น dopant 
emitters ใน emissive layers As-fabricated OLEDs แสดงให้เห็นการเปล่งแสงท่ีมีประสิทธิภาพสูง
ใหค้วามเขม้ของแสงสีน ้าเงิน สีเขียว และสีเหลือง/สีส้มสูง 

Sun, P และคณะ (2016)  ได้ท าการศึกษาการสัง เคราะห์  สารประกอบเชิงซ้อน                   
(F2,4ppy)2Ir(tfmptz)โดยใช้เทคนิค 1H NMR, FT-IR และ Elemental analyzer พบว่าท่ีพีค emission 
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ของสารประกอบท่ีเป็นลิแกนด์หลกั ปรากฏท่ีความยาวคล่ืน 457 และ 481 nm ตามล าดบั การเพิ่ม
จ านวนของอะตอมฟอสฟอรัสท าใหร้ะดบัพลงังานออบิทลัลดลง  

 Zhang, F.L และคณะ (2016) สังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อน [Ir(dfppy)2(cdpz)]PF6(1) 
และ [Ir(dfpmpy)2(cdpz)]PF6 (2) เม่ือใช้ลิแกนด์ bis(pyrazole-1-yl)methane ได้มีศึกษาโครงสร้าง
ของสารประกอบเชิงซ้อนชนิดน้ีรวมถึงคุณสมบติัเชิงแสง และคุณสมบติัทางไฟฟ้าเคมี ในตวัท า
ละลายอะซีโตไนไตรล์พบวา่ สารประกอบเชิงซ้อนน้ีเปล่งแสงสีน ้ าเงินท่ี 456 และ 453 นาโนเมตร 
ตามล าดบั ทั้งคุณสมบติัเชิงแสง และ quantum chemical calculations บ่งช้ีวา่เป็น photoluminescence 
จาก metal to ligand-centered π      π* ซ่ึงใช้ประโยชน์ในการเป็น OLED เปล่งแสงสีน ้ าเงินท่ี
ประสิทธิภาพการเปล่งแสงสูงสุด เม่ือวดัจากวงจรภายนอก (maximum current efficiencies) คาวม
เขม้เท่ากบั 7.34 และ 5.36 cd A-1 และ ประสิทธิภาพควอนตมัภายนอกสูงสุด (maximum external 
quantum efficiencies) เท่ากบั 4.06 และ 2.66% ตามล าดบั แสดงโครงสร้างดงัรูปท่ี 14 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่14 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซอ้น[Ir(dfppy)2(cdpz)]PF6(1) 
และ [Ir(dfpmpy)2(cdpz)]PF6 (2) 

 

Tang, M และคณะ (2019) ได้ศึกษาสารประกอบเชิงซ้อน 1a-1d คือ cationic heteroleptic 
Ir(III)  เ ม่ือใช้ลิแกนด์ท่ีแตกต่างกันคือ N-heterocycle groups (N-phenothiazinyl, N-indolyl, N-
carbazolyl, 3,6-di-tert-butyl-N-carbazolyl)  คุณสมบติัเชิงแสงของสารประกอบเหล่าน้ีให้แถบการ
ดูดกลืนแสงความเขม้สูงแบบ -* ในช่วงยูวีและ ในช่วงแถบการดูดกลืนแสงท่ีกวา้ง MLCT 
ในช่วงวิสิเบิล นอกจากน้ีสารประกอบเชิงซ้อนเหล่าน้ีมีการดูดกลืนแสงท่ีความเขม้ต ่าหลงั 500      
นาโนเมตรซ่ึงอาจเกิดจาก ,/ CT transition เปล่งแสงไดท่ี้ความยาวคล่ืน 568 นาโนเมตรถึง 627 
นาโนเมตร ท่ีอุณหภูมิห้อง ซ่ึงเป็นผลมาจาก MLCT/LLCT ในสภาวะกระตุน้ หมู่แทนท่ีบนลิแกนด์ 
2-phenylpyridine เป็นหมู่ให้อิเล็กตรอนพบว่า เกิดการ red-shift ของการเปล่งแสงท่ีชดัเจน แสดง 
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strong triplet transient absorptions ในช่วงยูวีถึงวิสิเบิลจดัว่าเป็น MLCT/-* ในสภาวะกระตุน้ 
นอกจากน้ีสารประกอบเชิงซอ้น 1a-1c แสดง reverse saturable absorption (RSA) ท่ี 532 นาโนเมตร 
ซ่ึงเป็นไปตามแนวโน้มของ 1a>1b > 1c คุณสมบติัเชิงแสงของสารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม
อาจจะได้รับผลมาจากหมู่แทนท่ีบนลิแกนด์ 2-phenylpyridine ซ่ึงจะเป็นประโยชน์ส าหรับการ
ประยกุตเ์พื่อสังเคราะห์วตัถุท่ีมีสมบติัเชิงแสงต่อไป 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
รูปที ่15 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซอ้นเออริเดียม cationic heteroleptic Ir(III) complex 
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1.3 วตัถุประสงค์  
 
1. เพื่อศึกษาโครงสร้างจากการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะเออริเดียมกบั                     

ลิแกนด ์3-methyl-2-phenyl pyridine และ bis(diphenylphosphino)methane 

 2. เพื่อศึกษาคุณสมบติัเชิงแสงของสารประกอบเชิงซอ้นท่ีสังเคราะห์ได ้ในการตรวจวดั
โลหะหนกั 
 3. เพื่อศึกษาคุณลกัษณะทางไฟฟ้าเคมีของสารประกอบเชิงซอ้นน้ี 
 4. เพื่อศึกษาความสามารถในการเป็นสารออกฤทธ์ิยบัย ั้งการเจริญเติบโตของเซลลม์ะเร็ง
เตา้นม 
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บทที ่2 
 

วธิีการวจิัย 
 

2.1 สารเคมีและเคร่ืองมือในการวจัิย 
 2.1.1 สารเคมี  
  บริษัท Fluka 

2.1.1.1 3-เมทิล-2-ฟีนิลพิริดีน (3-methyl-2-phenylpyridine (3m-ppy), C12H11N, 
A.R. grade)  
2.1.1.2 เลด(II)คลอไรด ์(Lead(II)chloride PbCl2, A.R. grade) 
บริษัท Merck 
2.1.1.3 ไดฟีนิลฟอสฟีโนมีแทน (Bis(diphenylphosphino)methane (dppm), 
C25H22P2, A.R. grade) 
2.1.1.4 เออริเดียม(III)คลอไรด ์(Iridium(III)chloridehydrate, IrH6O3Cl3, A.R. 
grade) 
บริษัท Guangzhou Jinhuada Cgemical Reagent 
2.1.1.6 แคดเมียม(II)คลอไรด์ ไดไฮเดรต (Cadmium(II)chloride dihydrate 
CdCl2.2H2O, A.R. grade) 
บริษัท Carlo Erba reagent  
2.1.1.7 เมอคิวร่ี(III)คลอไรด ์(Mercure(II)chloride HgCl2, A.R. grade) 
2.1.1.8 แมงกานีส(II)คลอไรด ์(Manganese(II)chloride MnCl2, A.R. grade) 
บริษัท BDH Laboratory Supplies  
2.1.1.9 ซิงค(์II)คลอไรด ์(zinc(II)chloride ZnCl2, A.R. grade) 
บริษัท Scharlau 
2.1.1.10 นิเกิล(II)คลอไรด ์(Nickel(II)chloride NiCl2, A.R. grade) 
บริษัท UNILAB 
2.1.1.11 โคบอลต(์II)คลอไรด ์(Cobalt(II)chloeide CoCl2, A.R. grade) 
2.1.1.12 ไอเอิร์น(III)คลอไรด ์(Iron(III)chloride FeCl3, A.R. grade) 
 



15 
 

บริษัท UNIVAR 
2.1.1.13 โพแทสเซียม คลอไรด ์(Potassium chloride KCl, A.R. grade) 

  2.1.1.14 คอปเปอร์(II)คลอไรด ์(copper(II)chloride CuCl2, A.R. grade) 
 

2.1.2 ตัวท าละลาย 
  บริษัท LOBA Chemie 

  2.1.2.1 เมทานอล (Methanol, CH3OH, A.R. grade) 

  2.1.2.2 ไดเอทิลอีเทอร์ (Diethyl ether, (C2H5)2O, A.R. grade) 
  บริษัท Lab Scan  
  2.1.2.3 อะซิโตน (Acetone, CH3COCH3, A.R. grade) 

2.1.2.4 อะซีโตไนไตรล ์(Acetronitrile, CH3CN, A.R. grade) 
2.1.2.5 ไดคลอโรมีแทน (Dichloromethane, CH2Cl2, A.R. grade) 
2.1.2.6 ไดเมทิลฟอร์มาไมด ์(Dimethylformamide (DMF), HCON(CH3)2, A.R.  
 grade) 
2.1.2.7 ไดเมทิลซลัฟอกไซด ์(Dimethyl sulfoxide (DMSO), (CH3)2SO, A.R.  
 grade) 
2.1.2.8 เอทานอล (Ethanol, C2H5OH, A.R. grade) 
2.1.2.9 เฮกเซน (Hexane, C6H14, A.R. grade) 
2.1.2.10 เตตระไฮโดรฟิวแรน (Tetrahyrofuran (THF), C4H8O, A.R. grade) 

 
2.2 การสังเคราะห์สารตั้งต้นเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 และสารประกอบเชิงซ้อนเอ
อริเดียม Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
 

2.2.1 การสังเคราะห์เออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 
 

  ซ่ึงลิแกนด์ละลายใน 3-methyl-2-phenylpyridine (0.90 กรัม 2.5 มิลลิโมล) และ 
IrCl3.3H2O (0.50 กรัม 3.0 มิลลิโมล) โดยใชต้วัท าละลาย 60 มิลลิลิตรของ 2-ethoxyethanol และน ้ า
กลัน่ในอตัราส่วน 4:1 ตามล าดบั ผสมลงในขวดกน้กลมโดยคนตลอดเวลา หลงัจากนั้นรีฟลกัซ์ท่ี
อุณหภูมิ 120 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง ภายใตบ้รรยากาศของแก๊สอาร์กอน ตั้งทิ้งไวท่ี้
อุณหภูมิห้อง เพื่อให้อุณหภูมิลดลง จากนั้นเทใส่บีกเกอร์แลว้เติมน ้ ากลัน่ 20 มิลลิลิตรเพื่อเร่งการ
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ตกตะกอน ตั้งทิ้งไว ้24 ชัว่โมง กรองตะกอนออก แลว้ลา้งดว้ย Diethyl ether 3 คร้ัง จะไดต้ะกอนสี
ส้ม น าไปอบท่ีอุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 ชัว่โมง ร้อยละผลิตภณัฑ์ท่ีไดเ้ท่ากบั 88.86 
เปอร์เซ็นต ์(Xu, M. et al., 2011) 
 

2.2.2 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
 

  ละลายเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 (0.4 กรัม 0.35 มิลลิโมล) ในตัวท า
ละลาย dichloromethane (CH2Cl2) ปริมาตร 70 มิลลิลิตรในขวดก้นกลม เติมลิแกนด์ dppm (0.38 
กรัม 0.98 มิลลิโมล) สีของสารละลายจะเปล่ียนจากสีส้มเป็นสีเหลือง หลงัจากนั้นรีฟลกัซ์ท่ีอุณหภูมิ 
45 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 20 ชัว่โมง ภายใตบ้รรยากาศของแก๊สอาร์กอน ตั้งทิ้งไวท่ี้อุณหภูมิห้อง
เพื่อใหอุ้ณหภูมิลดลง น ามาเทใส่บีกเกอร์ แลว้น าไปกรอง น าสารละลายท่ีไดต้ั้งทิ้งไวท่ี้อุณหภูมิห้อง 
เพื่อระเหยตวัท าละลายออก และทิ้งให้ตกตะกอน หลังจากได้ตะกอนสีเหลือง น าไปล้างด้วย 
Diethyl ether 3 คร้ัง แลว้น าไปอบท่ีอุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 ชัว่โมง เม่ือน าไปวดั 
melting point ค่ า ท่ีได้มีค่ า เท่ ากับ 0-360oC ร้อยละผลิตภัณฑ์ ท่ีได้เท่ ากับ  88.86 เปอร์เซ็นต์  
(Thamilarasan, V. et al., 2016) 
 
2.3 การยืนยนัโครงสร้างของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2และสารประกอบเชิงซ้อนเอ
อริเดียม Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ด้วยเทคนิคต่าง ๆ  
 
 2.3.1 นิวเคลยีร์ แมกเนติก เรโซแนนซ์ สเปกโตรสโกปี (NMR spectroscopy)   
 
  การยืนยนัโครงสร้างของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 และ สารประกอบ
เชิงซ้อนเออริเดียม Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl โดยใชเ้ทคนิค 1H-NMR ซ่ึงเป็นเทคนิคในการตรวจสอบ
จ านวนโปรตอนและคาร์บอนท่ีอยู่ในโครงสร้างของสารประกอบเชิงซ้อน ตวัท าละลายท่ีใช้คือ 
(DMDO-d6) ใชเ้คร่ืองรุ่น BRUKER AVANCE 300 FT-NMR ท่ีความถ่ี 300 MHz 
 
 
 
 
 



17 
 

 2.3.2 ฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอนิฟาเรด สเปกโตรสโกปี (FTIR spctroscopy) 
 
  การยืนยนัหมู่ฟังก์ชันในโครงสร้างของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 และ
สารประกอบเชิงซอ้นเออริเดียม Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ในงานวจิยัน้ีไดเ้ตรียมตวัอยา่งโดยใช ้KBr ท่ี
อบเพื่อก าจดัความช้ืนแลว้ บดกบัสารตวัอย่าง แลว้น ามาอดัเป็นแผ่นบาง ใช้เคร่ืองรุ่น BX Perkin 
Elmer FTIR เพื่อตรวจวดัการสั่นของพนัธะในช่วงเลขคล่ืน 4000 ถึง 400 cm-1 
 

2.3.3 แมสสเปกโทรสโกปี (Mass spectroscopy) 
   
  แมสสเปกโตรสโกปี เป็นเทคนิคการศึกษาวิเคราะห์มวลโมเลกุลเพื่อยืนยนัโครง 
สร้างของสารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2  และสารประกอบเชิงซ้อน 
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl โดยในงานวิจัยน้ีได้ทดสอบโดยใช้เทคนิค electrospray ionization mass 
spectroscopy (ESI-MS)  ใช้ตัวอย่า งสารประมาณ 20 มิล ลิก รัม  โดย เค ร่ือง มือ ท่ี ใช้  Liquid 
Chromatograph – Mass Spectrometer, 2690, LCT, Waters, Micromass, U.K. แ ล ะ  Liquid 
Chromatograph – Mass Spectrometer, 2010 ev, shimadxu, japan 
 
 2.3.4 การวเิคราะห์ปริมาณธาตุ (Elemental analysis) 
   
  เป็นการวิเคราะห์ปริมาณธาตุ C, H และ N ของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2  
และสารประกอบ เชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl โดยการเปรียบเทียบร้อยละของธาตุ C, H และ N 
ท่ีได้จากการค านวณและการวิเคราะห์ด้วยเคร่ืองมือ ให้ผลท่ีสอดคล้องกับโครงสร้างของ
สารประกอบเชิงซ้อน สารตวัท่ีใช้ 30 มิลลิกรัม วิเคราะห์โดยเคร่ืองมือ (CHNS/O) Flash 2000, 
Thermo Scientific, Italy 
 
 2.3.5 เทคนิคการเลีย้วเบนของรังสีเอกซ์บนผลกึเดี่ยว (Single crystal X-ray 
diffractrometry) 

 
เป็นเทคนิคการตรวจสอบโครงสร้างของสารโดยอาศยัการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ 

ซ่ึงเป็นเทคนิคท่ีนิยมตรวจสอบโครงสร้างของผลึก เคร่ืองมือท่ีใช้ในการทดสอบ Bruker SMART 
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CCD diffractometer โดยใชโ้ปรแกรม SMART ส าหรับเก็บขอ้มูล และอินทิเกรท ขอ้มูลเน้ือหาการ
วเิคราะห์โดย SAINT และหาโครงสร้างดว้ยโปรแกรม WinGx V2018.3, Mercury 4.1.0 ตามล าดบั  
 
 
2.4 การศึกษาคุณสมบัติเชิงแสง  
 
 2.4.1 การศึกษาคุณสมบัติการดูดกลืนแสงของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 และ
สารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
   
  สเปกตรัมการดูดกลืนแสงของ เออ ริ เ ดียมไดเมอ ร์  Ir2(3m-ppy) 4Cl2 และ
สารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ในงานวิจยัน้ีศึกษาโดยใชเ้คร่ืองมือ ยูวี-วิสิ
เบิลรุ่น TU-1950 model แสดงดังรูปท่ี 16 ใช้คิวเวตมาตราฐานขนาด 1x1 (เซนติเมตร)2 โดยมี
หลอดดิวทีเรียมและทงัสเตนเป็นแหล่งก าเนิดแสงในช่วงยวูีและวสิิเบิล ตามล าดบั ในการทดลองได้
เตรียมสารตวัอย่างของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 ท่ีความเขม้ขน้ 1x10-3 โมลาร์ ในตวัท า
ละลายไดคลอโรมีเทน (CH2Cl2) และสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 1.1x10-4  โมลาร์ 
ในตัวท า ละล าย ได เม ทิลซัลฟอกไซด์  (DMDO)  จ ากสมการของ  Lambert และ  Beer                        
(Lambert-Beer’s Law) สามารถค านวณหาค่าสัมประสิทธ์ิการดูดกลืนแสงท่ีความยาวคล่ืนสูงสุด   
(ε, M-1 cm-1) แสดงดงัสมการท่ี 2.1 
 

A = εbc     (2.1) 
 

เม่ือ A คือ ค่าการดูดกลืนแสง 
ε คือ ค่าสัมประสิทธ์ิการดูดกลืนแสง (M-1 cm-1) 
b คือ ความยาวของทางเดินแสงซ่ึงเป็นความกวา้งของคิวเวต (cm) 
c คือ ความเขม้ขน้ (mol/L, M) 
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รูปที ่16 เคร่ืองยวู-ีวสิิเบิล สเปกโตรโฟโดมิเตอร์ รุ่น TU-1950 model 

 
2.4.2 การศึกษาคุณสมบัติการเปล่งแสง 
 
 ก า ร ศึ ก ษ า คุณสมบั ติ ก า ร เ ป ล่ ง แ ส ง ข อ ง ส า รป ร ะ ก อบ เ ชิ ง ซ้ อ น เ อ อ ริ เ ดี ย ม                                
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl โดยใช้เคร่ือง luminescence spectrometer รุ่น LS-55 ท่ีมีหลอด Xenon เป็น
แหล่งก าเนิดแสง อยูใ่นช่วงความยาวคล่ืนท่ี 250-800 นาโนเมตร แสดงดงัรูปท่ี 17 

 
การเตรียมสารละลายตั้งต้นของสารประกอบเชิงซ้อนเออริเดียม Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl       

ในตัวท าละลายไดเมทิลซัลฟอกไซด์  (DMSO)  ท่ีความเข้มข้น  1.1x10-3 โมลาร์  โดยชั่ง                         
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 0.0261 กรัม ละลายในปริมาตร 25 มิลลิลิตร (มวลโมเลกุล เท่ากบั 948.5 กรัม/
โมล) เจือจางใหมี้ความเขม้ขน้ 1.1x10-4 โมลาร์ จากนั้นน าไปวดัค่าในการเปล่งแสง 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที ่17 เคร่ือง luminescence spectrometer รุ่น LS-5 
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2.4.3 การศึกษาค่า Quantum yield (𝛷𝐹หรือ 𝛷𝑆) 
 เป็นการวดัประสิทธิภาพการเปล่งแสงของสารจากอตัราส่วนของจ านวนโมเลกุลท่ีเกิดการ
เปล่งแสงต่อจ านวนโมเลกุลทั้งหมดท่ีถูกกระตุน้หรือโฟตอนท่ีถูกดูดกลืน ซ่ึงหาไดจ้ากค่าคงท่ีอตัรา
การเกิดลูมิเนสเซนซ์ (radiative decay) เทียบกบัค่าคงท่ีอตัราการเกิดการลดระดบัพลงังานของ
โมเลกุลทั้ง radiative และ nouradiative decay โดยสามารถศึกษาได ้2 วธีิ ไดแ้ก่  

1. Real quantum yield วดัไดจ้ากเคร่ือง (JASCOILFC-847) ซ่ึงไดรั้บความอนุเคราะห์จาก
กลุ่มวิจัยของ Prof.Takumi Konno, Graduate School of Science Department of Chemistry, Osaka 
University ค านวณดงัสมการท่ี 2.2 (Fery-Forgues, S. et al., 1999) (Igawa, K. et al., 2016)  
 

                        𝛷𝐹 =
kF

kF+kIC+kEC+kISC
                                          (2.2) 

 

เม่ือ  kF  คือ ค่าคงท่ีอตัราของการเกิด luminescence  
  kIC คือ ค่าคงท่ีอตัราการเกิด internal conversion  
  kISC คือ ค่าคงท่ีอตัราการเกิด intersystem crossing 
  kEC คือ ค่าคงท่ีอตัราการเกิด external conversion 
 
 2. Relative quantum yield เป็นการศึกษาค่า Quantum yield ของการเปล่งแสง โดยเทียบกบั
ค่าสารอา้งอิงมาตรฐานซ่ึงในงานวิจยัช้ินน้ีใช ้coumarin 6 ในตวัท าละลายเอทานอล และค านวณค่า 
Quantum yield โดยสมการของ Kotelevskiy (Pucher, N. et al., 2009) ดงัสมการท่ี 2.3 
 

𝛷𝑆 =
𝐼𝑆(1−10−𝑂𝐷𝑅  ) 

𝐼𝑅(1− 10−𝑂𝐷𝑆)
 (

𝑛𝑠

𝑛𝑅
)

2
𝛷𝑅   (2.3) 

 

เม่ือ  𝛷𝑠 และ 𝛷𝑅   คือ     Quantum yield ของสารตวัอยา่งและสารอา้งอิง  
            ตามล าดบั 
  IS และ IR  คือ     ค่าท่ีไดจ้ากการอินทิเกรตพื้นท่ีใตก้ราฟสเปกตรัมการ 

          เปล่งแสงของสารตวัอยา่งและอา้งอิง ตามล าดบั 
 ODS และ ODR คือ     ความหนาแน่นของค่าการดูดกลืนแสงของสารตวัอยา่ง 

          และสารอา้งอิงท่ีความยาวคล่ืนกระตุน้เดียวกนัตามล าดบั 
          สามารถใชค้่าการดูดกลืนแสงได ้

nS และ nR คือ     ค่าดชันีการหกัเหแสง (refractive index) ของตวัท าละลาย 
                                                   ในสารตวัอยา่งและสารอา้งอิงตามล าดบั ศึกษาท่ีอุณหภูมิหอ้ง 
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2.5 การศึกษาค่าศักย์ไฟฟ้าของสารประกอบเชิงซ้อนด้วยเทคนิคไซคลกิโวลแทมเมตรี  
 
 ไซคลิกโวลแทมเมตรี คือกลุ่มของการวิเคราะห์ดว้ยไฟฟ้าซ่ึงอาศยัความสัมพนัธ์ระหว่าง
ศกัยไ์ฟฟ้า และกระแสไฟฟ้า การควบคุมค่าความต่างศกัยข์องขั้วไฟฟ้า หรืออิเล็กโทรดน้ีเทียบได้
กบัการเปล่ียนแปลงระดบัพลงังาน การศึกษาดว้ยเทคนิคไซคลิกโวลแทมเมตรีใช้ขั้วไฟฟ้า 3 ชนิด 
คือ ขั้วไฟฟ้าท างาน (Working electrode) ขั้วไฟฟ้าอา้งอิง (Reference electrode) และขั้วไฟฟ้าช่วย 
(Auxillary electrode หรือ Counter electrode) แสดงดงัรูปท่ี 18 

• ขั้วไฟฟ้าท างาน (Working electrode) เป็นขั้วไฟฟ้าท่ีปฏิกิริยาของสารท่ีตอ้งการ           
วิเคราะห์จะเกิดข้ึน โดยทัว่ไปท าจากวสัดุท่ีน าไฟฟ้า เช่น แพลทินมั หรือ คอร์บอนอสัณฐาน หรือ 
ทองค า ส าหรับงานวจิยัน้ี ใช ้แกลสซี คาร์บอน เส้นผา่นศูนยก์ลางของหนา้สัมผสั 3 มิลลิเมตร 

• ขั้วไฟฟ้าอา้งอิง (Reference electrode) โดยทัว่ไปนิยมใชข้ั้วไฟฟ้าอา้งอิงท่ีเป็นขั้ว 
ไฟฟ้ามาตรฐานท่ีมีความต่างศกัยค์งท่ี ขั้วไฟฟ้าอา้งอิงน้ีสามารถใช้เป็นค่าเปรียบเทียบซ่ึงท าให้เรา
ทราบความต่างศกัยข์องขั้วไฟฟ้าท างาน (Working electrode) ขั้วไฟฟ้าอา้งอิงท่ีนิยมใชคื้อ ขั้วไฟฟ้า
คาโลเมลอ่ิมตวั (Satureted Calomel Reference Electrode, SCE) 

• ขั้วไฟฟ้าช่วย (Auxillary electrode หรือ Counter electrode) เป็นขั้วไฟฟ้าท่ีท าให้ 
ระบบของไซคลิกโวลแทมเมตรีครบวงจร โดยทัว่ไปวสัดุท่ีนิยมใชม้ากท่ีสุดคือ แพลทินมั 

• สารละลายอิเล็กโทรไลต ์(Supporting Electrolyte) ท าหนา้ท่ีช่วยในการน าไฟฟ้า 
ของสารละลายและการลดความตา้นทานไฟฟ้า สารละลายอิเล็กโทรไลตค์วรเป็นสารประกอบท่ีไม่
รบกวนปฏิกิริยาออกซิเดชนัและรีดกัชนัของสารตวัอยา่ง 
  
 
 
 
 

 
 
 
 

รูปที ่18  แสดงขัว่อิเล็กโทรดของเซลลไ์ฟฟ้าเคมีทั้ง 3 ชนิด 
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 จากผลการวิเคราะห์ศึกษาดว้ยเทคนิคไซคลิกโวลแทมเมตรีไดก้ราฟแสดงความสัมพนัธ์
ระหว่างค่าความต่างศกัยแ์ละกระแสไฟฟ้า โดยเรียกว่า โวลแทมโมแกรม แสดงดงัรูปท่ี19 โดย
สารประกอบจะเกิดปฏิกิริยาทั้ง 2 แบบ คือ ปฏิกิริยาออกซิเดชนัและรีดกัชนั  
 
เม่ือ anodic peak potential, Epa   ค่าความต่างศกัยข์องปฏิกิริยาออกซิเดชนัท่ีต าแหน่งสูงสุด 
   ของกราฟ  
 Cathodic peak potential, Epc  ค่าความต่างศกัยข์องปฏิกิริยารีดกัชนัท่ีต าแหน่งสูงสุดของ 
   กราฟ  
 Cathodic peak current, Ipc  กระแสไฟฟ้าท่ีเกิดข้ึนจากปฏิกิริยารีดกัชนัเรียกวา่ กระแส 
   ลบ 
  anodic peak current, Ipa  กระแสไฟฟ้าท่ีเกิดข้ึนจากปฏิกิริยาออกซิเดชันเรียกว่า   

กระแสบวก 
 
 
 
 
 

 
 
 
 

 
รูปที ่19 โวลแทมโมแกรมของไซคลิกโวลแทมเมตรี 

 โดยการรายงานค่าศักย์ไฟฟ้า (E1/2) คือ ค่าเฉล่ียของค่าความต่างศักย์ของปฏิกิริยา
ออกซิเดชันท่ีต าแหน่งสูงสุดของกราฟ (Anodic peak potential, Epa) และค่าความต่างศักย์ของ
ปฏิกิริยารีดกัชนัท่ีต าแหน่งสูงสุดของกราฟ (Cathodic peak potential, Epc) แสดงดงัสมการท่ี 2.4  
 

𝐸1/2 =
𝐸𝑝𝑎+𝐸𝑝𝑐

2
    (2.4) 
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 รูปแบบของโวลแทมโมแกรม มี 3 ลักษณะ รูปแบบท่ี 1 ปฏิกิริยาคู่พีคผนักลับได้ 
(reversible couple) คือ ΔEp = (Epc-Epa) มีค่าต่างกนัไม่เกิน 60 มิลลิโวลต ์(mV) และมีค่า Ipc/Ipa เท่ากบั 
1 รูปแบบท่ี 2 ปฏิกิริยาก่ึงผนักลบัได ้(quasi-reversible couple) คือ ΔEp = (Epc-Epa) มีต่ามากกวา่ 60 
มิลลิโวลต์ (mV) และมีค่า Ipc/Ipa ไม่เท่ากบั 1 และ รูปแบบท่ี 3 ปฏิกิริยาผนักลบัไม่ได ้(irreversible 
peak) คือไม่มีคู่พีคผนักลบัได ้ 
 ในงานวิจัย น้ี  ได้ศึกษาศักย์ไฟฟ้าออกซิเดชันและรีดักชันของเออริเดียมไดเมอร์                 
Ir2(3m-ppy) 4Cl2  และสารประกอบเ ชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl โดยโปรแกรม ท่ี ใช้ คื อ 
AUTOLAB PGSTAT12 ควบคุมการท างานด้วย  ซอฟต์แว ร์  GPES 4 .9  (Ecochemie,  The 
Netherlands) ใชข้ั้วไฟฟ้า 3 ชนิด ดงัน้ี  

1. ขั้วไฟฟ้าท างาน (Working electrode) : แกลสซี คาร์บอน (glassy carbon) 
2. ขั้วไฟฟ้าอา้งอิง (Reference electrode) : แพลตตินมั (platinum wire) 
3. ขั้วไฟฟ้าช่วย (Counter electrode) : แผน่แพลตตินมั platinum (Amel) 

โดยค่าศกัยไ์ฟฟ้าท่ีวดัไดจ้ะน าไปเปรียบเทียบกบัค่าศกัยไ์ฟฟ้าของ Satureted Calomel  
Electrode (SCE)  
 สารละลายอิเล็กโทรไลต ์: โซเดียมเปอร์คลอเรต sodium perchlorate (NaClO4) 0.1 M  
 

2.6 การศึกษาการเป็นสารทีม่ีฤทธ์ิการยบัยั้งการเจริญเติบโตของมะเร็งเต้านมของ   
สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 

  
ผลของการเจริญเติบโตของเซลล์มะเร็งเตา้นม  MCF-7, MDA-MB-231 และ HCC1937 ท่ี

ถูกชกัน าดว้ยสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ทดสอบดว้ยวธีิ 3-(4,5-dimethylthiazol-2-
yl)-2,5-diphenyltetrazolium bromide (MTT) assay  เซลลม์ะเร็งเตา้นม MCF-7 และ MDA-MB-231 
เล้ียงดว้ยอาหาร Dulbecco’s modified Eagle’s medium (DMEM) (Life Technologies, Paisley, UK) 
(ไม่มีฟีนอลเรดเป็นตวับ่งช้ี) เซลล์มะเร็งเตา้นม HCC1937 เล้ียงดว้ยอาหาร Roswell Park Memorial 
Institute 1640 medium (RPMI 1640) (Life Technologies, Paisley, UK) (ไม่มีฟีนอลเรดเป็นตวับ่งช้ี) 
อาหารเล้ียงเซลล์มะเร็งทั้งสองชนิดจะถูกเติมด้วย fetal calf serum (FBS) 10 เปอร์เซ็นต์ และยา
ปฏิชีวนะเพนนิซิลลิน-สเตรปโตไมซิน (penicillin-streptomycin) 1 เปอร์เซ็นต์ จากนั้ นน า
เซลล์มะเร็งเตา้นมไปเพาะเล้ียงในตูบ้่มเพาะเซลล์ท่ีในสภาวะบรรยากาศท่ีมีคาร์บอนไดออกไซด์ 5 
เปอร์เซ็นต ์อุณหภูมิ 37 องศาเซลเซียส 
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การทดสอบความเป็นพิษของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ต่อเซลล์มะเร็ง
เตา้นม น าเซลลม์ะเร็งเตา้นมมาเพาะเล้ียงในถาดหลุมเล้ียงเซลลช์นิด 96 หลุม ๆ ละ 5x104 เซลล ์เติม
สารละลาย Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ท่ีความเข้มข้นต่าง ๆ (0-100 ไมโครโมลลาร์ท่ีมีความเข้มข้น
สุดทา้ยของ DMSO 0.1 เปอร์เซ็นต)์ บ่มไวท่ี้อุณหภูมิ 37 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 48 ชัว่โมง จากนั้น
ดูดอาหารเล้ียงเซลล์ทิ้ง ลา้งเซลล์ดว้ยสารละลาย phosphate buffer solution (PBS) 2 คร้ัง ๆ ละ 100 
ไมโครลิตร เติมสารละลาย 3-(4,5-dimethylthiazol-2-yl)-2,5-diphenyltetrazolium bromide (MTT) 
ความเขม้ขน้ 0.5 mg/mL ปริมาตรหลุมละ 100 ไมโครลิตร แลว้น าไปบ่มเป็นเวลา 3-4 ชัว่โมง ดูด
สารละลาย MTT ออกและละลายผลึก formazan ดว้ย DMSO หลุมละ 200 ไมโครลิตร น าไปวดัค่า
การดูดกลืนแสงท่ีความยาวค ล่ืน 570 นาโนเมตรด้วย เค ร่ือง  automated microplate reader  
การค านวณร้อยละของเซลลท่ี์รอดชีวติ (% cell viability) ดงัสมการท่ี 2.5 

 
% cell viability = ค่าการดูดกลืนแสงของเซลลท่ี์ถูกบ่มดว้ยสารประกอบเชิงซอ้น / ค่าการ

ดูดกลืนแสงของเซลลท่ี์ถูกบ่มดว้ย 0.1 % DMSO (vehicle control)) x 100  (2.5) 
 
ความเขม้ขน้ของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ท่ีมีผลท าให้เซลล์ท่ีรอดชีวิต

ลดลง 50 เปอร์เซ็นต ์(IC50) ค านวณไดจ้ากการพล็อตกราฟสัมพนัธ์ระหวา่งร้อยละของเซลล์ท่ีรอด
ชีวติกบัความเขม้ขน้ต่าง ๆ ของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl การทดลองแต่ละความ
เขม้ขน้จะท าซ ้ า 4 หลุม และแต่ละการทดลองท าอย่างน้อย 3 ซ ้ า ในช่วงเวลาท่ีแตกต่างกนั ผลการ
ทดลองจะแสดงค่าเบ่ียงเบนมาตรฐานของค่าเฉล่ีย (± S.E.M.) วิเคราะห์ขอ้มูลร้อยละเซลล์ท่ีรอด
ชีวติโดยใชส้ถิติความแปรปรวนทางเดียว one-way ANOVA เปรียบเทียบความแตกต่างของค่าเฉล่ีย
ร้อยละเซลล์ท่ีรอดชีวิต ความน่าจะเป็นหากมีค่าเท่ากบั 0.01 หรือนอ้ยกวา่ถือวา่มีความแตกต่างทาง
สถิติอยา่งมีนยัส าคญั โดยในบทความแทนสัญลกัษณ์ดอกจนัทร์ (*) คือ p  0.01 ใชเ้ปรียบเทียบกบั
ตวัควบคุม 
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4 

บทที ่3 
 

ผลการทดลองและอภิปรายผลการทดลอง 
 

3.1 การสังเคราะห์เออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2   
 

การสังเคราะห์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 สังเคราะห์จากปฏิกิริยาระหว่าง 3-methyl-2–phenyl  
pyridine กบั IrCl3.3H2O ในตวัท าละลาย 2-ethoxyethanol และ H2O ในอตัราส่วน 4 : 1 ตามล าดบั
ภายใตบ้รรยากาศของแก๊สเฉ่ือยปฏิกิริยาท่ีเกิดข้ึนแสดงดงัรูปท่ี 20 

ภายใตส้ภาวะการทดลองดงักล่าวเป็นวธีิการสังเคราะห์จากการปรับปรุงวธีิการทดลองของ 
Xu, M และคณะ (Xu, M. et al., 2011) ในบทท่ี 2 เออริเดียมไดเมอร์ท่ีสังเคราะห์ได้เป็นของแข็ง              
สีส้ม ร้อยละผลิตภณัฑ์ท่ีไดเ้ท่ากบั 56.16 มีความเสถียรต่ออากาศและความช้ืนสามารถละลายไดใ้น
ตวัท าละลายอินทรียบ์างชนิดแสดงดงัตารางท่ี 3.1 

 
 

                       
  
 

     
   
 
 

3-methyl-2–phenyl pyridine            Ir2(3m-ppy)4Cl2   
 

 
รูปที ่20 ปฏิกิริยาการสังเคราะห์เออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2   

 
 

 
 

 +    2   IrCl3 
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ตารางท่ี 3.1 ผลการทดสอบการละลายของ Ir2(3m-ppy)4Cl2 ในตวัท าละลายอินทรีย ์
(การทดสอบใชเ้ออริเดียมไดเมอร์ 1 มิลลิกรัม ในตวัท าละลาย 2.0 มิลลิลิตร) 
 

ตัวท าละลาย การละลาย 

เฮกเซน 

เตตระไฮโดรฟูแรน 

ไดคลอโรมีแทน 

คอลโรฟอร์ม 

อะซิโตไนไตรล์ 

คอลโรฟอร์ม 

เอทิล อะซีเตด 

อะซิโตน 

ไดเมทิลฟอร์มาไมด ์(DMF) 

ไดเมทิลซลัฟอกไซด์ (DMSO) 

เมทานอล 

- 

- 

+++ 

++ 

- 

++ 

- 

- 

++ 

+ 

- 

 
+++ หมายถึง ละลายไดดี้  ++ หมายถึง ละลายไดป้านกลาง 
+ หมายถึง ละลายไดเ้ล็กนอ้ย - หมายถึง ไม่ละลาย  

 
การท่ีเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 เป็นโมเลกุลท่ีมีความเป็นกลางจึงสามารถละลายไดบ้า้งใน

ตวัท าละลายอินทรียท่ี์มีขั้วสูงปานกลาง เช่น DMF และ DMSO และละลายไดดี้มากในตวัท าละลาย

ท่ีมีขั้วอยา่ง ไดคลอโรมีแทน และคอลโรฟอร์ม ตามล าดบั ทั้งน้ีเป็นเพราะในโครงสร้างของไดเมอร์

เป็นสารประกอบไฮโดรคาร์บอนท่ีประกอบด้วยโครงสร้างท่ีไม่มีขั้ว เช่น วงฟีนิล (phenyl) และ

ส่วนท่ีเป็นขั้วมาจากการมีอะตอมไนโตรเจน N ในวงพิริดีน (pyridine) และ หมู่แทนท่ีเมทิลบนวง 

ฟีนิล ท าให ้Ir2(3m-ppy)4Cl2 สามารถละลายในตวัท าละลายท่ีมีขั้วบางชนิดได ้
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3.1.1 การยืนยนัโครงสร้างเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 
 

3.1.1.1 นิวเคลยีร์ แมกเนติก เรโซแนนซ์ สเปกโตรสโกปี (NMR spectroscopy) 
 

  การยนืยนัโครงสร้างสารประกอบเชิงซ้อน Ir2(3m-ppy)4Cl2 ดว้ยเทคนิค NMR เป็น
เทคนิคท่ีเก่ียวขอ้งกบัการวดัระดบัพลงังานท่ีแตกต่างกนั ของนิวเคลียสท่ีอยู่ภายใตอิ้ทธิพลของ
สนามแม่เหล็ก ในการตรวจวดัจ านวนคาร์บอนและโปรตอนท่ีอยู่ในโครงสร้างของสารประกอบ
เชิงซ้อน ยืนยนัดว้ย 1H-NMR โดยท าการทดลองในตวัท าละลาย (DMSO-d6) ซ่ึงละลายไดเมอร์ได้
ในความเข้มข้นท่ีจ ากัด 1H-NMR สเปกตรัมท่ีได้จึงมีเบสไลน์ท่ีไม่เรียบและให้ความเข้มของ
สัญญาณต ่า แสดงดงัรูปท่ี 22 แต่อย่างไรก็ตามสปกตรัมท่ีได้ยงัสามารถใช้ระบุต าแหน่งของการคู่
ควบท่ีสอดคลอ้งกบัโครงสร้างโดยแสดงสัญญาณการคู่ควบได้จ  านวน 8 กลุ่มสัญญาณจากการท่ี
โครงสร้างสมมาตร C2V และมีแกนหมุน C2 โดยต าแหน่งสัญญาณท่ีปรากฏท่ีค่าเคมีคลัชิฟทท่ี์สนาม
ต ่าท่ีสุด (9.74 ppm) เป็นของโปรตอนในต าแหน่งท่ี 1,1’ ตามโครงสร้างท่ีแสดงในรูปท่ี 21 โดย
โปรตอนท่ีติดอยูก่บัเฮเทอโรอะตอมไนโตรเจนใหล้กัษณะสัญญาณเป็น doublet peak ส่วนโปรตอน
บนวงฟีนิลปรากฏท่ีค่าเคมีคลัชิฟท์ในช่วง 5.5 – 9 ppm ตามล าดบั และสัญญาณการคู่ควบของหมู่
เมทิลบนวงพิริดีนปรากฏท่ี 2.83 ppm ให้ลกัษณะสัญญาณเป็น singlet peak ของ 6 โปรตอน แสดง
ในตารางท่ี 3.2 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
รูปที ่21 แสดงต าแหน่งของโปรตอนโครงสร้างของสารประกอบเชิงซอ้น  

Ir2(3m-ppy)4Cl2 
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ตารางท่ี 3.2 ขอ้มูล 1H-NMR ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir2(3m-ppy)4Cl2                             
ในตวัท าละลาย (DMSO-d6) 

 
ต าแหน่ง 

 
δH 

(ppm) 
ลกัษณะ
สัญญาณ 

จ านวน
โปรตอน 

1,1’ 
2,2’ 
3,3’ 
4,4’ 
5,5’ 
6,6’ 
7,7’ 
8,8’ 

 

9.70 
6.89 
7..40 
7.91 
6.73 
6.24 
5.62 
2.83 

d 
t 
d 
d 
t 
t 
d 
s 

2H 
2H 
2H 
2H 
2H 
2H 
2H 
6H 

s = singlet, d = doublet, t = triplet 
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3.1.1.2 ฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอนิฟาเรด สเปกโตรสโกปี ( FTIR spctroscopy) 
 
IR สเปกตรัม ของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 (รูปท่ี 23) แสดงสัญญาณ

ในช่วงความถ่ี 4000 – 400 cm-1 ดงัรูปท่ี23 ขอ้มูลการสั่นของพนัธะท่ีส าคญัท่ีเลขคล่ืนต่าง ๆ                            
แสดงดงัตารางท่ี 3.3 

 
 ตารางท่ี 3.3 แสดงขอ้มูลสเปกตรัมการสั่นของพนัธะท่ีส าคญัของ Ir2(3m-ppy)4Cl2   
 

การสั่นของพนัธะ ความถ่ี (cm-1) 
C-H stretching 
C=C bending 
C=C stretching 
C=N stretching 
C-N stretching 
C-H bending 
Ir-N 
Ir-Cl 

3056(s) 
2369(s) 
1426(s) 
1579(s) 
1025(s) 
789(m) 
724(s) 
504(s) 

S= strong   m= medium 

ความถ่ีในย่าน 4000 - 400 cm-1 เป็นการยืดของพันธะ  C-H (3056 cm-1), การงอ C=C 
(2369cm-1), การยืด C=C (1426 cm-1), การยืด C=N (1579 cm-1), การยืด C-N (1025 cm-1) และ การ
งอ C-H (789 cm-1) บนวงฟีนิล และ วงพิริดีน ส่วน Ir-N ปรากฏเลขคล่ืนท่ีความถ่ี 724 cm-1 ซ่ึงเป็น
พนัธะท่ีส าคญัของลิแกนด ์3-methyl-2–phenyl pyridine (Ciobotaru, I. C. et al., 2014) 
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3.1.1.3 อิเล็กโตรสเปรย์ ไอออไนเซชันแมสสเปกโตรสโกปี (Electrospray ionization mass 
spectroscopy, ESI-MS+) 
 

แมสสเปกตรัมของ Ir2(3m-ppy)4Cl2  แสดงดงัรูปท่ี 25 และแสดงขอ้มูลโมลิคิวลาร์ไอออนท่ี
มีความเขม้สูงสุดค่า m/z เท่ากบั 529.1  โดยไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2  มีมวลโมเลกุลเท่ากบั 1127.4 
เน่ืองจากข้อมูลท่ีได้ ค่า m/z ท่ีแสดงมีค่าเป็นคร่ึงหน่ึงของมวลโมเลกุลของเออริเดียมไดเมอร์ 
Ir2(3m-ppy)4Cl2  แสดงว่าโมเลกุลของ Ir2(3m-ppy)4Cl2  เกิดการแตกของ chlorobridging ออกเหลือ
ก่ึงหน่ึงก่อนการตรวจวดั แสดงดงัรูปท่ี 24 
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Mw = 1127.4      Mw = 529.1 
 

รูปที ่24 แสดงกลไกการแตกของ chlorobridging ออกเหลือก่ึงหน่ึงก่อนการตรวจวดั 
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3.1.1.4 การวเิคราะห์ปริมาณธาตุ (Elemental analysis)  
 

การวิเคราะห์ปริมาณธาตุคาร์บอน (C) ไนโตรเจน (N) และไฮโดรเจน (H) โดยการค านวณ
ทางทฤษฎีเปรียบเทียบกบัการวิเคราะห์ดว้ยเคร่ืองมือ ปรากกฎวา่ ปริมาณของ ไนโตรเจน คาร์บอน 
และ ไฮโดรเจน มีความใกลเ้คียงกบัการวิเคราะห์ดว้ยเคร่ืองมือจึงสามารถยืนยนัสูตรโมเลกุลของ  
ไดเมอร์ท่ีสังเคราะห์ได ้ดงัตารางท่ี 3.4  
 

ตารางท่ี 3.4 ขอ้มูลการวเิคราะห์ปริมาณธาตุ C H และ N ของ Ir2(3m-ppy)4Cl2   
 
         

การวเิคราะห์ 
 

% ธาตุ (SD) 
ไนโตรเจน คาร์บอน ไฮโดรเจน 

ค านวณทางทฤษฎี  
วเิคราะห์ดว้ยเคร่ืองมือ 

4.96 
4.82±0.02 

51.08 
50.55±0.06 

3.54 
3.55±0.01 

 
3.1.2 การศึกษาสมบัติเชิงแสง 
 
 3.1.2.1 ศึกษาสมบัติเชิงแสงของ Ir2(3m-ppy)4Cl2   
 
 สเปกตรัมการดูดกลืนแสงของ Ir2(3m-ppy)4Cl2  ท่ีมีความเขม้ขน้ 1x10-3 โมลาร์ ในตวัท า
ละลายไดคลอโรมีแทน ในช่วง 400-800 นาโนเมตร แสดงดงัรูปท่ี 26 พบว่าการดูดกลืนแสงของ 
Ir2(3m-ppy)4Cl2  เกิดข้ึนท่ีความยาวคล่ืนสูงสุด 440 นาโนเมตร มีค่าสัมประสิทธ์ิการดูดกลืนแสง
เท่ากับ 3.72 x 103 M-1cm-1 เป็นการทรานซิชันแบบ metal to ligand charge transfer (MLCT) จาก      
d ออบิทลั ของ Ir ไปยงั π* ซ่ึงเป็นการทรานซิชนัแบบยินยอม (allowed transition) ออบิทลัของ     
ลิแกนด์ ppy ซ่ึงเป็นคุณลกัษณะท่ีเกิดข้ึนในกรณีของธาตุทรานซิชันท่ีมีขนาดอะตอมใหญ่ และ
สอดคล้องกับท่ีได้มีการรายงานในงานวิจยัก่อนหน้าน้ี(Garces, F. O. et al., 1988) ในส่วนของ
การศึกษาคุณสมบติัในการเปล่งแสงของไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 ไม่พบวา่มีคุณสมบติัดงักล่าวเม่ือ
วดั emission spectrum ในช่วง 380 – 800 นาโนเมตร ท่ีอุณหภูมิห้อง ความยาวคล่ืนกระตุน้ 320 – 
360 นาโนเมตร 
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Ir2(3m-ppy)4Cl2   bis(diphenylphosphino)methane 
CH2Cl2 

2 

2 

3.2 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
 
 สารประกอบเชิงซอ้นของโลหะเออริเดียม(III) ซ่ึงอะตอมกลางเป็นธาตุทรานซิชนัในคาบท่ี 
5 มีขนาดอะตอมใหญ่ มีคุณลักษณะเด่นท่ีส าคญัจากการเกิด spin-orbit coupling ได้ดีผ่อนปรน      
กฎการเลือก (selection rate) ไดม้ากกวา่ธาตุทรานซิชนัในคาบท่ี 4 ส่งผลให้เกิดการทรานซิชนัของ
โมเลกุลจาก 1S     1T ได้จึงเกิดการ deactivate จาก excited state สู่ ground state ผ่านกระบวกการ 
intersystem crossing และ เกิด phosphorescence ได้ดีเม่ือเกิดพันธะกับลิแกนด์ท่ีมีพันธะไพใน
โครงสร้างอยา่งเหมาะสม ซ่ึงในงานวจิยัช้ินน้ีใชลิ้แกนด ์3-methyl-2-phenyl pyridine (3m-ppy) และ 
ลิแกนด์ bis(diphenylphosphino)methane (dppm) โดย dppm เป็นอนุพนัธ์ในกลุ่มไดฟีนิลฟอสฟีน 
(diphenyl phosphine) ใช ้phosphorus atom ในการสร้างพนัธะกบัโลหะอะตอมกลาง 

สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl เตรียมไดจ้ากการท าปฏิกิริยาการแทนท่ีของ    
ลิแกนด์ dppm ภายใตส้ภาวะการทดลองดงัท่ีได้กล่าวในบทท่ี 2 โดยปรับปรุงวิธีการทดลองของ 
Thamilarasan, V และคณะ (Thamilarasan, V. et al., 2016) ปฏิกิริยาแสดงดงัรูปท่ี 27 สารประกอบ
เชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ท่ีสังเคราะห์ไดมี้ลกัษณะเป็นของแข็งสีเหลือง ร้อยละผลิตภณัฑ์ท่ี
ได้เท่ากบั 44.66 มีความเสถียรต่ออากาศและความช้ืนสามารถละลายได้ในตวัท าละลายอินทรีย์
แสดงดงัตารางท่ี 3.5 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที ่27 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 

 +      
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ตารางท่ี 3.5 ผลการทดสอบการละลายของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
ในตวัท าละลายอินทรีย ์(การทดสอบใช ้Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 1 มิลลิกรัม ในตวัท าละลาย     
2.0 มิลลิลิตร) 
 

ตัวท าละลาย การละลาย 

เฮกเซน 

เตตระไฮโดรฟูแรน 

ไดคลอโรมีแทน 

คอลโรฟอร์ม 

อะซิโตไนไตรล์ 

เอทิล อะซีเตด 

อะซิโตน 

ไดเมทิลฟอร์มาไมด ์(DMF) 

ไดเมทิลซลัฟอกไซด์ (DMSO) 

เมทานอล 

- 

++ 

+++ 

++ 

++ 

+ 

+++ 

+++ 

+++ 

+++ 

 
+++ หมายถึง ละลายไดดี้  ++ หมายถึง ละลายไดป้านกลาง 
+ หมายถึง ละลายไดเ้ล็กนอ้ย / หมายถึง ไม่ละลาย  

  
จากผลการทดสอบความสามารถในการละล ายของ สารประกอบ เ ชิ งซ้อน                          

Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ในตวัท าละลายอินทรียช์นิดต่าง ๆ นั้น พบว่า สารประกอบเชิงซ้อนชนิดน้ี
ละลายไดดี้ในตวัท าละลายอินทรียท่ี์มีขั้วสูง สืบเน่ืองจากการท่ีโครงสร้างของสารประกอบชนิดน้ีมี
ส่วนของอิเล็กตรอนคู่โดดเดียวจากอะตอมของ phosphorus อิสระ 1 คู่ ซ่ึงเป็นส่วนท่ีมีความเป็นขั้ว
ของสารมากกว่าสารตั้งตน้ Ir2(3m-ppy)4Cl2  แต่จากการมีวงฟีนิลเป็นโครงสร้างหลกั และการท่ี
ประจุรวมของสารเป็นศูนยมี์ความเป็นกลางแมจ้ะมีขั้วก็ไม่สามารถละลายน ้าได ้
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3.2.1 การยืนยนัโครงสร้างของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
  

3.2.1.1 นิวเคลยีร์ แมกเนติก เรโซแนนซ์ สเปกโตรสโกปี (NMR spectroscopy) 
 

การยนืยนัโครงสร้างสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ดว้ยเทคนิค NMR ในการ
ตรวจวดัจ านวนคาร์บอนและโปรตอนท่ีอยู่ในโครงสร้างของสารประกอบเชิงซ้อนโดยท าการ
ทดลองในตวัท าละลาย (DMSO-d6)  

1H-NMR สเปกตรัมของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl แสดงดงัรูปท่ี 29 ขอ้
มูลค่า chemical shift (δ,ppm) และค่า J-coupling (Hz) แสดงดังตารางท่ี 3.6 ต  าแหน่งกลุ่มของ
โปรตอนแสดงดงัรูปท่ี 28 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
รูปที ่28 แสดงต าแหน่งโปรตอนบนโครงสร้างของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
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 ตารางท่ี 3.6 ขอ้มูล 1H-NMR ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
 ในตวัท าละลาย (DMSO-d6) 

 
ต าแหน่ง 

 
δH 

(ppm) 
J-coupling 

(Hz) 
ลกัษณะ
สัญญาณ 

จ านวน
โปรตอน 

1,1’ 
2,2’ 
3,3’ 
4,4’ 
5,5’ 
6,6’ 
7,7’ 
8,8’ 

9 
10,10’ 

8.30 
7.80 
7.30 
6.40 
6.00 
6.30 
7.90 
2.50 
2.00 

6.86-7.50 

5.7 
3.9 
7.5 
7.2 
8.9 
7.5 
8.1 
- 
- 
- 

d 
t 
d 
d 
t 
t 
d 
s 
s 
m 

2H 
2H 
2H 
2H 
2H 
2H 
2H 
6H 
2H 

20H 
     s = singlet, d = doublet, dt = doublet of triplet, t = triplet, m = multiplet 
 
สารประกอบเชิงซ้อน  Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl แสดงสัญญาณโปรตอนทั้ งหมด 10 กลุ่ม 

อธิบายสัญญาณท่ีเกิดจากการคู่ควบของโปรตอนท่ีอยูข่า้งเคียงในโครงสร้างไดด้งัน้ี 
 
โปรตอนต าแหน่งท่ี 1 และ 1’ ในวงพิริดีน อยูใ่กลก้บัอะตอมของไนโตรเจนแสดงสัญญาณ

ท่ีสนามต ่า แสดงสัญญาณเป็น doublet (d) (J = 5.7 Hz) 
โปรตอนต าแหน่งท่ี 2 และ 2’ ในวงพิริดีนแสดงสัญญาณท่ีสนามต ่า แสดงสัญญาณเป็น 

triplet (t) (J = 3.9 Hz) 
โปรตอนต าแหน่งงท่ี 3 และ 3’ ในวงพิริดีน อยู่ตรงขา้มกบัอะตอมของไนโตรเจนแสดง

สัญญาณท่ีเป็น doublet (d) (J = 7.5 Hz) 
โปรตอนต าแหน่งท่ี 4 และ 4’ ในวงฟีนิลของลิแกนด์ 3-methyl-2-phenyl pyridine แสดง

สัญญาณเป็น doublet (d) (J = 7.2 Hz)  
โปรตอนต าแหน่งท่ี 5 และ 5’ อยูต่รงกลางระหวา่งโปรตอนต าแหน่งท่ี 4 และต าแหน่งท่ี 6 

ในวงฟีนิลของลิแกนด ์3-methyl-2-phenyl pyridine แสดงสัญญาณเป็น triplet (t) (J = 8.9 Hz) 
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โปรตอนต าแหน่งท่ี 6 และ 6’ ซ่ึงอยูถ่ดัจากโปรตอนต าแหน่งท่ี 5 แสดงสัญญาณเป็น triplet 
(t) (J = 7.5 Hz) 

โปรตอนต าแหน่งท่ี 7 และ 7’ อยูต่รงขา้มกบัต าแหน่งท่ี 4 ในวงฟีนิลของลิแกนด ์3-methyl-
2-phenyl pyridine แสดงสัญญาณเป็น doublet (d) (J = 8.1 Hz) 

โปรตอนตต าแหน่งท่ี 8 และ 8’ เป็นโปรตอนของหมู่ methyl (-CH3) ในวงพิริดีนของ           
ลิแกนด์ 3-methyl-2-phenyl pyridine แสดงสัญญาณเป็น singlet (s) ค่า chemical shift เท่ากบั 2.50 
ppm 

โ ป ร ต อ น ต า แ ห น่ ง ท่ี  9 อ ยู่ ต ร ง ก ล า ง ร ะ ห ว่ า ง ฟ อ ส ฟ อ รั ส ข อ ง ลิ แ ก น ด์  
bis(diphenylphosphino)methane แสดงสัญญาณท่ีสนามสูง แสดงสัญญาณเป็น  singlet (s) มีค่า 
chemical shift เท่ากบั 2.00 ppm 

โ ป ร ต อ น ต า แ ห น่ ง ท่ี  10 แ ล ะ  10’ เ ป็ น ก ลุ่ ม โ ป ร ต อ น ข อ ง ลิ แ ก น ด์  
bis(diphenylphosphino)methane โปรตอนต าแหน่งท่ี 10 และ 10’  แสดงสัญญาณเป็น multiplet (m) 
มีค่า chemical shift เท่ากบั 6.86-7.50 ppm 
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3.2.1.2 ฟูเรียร์ ทรานสฟอร์มอนิฟาเรด สเปกโตรสโกปี ( FTIR spctroscopy) 
  
 FTIR สเปกโตรสโกปีเป็นเทคนิคท่ีศึกษาเก่ียวกบัพลงังานท่ีใช้ในการสั่นพนัธะต่าง ๆ ท่ี
เป็นองค์ประกอบของโครงสร้างซ่ึงเป็นเทคนิคท่ีใช้ในการยืนยนัหมู่ฟังก์ชันในโครงสร้างของ
สารประกอบเชิงซ้อน ซ่ึงในงานวิจัย น้ีได้เตรียมตัวอย่าง KBr กับ สารประกอบเชิงซ้อน              
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl อดัและบดเป็นแผ่นบาง วดัในช่วงความถ่ี 4000 ถึง 400 cm-1 สเปกตรัมของ
สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl แสดงดงัรูปท่ี 30 ขอ้มูลการสั่นของพนัธะต่าง ๆ แสดง
ดงัตารางท่ี 3.7 
 
ตารางท่ี 3.7 แสดงขอ้มูลสเปกตรัมการสั่นของพนัธะท่ีส าคญัของ Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
 

การสั่นของพนัธะ ความถ่ี (cm-1) 
C-H stretching 
C=C bending 
C=C stretching 
C=N stretching 
C-N stretching 
P-Ph stretching 
C-H bending 
Ir-P stretching 
Ir-N stretching 
Ir-Cl stretching 

3047(s) 
2362(s) 
1431(s) 
1557(s) 
1043(s) 
1095(s) 
796(m) 
764(s) 
733(s) 
511(s) 

s= strong   m= medium  

 ค ล่ื นค ว า ม ถ่ี ท่ี ใ ช้ ใ น ก า รสั่ น ข อ งพัน ธ ะ ท่ี ส า คัญขอ งส า รปร ะ กอบ เ ชิ งซ้ อน                            
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl อยูใ่นช่วง 1600 ถึง 500 cm-1 โดยต าแหน่งการสั่นของพนัธะท่ีใชใ้นการบงช้ี
การเกิดพนัธะระหวา่งโลหะ และลิแกนดร์อบแกนโคออร์ดิเนตไดแ้ก่ ν(Ir-N), ν(Ir-Cl)  และ ν(Ir-P) 
ปรากฏเลขคล่ืนในช่วง 800 – 400 cm-1 (Horn, H.G. et al., 1971) 
 
 



43 
 

73
3 c

m-1  

51
1 c

m-1  

 
 

 
z 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

νC
-H

 

νC
=C

 

νC
=C

 

νC
=N

 

รูป
ที ่

30
 FT

-IR
 ส
เป
กต

รัม
 ขอ

งส
าร
ปร

ะก
อบ

เชิง
ซ้อ

น 
Ir(

3m
-pp

y) 2
(dp

pm
) 

νP
-P

h 

νC
-N

 

νC
-H

 

νI
r-P

 
νI

r-N
 

νI
r-C

l 
30

47
 cm

-1  

23
62

 cm
-1  

14
31

 cm
-1  15

57
 cm

-1  
10

43
 cm

-1  

10
95

 cm
-1  79

6 c
m-1  

76
4 c

m-1  



44 
 

3.2.1.3 อเิลก็โตรสเปรย์ ไอออไนเซชัน แมส สเปกโตรสโกปี (Electrospray ionization mass 
spectroscopy, ESI-MS)  
 
 แมสสเปกตรัมของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl แสดงดงัรูปท่ี 32 ซ่ึงมวล
โมเลกุลของสารประกอบเชิงซ้อนเท่ากบั 948.5 จากขอ้มูลท่ีไดพ้บวา่พีคท่ีมีความเขม้สูงสุด ค่า m/z 
เท่ ากับ  949.2 (Rel. abundant 100%) ซ่ึ งตรงกับมวลโม เลกุลของสารประกอบเชิ งซ้อน                  
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl + H เน่ืองจากมี อะตอมของ H+ เข้ามา 1 อะตอม สมการการแทนท่ีของ
โปรตอนแสดงดงัรูปท่ี 31 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Mw = 948.5       Mw = 949.5 
        Found = 949.2 

 
รูปที ่31 แสดงสมการการแทนท่ีของ H+ 1โปรตอน 

 
 
 
 
 
 
 
 

 +    H       
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3.2.1.4 การวเิคราะห์ปริมาณธาตุ (Elemental analysis) 
  

การวเิคราะห์ปริมาณธาตุคาร์บอน (C) ไนโตรเจน (N) และไฮโดรเจน (H) โดยการค านวณ 
ทางทฤษฎีเปรียบเทียบกบัการวิเคราะห์ดว้ยเคร่ืองมือ ปรากกฎวา่ ปริมาณของ ไนโตรเจน คาร์บอน 
และ ไฮโดรเจนจากการค านวณ มีค่าสอดคล้องกับการวิ เคราะห์ด้วยเคร่ืองมือ  ดังแสดง                                 
ในตารางท่ี 3.8 
 

ตารางท่ี 3.8 ขอ้มูลการวเิคราะห์ปริมาณธาตุ C H และ N ของสารประกอบเชิงซอ้น     
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  

 
         

การวเิคราะห์ 
 

% ธาตุ (SD) 
ไนโตรเจน คาร์บอน ไฮโดรเจน 

ค านวณทางทฤษฎี  
วเิคราะห์ดว้ยเคร่ืองมือ 

2.95 
2.92±0.01 

61.99 
61.44±0.02 

4.42 
4.56±0.01 
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3.2.1.5 การเลีย้วเบนของรังสีเอกซ์บนผลกึเดี่ยว (Single crystal X-ray diffractometry ) 
 
ผลึกเด่ียวของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl (รูปท่ี 33)  เตรียมโดยการตก

ผลึกในตวัท าละลายไดคลอโรมีแทนกบัอีเทอร์โดยเทคนิคการแพร่ รูปร่าง และโครงสร้างโมเลกุล 
ของสารประกอบเชิงซ้อนชนิดน้ีมีระบบผลึกเป็น โมโนคลินิก (Monoclinic) และหมู่ปริภูมิเป็น Cc 
ขอ้มูลผลึก ความยาวพนัธะ และมุมพนัธะส าคญับางส่วนแสดงในตารางท่ี 3.9 - 3.11  ตามล าดบั 
(ขอ้มูลความยาวพนัธะและมุมพนัธะทั้งหมดอยูใ่นภาคผนวก) 

ผลการศึกษาพบวา่ Ir(III) ในสารประกอบเชิงซ้อนมีเลขโคออร์ดิเนชนัเท่ากบั 6 เกิดพนัธะ
กับลิแกนด์  3-methyl-2-phenyl pyridine (3m-ppy)  ซ่ึง เป็น bidentate ligand ท่ีส ร้างพันธะผ่าน
อะตอม N และ C ส่วนลิแกนด์ bis(diphenylphosphino)methane (dppm) เกิดพนัธะผ่านอะตอม P 
แบบ monodentate ligand และเกิดพนัธะอีก 1 พนัธะกบั Cl ลิแกนด์ ความยาวพนัธะรอบอะตอม
กลาง Ir-N ในวงพิริดนั มี Ir1-N1 และ Ir1-N2 เท่ากบั 2.061(5) และ 2.061(5) Å ตามล าดบั ความยาว
พนัธะของ Ir-C มี Ir1-C1 และ Ir1-C13 เท่ากบั 2.035(6) และ 2.007(5) Å ตามล าดบั และ ความยาว
พนัธะของ Ir-P และ Ir-Cl มี Ir1-P1 และ Ir1-C11 เท่ากบั 2.4249(16) และ 2.5007(16) Å ตามล าดบั 
มุมพนัธะรอบอะตอมกลางของ Ir(III) แสดงมุมพนัธะของคีเลต 3m-ppy อยู่ในต าแหน่งขา้ง (-cis) 
ให้ค่ามุมพนัธะ C(1)-Ir(1)-N(1) = 79.2(2)° และ C(13)-Ir(1)-N(2) = 80.0(2)°โดยต าแหน่งของ
อะตอม N(1) และ N(2) ของวงพิริดีนทั้งสองอยูใ่นต าแหน่งตรงขา้ม (trans) กบัส่วนมุมพนัธะของ 
N(2)-Ir(1)-P(1) ให้ค่าเท่ากบั 84.39(13)° และ P(1)-Ir(1)-Cl(1) เท่ากบั 87.33(5)° ซ่ึงเป็นมุมท่ีแคบ
กว่า  ideal angle 90° ทั้ ง ส้ิน  ประกอบกับหากพิจารณามุมพันธะในต าแหน่ง  axial ของ                            
C(13)-Ir(1)-Cl(1) เท่ากับ 175.17(17)° มีค่าเบ่ียงเบนไปจาก ideal angle 180° จากข้อมูลดังกล่าว
โครงสร้างของสารประกอบเชิงซ้อนจึงเป็นแบบ distorted octahedral geometry ซ่ึงมีโครงสร้าง
คลา้ยคลึงกบังานวจิยัก่อนหนา้น้ี Sung Ouk Jung และคณะ (Jung, S. O. et al., 2003) 
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รูปที ่33 โครงสร้างของผลึกเด่ียวของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
 

มุมระหว่างระนาบ [Ir1-C1-N1] และ [Ir1-N2-C13] มีค่าเท่ากบั 89.09° บงช้ีให้เห็นว่าเป็น 
โครงสร้างแบบ cis- ของลิแกนด์ 3m-ppy ในสารประกอบเซิงซ้อนแสดงดงัรูปท่ี 34 ค่าเบ่ียงเบน
ระหว่างระนาบของวงพิริดีนและวงฟีนิลในโมเลกุลของลิแกนด์ 3m-ppy คีแลต คือ 18.380° และ 
10.647° ตามล าดับ โดยการเบ่ียงเบนของระนาบระหว่างวงพิริดีนและวงฟีนิลในโมเลกุลของ            
ลิแกนด์นั้นแตกต่างกนั เน่ืองจากผลของแรงยึดเหน่ียวภายในโมเลกุล (intramolecular) และ แรง
ดึงดูดระหวา่งโมเลกุล (intermolecular) ในโครงสร้างผลึก 

จาก crystal packing ตามรูปท่ี 35 พบว่า มีอนัตรกิริยาท่ีเป็นแรงท่ีเกิดข้ึนภายในโมเลกุล 
(intramolecular force) เป็นแรงท่ีเกิดจากอนัตรกิริยาของไพอิเล็กตรอนระหวา่งวงฟีนิลของลิแกนด์ 
dppm และ 3m-ppy Cg6---Cg7 = 3.7460(1)Å รวมถึงอนัตรกิริยาจากไพอิเล็กตรอนระหวา่งวงฟีนิล
ของลิแกนด์ dppm เอง Cg8---Cg9 = 3.8745(1)Å นอกจากน้ี อนัตรกิริยาภายในโมเลกุลยงัมีอนัตร
กิริยา C-H---π intramolecular force เ กิดข้ึนระหว่าง C-H จากวงฟีนิลของลิแกนด์ dppm กับ 
ศูนยก์ลางของระนาบวงพิริดีนของลิแกนด์ 3m-ppy 2 โมเลกุล C14-H14---Cg3 ; Cg3 ดงัแสดงใน
รูปท่ี 36 ขอ้มูลความยาวพนัธะ และระยะระหวา่ง H---Cg  รวบรวมไวใ้นตารางท่ี 3.12 รวมถึงอนัตร
กิริยา C-H--- π ของ C37-H37B---Cg4  ;Cg4 ซ่ึงเป็นพนัธะ C-H ท่ีต  าแหน่ง methyl ส่วนท่ีเช่ือมต่อ
ส่วนของ diphosphine ของลิแกนด์ dppm กบัจุดศูนยก์ลางระนาบของวงพิริดีนของลิแกนด์ 3m-ppy 
ท่ีอยูข่า้งเคียง แสดงดงัรูปท่ี 34  ในส่วนของอนัตรกิริยาระหวา่งโมเลกุลพบวา่ เกิดข้ึนได ้2 ลกัษณะ 
ได้แก่ C-H--- π และ พนัธะไฮโดรเจนของลิแกนด์ dppm กบัไพอิเล็กตรอนของวงพิริดีนของลิ
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แกนด ์3m-ppy ต าแหน่งต่าง ๆ ดงัน้ี C-H---Cl โดยตามรูปท่ี 37 C-H--- π เป็นของพนัธะ C-H C48-
H48---Cg3, C42-H42---Cg4, C10-H10---Cg5 และ C21-H21---Cg5 ซ่ึงมีความยาวพนัธะ และระยะ
ของอนัตรกิริยาแสดงดงัตารางท่ี 3.12 ส่วนพนัธะไฮโดรเจน C-H---Cl เกิดข้ึนจาก H จากพนัธะ            
C-H ของวงฟีนิลของลิแกนด์ dppm เกิดอนัตรกิริยากับอะตอม Cl C49-H49---Cl1#1 ,#1 : x-1/2, -
y+3/2, z-1/2 แสดงระยะของพนัธะไฮโดรเจนดงักล่าวในตารางท่ี 3.12 
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ตารางท่ี 3.9 ขอ้มูลผลึกเด่ียวของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
Identification code  Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 

Empirical formula                                              C49 H42ClIrN2P2 [+ solvent] 
Formula weight                                                  948.43 
Temperature                                                       296(2) K 
Wavelength                                                        0.71073 Å 
Crystal system                                                    Monoclinic 
Space group                                                        Cc 
Unit cell dimensions                                           a = 17.7628(6) Å    α= 90o. 

                                                                      b = 25.6901(9) Å    β= 120.5430(10)o. 
                                                                      c = 11.7808(4) Å    γ = 90o. 

Volume                                                               4630.0(3) Å3 
Z                                                                         4 

Density (calculated)                                           1.361 Mg/m3 

Absorption coefficient                                        3.043 mm-1 
F(000)                                                                 1896 

Crystal size                                                         0.315 x 0.179 x 0.102 mm3 
Theta range for data collection                          1.927 to 25.000o. 
Index ranges                                                       -21<=h<=21, -30<=k<=30, -14<=l<=13 
Reflections collected                                         37248 
Independent reflections                                     8053 [R(int) = 0.0358] 
Completeness to theta = 25.000o                       99.9 %  
Absorption correction                                        Semi-empirical from equivalents 
Max. and min. transmission                              1.000 and 0.677 

Refinement method                                           Full-matrix least-squares on F2 
Data / restraints / parameters                             8053 / 2 / 498 

Goodness-of-fit on F2                                       1.057 
Final R indices [I>2 σ(I)]                                  R1 = 0.0206, wR2 = 0.0504 
R indices (all data)                                             R1 = 0.0218, wR2 = 0.0512 

Largest diff. peak and hole                                0.998 and -0.382 e.Å-3 

  



55 
 

ตารางท่ี 3.10 ความยาวพนัธะบางส่วนระหวา่งอะตอมในโมเลกุลผลึกเด่ียวของ 
สารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
 

พนัธะ ความยาวพนัธะ (Å) 
Ir(1)-C(13) 
Ir(1)-C(1) 
Ir(1)-N(2) 
Ir(1)-N(1) 
Ir(1)-P(1) 
Ir(1)-Cl(1) 

2.007(5) 
2.035(6) 
2.061(5) 
2.061(5) 

2.4249(16) 
2.5007(16) 

 
ตารางท่ี 3.11 มุมพนัธะบางส่วนระหวา่งอะตอมในโมเลกุลของสาร 
ประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
 

พนัธะ มุมพนัธะ(°) 
C(13)-Ir(1)-C(1) 
C(13)-Ir(1)-N(2) 
C(1)-Ir(1)-N(2) 

C(13)-Ir(1)-N(1) 
C(1)-Ir(1)-N(1) 
N(2)-Ir(1)-N(1) 
C(13)-Ir(1)-P(1) 
C(1)-Ir(1)-P(1) 
N(2)-Ir(1)-P(1) 
N(1)-Ir(1)-P(1) 

C(13)-Ir(1)-Cl(1) 
C(1)-Ir(1)-Cl(1) 
N(2)-Ir(1)-Cl(1) 
N(1)-Ir(1)-Cl(1) 
P(1)-Ir(1)-Cl(1) 

91.2(2) 
80.0(2) 
95.5(2) 
93.0(3) 
79.2(2) 

171.24(19) 
95.53(15) 

173.15(17) 
84.39(13) 

101.69(15) 
175.17(17) 
85.87(17) 
96.44(14) 
90.20(14) 
87.33(5) 
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ตารางท่ี 3.12  Hydrogen bond and C-H--- 𝜋  interactions of the complex  (Å and  °).  
           Cg3 :  N1-C7-C8-C9-C10-C11-C12 ; Cg4 :  N2-C19-C20-C21-C22-C23; Cg5 :   

        C1-C2-C3-C4-C5-C6  
____________________________________________________________________________ 

D-H...A d(D-H) d(H...A) d(D...A) <(DHA) 
____________________________________________________________________________ 

 C(23)-H(23)...Cl(1) 0.93 2.70 3.350(6) 127.4 
 C(32)-H(32)...Cl(1) 0.93 2.88 3.689(8) 145.7 
 C(37)-H(37A)...Cl(1) 0.97 2.76 3.483(5) 132.2 
 C(49)-H(49)...Cl(1)#1 0.93 2.89 3.594(8) 133.9 
C(10)-H(10) ...Cg5i 0.93 2.89 3.6953(1)      145.0  
C(14)-H(14) ...Cg3 0.93 2.90 3.6930(1)      144.0 
C(21)-H(21) ...Cg5ii 0.93 2.88 3.7984(1)      168.0 
C(37B)-H(37B) ...Cg4 0.97 2.80 3.5535(1)      135.0 
C(42)-H(42) ...Cg4iii 0.93 2.79 3.6647(1)      137.0 
C(48)-H(48) ...Cg3ii 0.93 2.91 3.7214(1) 146.0  

____________________________________________________________________________ 

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms: #1 x-1/2,-y+3/2,z-1/2  
Symmetry transformation for Cg :  i : x,-y,1/2+z    ii : -1/2+x,1/2-y,-1/2+z     z    iii : x,y,1+z 
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3.2.2 การศึกษาคุณสมบัติเชิงแสง 
  

3.2.2.1 ศึกษาคุณสมบัติการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซ้อน  Ir(3m-
ppy)2(dppm)Cl  

  
  UV-Visible absorption spectrophotometer เป็นเคร่ืองมือท่ีใช้ในการตรวจวดัการ

ดูดกลืนแสงช่วงแสงขาวและช่วงรังสียูวี  สเปกตรัมการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซ้อน 

Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ศึกษาท่ีความเข้มข้น1.1x10-4 M ในตัวท าละลายไดเมทิลซัลฟอกไซด์ 

(DMSO) ในช่วงความยาวคล่ืน 200-800 นาโนเมตร แสดงดงัรูปท่ี 38 พบวา่สารประกอบเชิงซ้อนน้ี

ดูดกลืนแสงท่ีความยาวคล่ืนสูงสุด (λmax) ท่ี 378 นาโนเมตร และมีค่าสัมประสิทธ์ิการดูดกลืนแสง

เท่ากบั 4.20 x 103 M-1cm-1 ซ่ึงจากการเทียบเคียงกบัสารประกอบเชิงซอ้นท่ีมีโครงสร้างใกลเ้คียงกนั 

(Garces, F. O. et al., 1988) เป็นการ transition แบบ metal-to-ligand charge transfer และท่ีความยาว

คล่ืนสูงสุดปรากฏแถบการดูดกลืนท่ีความยาวคล่ืนสูงสุดท่ี 304 นาโนเมตร (ε = 1.20 x104 M-1cm-1) 

ซ่ึงเกิดจากการทรานซิชัน่แบบ π-π* จากส่วนของโมเลกุลลิแกนด ์

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
รูปที ่38 สเปกตรัมการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  ความเขม้ขน้ 

1.1x10-4 M ในตวัท าละลายไดเมทิลซลัฟอกไซด ์ 

378 

304 
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3.2.2.2 การศึกษาการเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl   
 
 การเรืองแสง (luminescence) คือการปลดปล่อยแสงออกจากสารหน่ึงโดยการกระตุน้ดว้ย
แสง เช่น รังสีเอกซ์ การเรืองแสง (luminescence) มี 2 ชนิด คือ ฟลูออเรสเซนซ์ (fluorescence) และ 
ฟอสฟอเรสเซนซ์ (phosphorescence) แสดงดงัรูปท่ี 39 จากการศึกษาการเปล่งแสงของสารประกอบ
เชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl (1.1x10-4 โมลาร์) เม่ือศึกษาท่ีอุณหภูมิห้องในตวัท าละลายไดเมทิล
ซลั  ฟอกไซด์ (DMSO) กระตุน้ดว้ยความยาวคล่ืน 340 นาโนเมตร ปรากฏต าแหน่งการเปล่งแสงท่ี
ความยาวคล่ืนสูงสุด (λmax) 500 นาโนเมตร แสดงดงัรูปท่ี 40 
 การยืนยนัต าแหน่งของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl โดยการเปล่ียนความ
ยาวคล่ืนกระตุน้ แสดงดงัรูปท่ี 41 พบวา่เม่ือเปล่ียนแปลงความยาวคล่ืนต าแหน่งการเปล่งแสงของ
สารประกอบเชิงซ้อนยงัคงปรากฏท่ีต าแหน่งเดิมคือการเปล่งแสงท่ีความยาวคล่ืนสงสุด (λmax) 500 
นาโนเมตร โดยไม่เปล่ียนแปลงต าแหน่งตามความยาวคล่ืนกระตุน้ท่ีเพิ่มข้ึนจึงไม่ใช่สัญญาณท่ีเกิด
จากการกระเจิงแสง (scattering light) เม่ือใช้ความยาวคล่ืนของการเปล่งแสงท่ีตรวจวดัได้มา
ทดสอบหาสเปกตรัมการกระตุน้ (excitation spectrum) พบว่าความยาวคล่ืนกระตุน้กบัความยาว
คล่ืนการดูดกลืนแสงพบในต าแหน่งท่ีแตกต่างกนั ความยาวคล่ืนการกระตุน้พบท่ีต าแหน่ง 340 นา
โนเมตร ความยาวคล่ืนการดูดกลืนแสงพบท่ีต าแหน่ง 378 นาโนเมตร แสดงดงัรูปท่ี 42 ซ่ึงอาจเกิด
จากปฏิกิริยาโฟโตไอโซเมอไรเซชนั (photoisomerization) ของโครงสร้างท่ี ground state ไปเป็นอีก
โครงสร้างหน่ึงท่ี excited state เช่น การบิดของโมเลกุลจาก trans (ground state)ไปเป็น cis (excited 
state) ในลกัษณะเดียวกบั (Yan, F. et al., 2012) 

 
 

 
 

 
 
 

 
 

รูปที ่39 แผนภาพพลงังานการเกิดฟลูออเรสเซนซ์ (fluorescence) และ ฟอสฟอเรสเซนซ์ 
(phosphorescence)  

S=1 

T=1 
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การศึกษาควอนตมัยลิด์ (quantum yield) ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
ศึกษาทั้ง real quantum yield ในสถานะของแขง็ และ relative quantum yield ในรูปแบบสารละลาย
เม่ือใช ้DMSO เป็นตวัท าละลาย (Fery-Forgues, S. et al., 1999) (Igawa, K. et al., 2016) 

1. การศึกษา real quantum yield ในสถานะของแขง็ ท่ีสภาวะแวดลอ้ม มีค่าเท่ากบั 1.3 %  
2. การศึกษา relative quantum yield ในรูปแบบสารละลายเม่ือใช ้DMSO เป็นตวัท าละลาย 

โดยใช ้coumarin 6 ในตวัท าละลายเอทานอลเป็นสารละลายมาตรฐานอา้งอิง  ซ่ึงมีค่าควอนตมัยิลด์ 
(𝛷 R) เท่ากบั 0.78 (Reynolds, G. et al., 1975) พบวา่สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl มี
ค่าควอนตมัยลิดต์  ่า เท่ากบั 0.001  

โดยค่า ODR และ ODS ของ coumarin 6 และสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 
ตามล าดบั หาไดจ้ากค่าการดูดกลืนแสง (absorbance) ท่ีความยาวคล่ืนท่ี 340 นาโนเมตร แสดงดงั   
รูปท่ี 43 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที ่43 สเปกตร้าการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl  
และ coumarin 6 

 



63 
 

IR และ IS ของ coumarin 6 และ สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl มีค่าเท่ากบั 
57421.53 และ 1166.85 ตามล าดบั ซ่ึงค านวณไดจ้ากการอินทิเกรตพื้นท่ีใตก้ราฟของการเปล่งแสง 
แสดงดงัรูปท่ี 44 
  nR และ nS ดชันีการหกัเหของแสงในเอทานอลและตวัท าละลายไดเมทิลซลัฟอกไซด์ ของ 
สารประกอบเชิงซอ้น coumarin 6 และ Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl มีค่าเท่ากบั 1.361 และ 1.47 ตามล าดบั 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
รูปที ่44 สเปกตร้าการเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl และ coumarin 6 
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3.2.2.3 ปฏิกริิยาการระงับของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl เม่ือมีตัวระงับเป็น
โลหะไอออนต่าง ๆ  
 
 การศึกษาการระงบัการเปล่งแสง (Quenching reaction) หมายถึงกระบวนการใด ๆ ท่ีลด
ความเขม้ของการเปล่งแสงของสารเม่ือความเขม้ขน้ของตวัระงบัเพิ่มข้ึน เม่ือเติม Hg2+, Fe3+ และ 
Cu2+ ในสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ในตวัท าละลายไดเมทิลซลัฟอกไซด์ (DMSO) 
เกิดการระงบัความเขม้ของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl โดยกรณีของ Hg2+ ศึกษาท่ี
ความเขม้ขน้ 2.5 x10-5 M ถึง 2.5 x 10-4 M การเปล่ียนแปลงของสเปกตร้าการเปล่งแสงแสดงดงัรูปท่ี 
45 เม่ือเติม Fe3+ ความเขม้ขน้ 1.0 x10-5 M ถึง 2.5 x 10-4 M แสดงดงัรูปท่ี 46 และ เม่ือเติม Cu2+ ความ
เขม้ขน้ 1.0 x10-6 M ถึง 4.0 x 10-4 M แสดงดงัรูปท่ี 47 ขณะท่ีศึกษาดว้ยสภาวะการทดสอบเดียวกนั 
พบว่าเม่ือมีการเติมไอออนโลหะชนิดอ่ืนไม่เกิดการระงับการเปล่งแสงแสดงดังรูปท่ี 48 หาก
เปรียบเทียบความสามารถในการระงับการเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-
ppy)2(dppm)Cl ระหวา่ง Hg2+, Fe3+  และ Cu2+ พบวา่ Fe3+  เกิดการระงบัการเปล่งแสงของสารดีท่ีสุด 
โดยการออกแบบโครงสร้างให้ bis(diphenylphosphino)methane (dppm) เข้าจับในรูปแบบของ 
monodentate เพื่อใหต้ าแหน่งของอะตอมอิสระ ( P อะตอม) สามารถเกิดพนัธะกบัโลหะชนิดอ่ืนได้
ตามทฤษฎี Hard-Soft Acid-Base นั้น หมู่ phosphine (pph3) และอนุพนัธ์ถูกจดัอยู่ในกลุ่ม solf base 
จึงตั้งสมมุติฐานวา่สามารถเกิดพนัธะ หรือเกิดแรงกระท าต่อโลหะไอออนท่ีเป็น solf acid ไดดี้ เช่น 
Hg2+ และ Cu2+ (borderline) แต่อย่างไรก็ตาม Fe3+ ซ่ึงเกิด quenching กับสารประกอบเชิงซ้อนท่ี
ศึกษาไดดี้ท่ีสุดนั้น จดัอยูใ่นกลุ่ม hard acid กลบัพบวา่สามารถเกิดพนัธะกบั Fe3+ ได ้โดยสเปกตร้า
การดูดกลืนแสง (absorption spectra) ในกรณีท่ีมี Fe3+ (รูปท่ี 49) ปรากฏในช่วงความยาวคล่ืน 450-
470 นาโนเมตร พบว่า เม่ือเพิ่มความเขม้ขน้ของ Fe3+ จะเกิดการลดลงของความเขม้ขน้ของการ
เปล่งแสง และเกิดการเพิ่มของ absorbance ทุกต าแหน่งท่ีมีการดูดกลืนแสง ตามความเขม้ขน้ของ 
Fe3+ ท่ีเพิ่มข้ึน หาก normalize ให ้absorbance สูงสุด มีค่าเท่ากนั (=1) พบวา่เกิดแถบการดูดกลืนแสง
ใหม่ท่ีมีค่าการดูดกลืนแสงต ่าเกิดข้ึนท่ีความยาวคล่ืนสูงสุด 458 นาโนเมตร (รูปท่ี 50)  ให้ค่า 
absorbance เพิ่มข้ึนตามความเขม้ขน้ท่ีเพิ่มข้ึน ในขณะท่ีกรณีของ Hg2+ และ Cu2+ ไม่พบวา่เกิดการ
เปล่ียนแปลงของ absorption spectrum ท่ีความยาวคล่ืนใดเลย ดงัแสดงในรูปท่ี 49 รวมถึงไม่พบการ
เพิ่มข้ึนของ absorbance เลย แมว้า่จะเพิ่มความเขม้ขน้ในช่วงเดียวกนัแลว้ก็ตาม  
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ดงันั้นจากขอ้มูลท่ีตรวจวดัไดส้ะทอ้นให้เห็นวา่ Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl สามารถใชต้รวจวดั
โลหะไอออนชนิดดงักล่าวได ้แมจ้ะไม่มีความจะเพาะเจาะจง (selectivity) จากปฏิกิริยาการระงบัแต่
สามารถตรวจวดัคุณลกัษณะเฉพาะของการมี Fe(III) ได้จากการพิจารณา absorption spectrum ท่ี
เปล่ียนไปร่วมดว้ย ซ่ึงหากพล็อตความสัมพนัธ์ของคความเขม้แสงท่ีลดลงกบัความเขม้ขน้ของตวั
ระงบัตาม Stern-Volmer equation ดงัสมการท่ี 3.3  

 
I0

I
− 1 =  KSV.[Q]   (3.1) 

 
เม่ือ I0       คือ  ความเขม้แสงจากการเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซอ้นเม่ือไม่มีตวั

ระงบั 
 I         คือ  ความเขม้แสงจากการเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซอ้นเม่ือมีตวัระงบั 
 KSV    คือ  ค่าคงท่ี Stern-Volmer (M-1) 
 [Q]     คือ  ความเขม้ขน้ของตวัระงบั (M) 
 
ดงัแสดงในรูปท่ี 51 ท่ีแสดงให้เห็นกราฟเส้นตรงความชนัต ่า ในกรณีของ Cu2+ และ Hg2+ 

ซ่ึงแปลความหมายไดว้่าเกิดปฏิกิริยาการระงบัซ่ึงเป็นการถ่ายโอนอิเล็กตรอนระหว่าง Ir(III) กบั
โลหะไอออนทั้งสองข้ึนดว้ยค่าคงท่ีอตัราต ่า ๆ ซ่ึงแตกต่างจากกรณีของ Fe(III)  ท่ีให้ความสัมพนัธ์
เป็นเส้นโค้งเบนเข้าหาแกน y ซ่ึงกราฟ ในลักษณะดังกล่าวเป็นการบงช้ีกลไกการถ่ายโอน
อิเล็กตรอนได้ 2 แบบ คือ การเกิด ground state complex formation หรือการสร้างสารประกอบ
เชิงซอ้นใหม่ท่ีสภาวะพื้นระหวา่งสารประกอบเชิงซอ้น Ir(III) และ Fe(III)  และการเกิดผลการก าบงั
ภายใน (inner filter effect) ระบบท่ีศึกษาส าหรับกลไกในกรณีแรกสามารถยืนยนัไดจ้ากการมีแถบ
การดูดกลืนใหม่ เกิดข้ึนดัง ท่ีอธิบายก่อนหน้าน้ี  จากผลของรูปท่ี 50 ส่วน  inner filter effect 
(Leesakul, N. et al., 2017)สามารถพิสูจน์ได้จากการพิจารณาการซ้อนทบักันของสเปกตรัมการ
เปล่งแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(III) กบัสเปกตรัมการดูดกลืนแสงของโมเลกุลตวัระงบัซ่ึง
หมายความวา่ เม่ือโมเลกุลของสารประกอบเชิงซ้อนของ Ir(III) ถูกกระตุน้ไปยงัสภาวะกระตุน้แลว้
เกิดการเปล่งเพื่อลดระดบัพลงังานของสภาวะพื้นนั้น โมเลกุลของ Fe(III) ไดดู้ดกลืนแสงท่ีเปล่ง
ออกมาไวบ้างส่วนท าให้ความเขม้แสงท่ีตรวจวดัไดมี้ค่าน้อยกว่าปกติ ยิ่งความเขม้ขน้ของ Fe(III) 

เพิ่มข้ึนเท่าไหร่ การดูดกลืนแสงก็จะเกิดข้ึนมาก ท าใหค้่า I0

I
 มีค่ามากกวา่ท่ีควรจะเป็นในแต่ละความ

เขม้ขน้จึงส่งผลต่อลกัษณะของ Stern-Volmer plot ท่ีเกิดข้ึนในช่วงความเขม้ขน้สูง ซ่ึงขอ้มูลจะลู่เขา้
สู่แกน y ขณะท่ีเม่ือพิจารณาในรูปแบบเดียวกันกับโลหะ Hg2+ และ Cu2+ จะเห็นได้ว่าเกิดการ
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ซอ้นทบัของสเปกตรัมการเปล่งแสงกบัการดูดกลืนแสงนอ้ยในกรณีของ Cu2+ ในช่วง 300 – 350 นา
โนเมตร และไม่เกิดการซอ้นทบัเลยในกรณีของ Hg2+ ซ่ึงการก าจดัผลจาก inner filter effect ในกรณี
ของ Fe(III) สามารถท าได ้2 วธีิ  
 1. ใช้ emission filter ในการทดลองชนิด long pass 380 nm (filter ท่ีปล่อยให้แสงท่ีเปล่ง
หลงัความยาวคล่ืน 380 nm ผ่านเขา้สู่ detector) เพื่อลดผลท่ีมาจาก re-absorption หรือ inner filter 
effect ของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(III) พบว่า Stern-Volmer (SV)  ให้ความเป็นเส้นตรง แต่
อย่างไรก็ตาม re-absorption ของสารประกอบเชิงซ้อนยงัคงเหลืออยูบ่างส่วน แลว้ศึกษาปฏิกิริยา
การระงบัเพื่อเปรียบเทียบผล 
 2. การค านวณค่า I0 ท่ีถูกตอ้ง ((I0,corr/I) ดงัสมการท่ี 3.4 ซ่ึงพิจารณาจาก average path length 
ของการดูดกลืนแสงของการกระตุ้น และการเปล่งแสง ให้เท่ากับ ½ ของ cuvette length การ
เปล่งแสง ฟลูออเรสเซนต์จะเกิดจาก central part of  exciting beam ในกรณีท่ีความเข้มข้นของ
ตัวอย่ า งอยู่ ใ นระดับต ่ า  (A <0 . 0 5 )  แสง ท่ี ตกกระทบจะ ถูกลดทอนผ่ าน  cuvette cell                              
(Leesakul, N. et al., 2017) 
 

I0, corr = I0.10-A
abs

/2                              (3.2) 
 

โดยท่ี Abs คือ  การดูดกลืนแสงท่ีแตกต่างกันของ  sample absorbance (AS: luminophore Ir(III) 
complex + Fe3+ ท่ีความเขม้ขน้ต่าง ๆ) และ luminophore (AL) absorbance ปัจจยั correction ถูกคูณ
กบั I0 จากความเขม้ของการเปล่งแสงลูมิเนสเซนซ์จะได ้I0,corr ท่ีความเขม้ขน้ของแต่ละ quencher ค่า
ของ (I0,corr/I) เป็นการพล็อตโดยการศึกษาความเขม้ข้นของ Fe(III) หลงัจากได้มีการแก้ไข inner 
filter effect การพล็อต Stern-Volmer (SV) กลายเป็นแบบเส้นตรงตามท่ีแสดงดงัรูปท่ี 52 
 จากการตรวจวดั Fe(III) ท่ีวิเคราะห์ไดเ้ม่ือน าขอ้มูลจากค่าความเขม้แสงจากปฏิกิริยาการ
ระงับมาใช้ในการค านวณค่ า  binding constants (Kb) ของสารประกอบ เ ชิ งซ้อน  Ir(3m-
ppy)2(dppm)Cl กบั Fe(III) ซ่ึงเป็นค่าท่ีแสดงให้เห็นถึงความสามารถในการจบักนั หรือเกิดพนัธะ
ของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(III) กบั Fe(III) สามารถค านวณไดจ้ากการวเิคราะห์การพล็อต Benesi-
Hildebrand ดงัสมการท่ี 3.5  

 
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl + Fe3+  [Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl - Fe3+] 

1

𝐼0
=  

1

𝐼0−𝐼′
+

1

𝐾𝑏(𝐼0−𝐼′)[𝑄]
       (3.3) 

Kb 
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โดยค่า   Kb  คือ binding constant  
I0  คือ initial fluorescence intensity ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(III)  

กบั absence ของ quencher  
I'  คือ  fluorescence intensity ของโลหะ quencher ท่ีจับกับสารประกอบ

เชิงซอ้น Ir(III)  
I  คือ fluorescence intensity ของสารประกอบเชิงซอ้นในท่ีท่ีมีความเขม้ขน้

ของแต่ละ quencher [Q] คือ ความเขม้ขน้ของโลหะ 
 กราฟการพล็อต binding constants แสดงดงัรูปท่ี 53 บ่งบอกถึงการจบักนัในอตัราส่วน 1:1 
(ผลการพล็อตให้ความเป็นเส้นตรงสูง)  ระหว่างสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl กบั 
Fe(III) ค่า Binding constants เท่ากบั 1.1 x 104 M-1 ซ่ึงมีค่าสูง แสดงให้เห็นวา่สารประกอบเชิงซ้อน
ของ Ir(III) กบั Fe(III) จบัหรือเกิดพนัธะกนัไดดี้ 

 

 
  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที ่51 พล็อต Stern-Volmer ของ quenching reaction ของสารประกอบเชิงซ้อน                            
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl หลงัเติมความเขม้ขน้ต่าง ๆ ของโลหะ Fe3+, Hg2+และ Cu2+ 
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3.3 การศึกษาพฤติกรรมทางไฟฟ้า เคมีของสารประกอบเ ชิง ซ้อน เออ ริ เดี ยมได เมอร์                           
Ir2(3m-ppy)4Cl2 และสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ด้วยเทคนิคไซคลิก โวลแทมเม
ตรี 

 
3.3.1 การศึกษาพฤติกรรมทางไฟฟ้าเคมีของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 

 
 การศึกษาไฟฟ้าเคมีของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2ในตัวท าละลาย            

อะซีโตไนไตรล์ (ACN) แสดงดังรูปท่ี 54 สารละลายอิเล็กโทรไลต์ท่ีใช้คือ sodium perchlorate 
(NaClO4) เม่ือใช ้glassy carbon electrode เป็นขั้วท างาน ในการทดลองน้ีพบวา่พีคหลกั ๆ ท่ีเกิดข้ึน
เป็นแบบปฏิกิริยาออกซิเดชนัผนักลบัไม่ได ้(irreversible oxidation) ท่ีค่าศกัยไ์ฟฟ้าเท่ากบั +1.55 V 
ขณะท่ีในกรณีของช่วงศกัยไ์ฟฟ้าลบเกิดปฏิกิริยาผนักลบัไม่ได้ (irreversible peak) ค่าศกัยไ์ฟฟ้า
เท่ากับ -2.25 V โดยสัญญาณท่ี +1.55 V เกิดจากปฏิกิริยาออกซิเดชันของ Ir3+ เป็น Ir4+ ซ่ึงคล้าย
คลา้ยคลึงกบังานวิจยัก่อนหน้าน้ี (Garces, F. O. et al., 1988) (1.10 V) และท่ีสัญญาณ -2.25 V เป็น
ของปฏิกิริยารีดกัชนัท่ีเกิดจากส่วนของสารประกอบอินทรียภ์ายในโมเลกุลของลิแกนด์ นอกจากน้ี 
เม่ือตรวจสอบความเสถียรของสารประกอบเชิงซ้อนจากการวดัแบบต่อเน่ือง 30 คร้ัง (รูปท่ี 55) ยงั
พบพีคขนาดเล็กท่ีศกัยไ์ฟฟ้าเท่ากบั +1.20 และ +0.90 V ซ่ึงอาจเป็นผลมาจากการสลายตวัของเออริ
เดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 โดยค่าศกัยไ์ฟฟ้าออกซิเดชนั และรีดกัชนัแสดงดงัตารางท่ี 3.13 
 
ตารางท่ี 3.13 แสดงขอ้มูลศกัยไ์ฟฟ้าของเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2  ภายใตแ้ก๊สไนโตรเจน 
โดยศึกษาในตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล์ (CH3CN) และตวัท าละลายไดคลอโรมีแทน (CH2Cl2) 
สารละลายอิเล็กโทรไลต์ท่ีใช้ คือ โซเดียมเปอร์คลอเรต  sodium perchlorate (NaClO4) ท่ีความ
เขม้ขน้ 0.1 M กบั โดยใช้ glassy carbon เป็นอิเล็กโทรด 

 
 

ตวัท าละลาย 
E1/2 (V) (ΔEP(V)) 

ออกซิเดชนั (oxidation) รีดกัชนั (reduction) 
I I 

อะซิโตนไนไตรล ์(ACN) 1.55 -2.25 
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zเน่ืองจากสารประกอบเชิงซอ้นเออริเดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 ละลายไดไ้ม่สมบูรณ์ใน
ตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล์ พีคท่ีเกิดข้ึนให้ค่ากระแสท่ีไม่สูง จึงอาจท าให้เกิดความคลาดเคล่ือน
ในการรายงานผลต าแหน่งศักย์ไฟฟ้าของปฏิกิริยาท่ีเกิดข้ึนดังนั้ น จึงใช้เทคนิค square wave 
voltammetry (SWV) เพื่อยืนยนัต าแหน่งของค่าศกัยไ์ฟฟ้าท่ีเกิดข้ึนของสารประกอบเชิงซ้อนเออริ
เดียมไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 ในตวัท าละลายตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล์ โวลแทมโมแกรมจาก 
SWV แสดงไดด้งัรูปท่ี 56 และ รูปท่ี 57 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 
 
 

รูปที่  54 ไซคลิกโวลแทมโมแกรมโดยใช้  glassy carbon electrode 0.1 M NaClO4                           
ในตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล์ (ACN) เส้นประคือ baseline และ เส้นทึบคือ เออริเดียม            
ไดเมอร์ Ir2(3m-ppy)4Cl2 เม่ือสแกนคร้ังเดียว 

 

baseline 

Ir2(3m-ppy)4Cl2 
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3.3.2 การศึกษาพฤติกรมมทางไฟฟ้าเคมีของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl   
 

การศึกษาค่าศกัยไ์ฟฟ้าของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ภายใตบ้รรยากาศ
ของแก๊สไนโตรเจน โดยศึกษาในตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล์ (CH3CN)  สารละลายอิเล็กโทรไลต์
ท่ีใช้ คือ โซเดียมเปอร์คลอเรต  sodium perchlorate (NaClO4) ท่ีความเข้มข้น 0.1 M โดยใช้
อิเล็กโทรด boron doped diamond เป็นขั้วท างาน แสดงดงัรูปท่ี 58 การตรวจสอบค่าศกัยไ์ฟฟ้าพบวา่ 
เกิดออกซิเดชนัท่ี +1.26 V ซ่ึงเกิดจากปฏิกิริยาออกซิเดชนัของโลหะเออริเดียมอะตอมกลางจาก Ir3+ 
กลายเป็น Ir4+ ซ่ึงเทียบเคียงกบังานวิจยั (Morris, C. D. et al., 2016) เม่ือใช้สารประกอบเชิงซ้อน 
[Ir(ppy)2(sq)] เม่ือ ppy = 2-phenyl pyridine และ o-semiquinone ให้ค่าศกัยไ์ฟฟ้า Ir(III)/Ir(IV) ท่ี 
+1.02 V ซ่ึงเกิดในต าแหน่งใกล้เคียงกนักบักรณีท่ีใช้ glassy carbon electrode เป็นขั้วท างาน ส่วน
เม่ือสแกนในช่วงศกัยไ์ฟฟ้าลบพบการเกิดรีดกัชัน่พีคท่ี -2.1 V ซ่ึงเป็นผลมาจากการเกิดปฏิกิริยา              
รีดกัชัน่ของโมเลกุลของลิแกนด ์ 

เม่ือใช้เทคนิค SWV เพื่อยืนยนัต าแหน่งของค่าศกัยไ์ฟฟ้าท่ีเกิดข้ึน โดยพารามิเตอร์ท่ีใช้ 
potential step เท่ากบั 0.004 V ท่ีความถ่ี 50 Hz และ amplitude เท่ากบั 0.049 V ผลการตรวจวดัแสดง
ดงัรูปท่ี 59 รูปท่ี 60  

การศึกษาจลนศาสตร์ของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl โดยใช ้boron doped 
diamond ใน 0.1 M NaClO4 ในตวัท าละลายอะซีโตไนไตรล์ (ACN) ท่ี scan rates แตกต่างกนัดงัรูป
ท่ี 61 พบว่าให้ความสัมพนัธ์ท่ีไม่เป็นเชิงเส้นของความเขม้ของกระแสสูงสุด Ip (intensity of peak 
current) กบั scan rates พีคท่ีเกิดข้ึนอยู่ระหว่าง 1.223 and 1.401 V (พีค I) และส าหรับรีดกัชันพีค
แสดงดงัรูปท่ี 62 ส่วนรูปท่ี 63 แต่ใหก้ราฟท่ีเป็นเส้นตรงเม่ือพล็อต Ip กบัรากท่ีสองของ scan rates  
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3.4 การศึกษาฤทธ์ิการยบัยั้งการเจริญเติบโตของเซลล์มะเร็งเต้านมในมนุษย์ ของสารประกอบ
เชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl (Irm-dppm) 

 
การทดสอบความสามารถในการยบัย ั้งการเจริญเติบโตของเซลล์มะเร็งเต้านมโดยใช้

สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl เป็นการวดัความสามารถในการยบัย ั้งการเจริญเติบโต
หรือการฆ่าเซลล์มะเร็ง MCF-7, MDA-MB-231 และ HCC1937 ดังรูปท่ี  64 แสดงให้เห็นว่า
เปอร์เซ็นต์ของความมีชีวิตรอดของเซลล์มะเร็งเตา้นมทั้งสามชนิดลดลงเน่ืองจากการเพิ่มความ
เขม้ขน้ของสารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl เพิ่มข้ึนท าให้ร้อยละของเซลลม์ะเร็งเตา้นม
ทั้งสามชนิดท่ีรอดชีวติลดนอ้ยลง (dose-independent manner) โดยเซลลมี์ชีวติลดลงอยา่งมีนยัส าคญั
ท่ีความเขม้ขน้ของสารประกอบเชิงซ้อนต ่ากว่า 10 ไมโครโมลลาร์และการลดลงของเซลล์ท่ีรอด
ชีวิตมีการเปล่ียนแปลงเล็กน้อยท่ีความเขม้ข้นของสารประกอบเชิงซ้อนจาก 10 ถึง 100 ไมโคร
โมลลาร์ คุณสมบติัการยบัย ั้งการเจริญเติบโตในหลอดทดลองของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-
ppy)2(dppm)Cl ถูกก าหนดค่า IC50 ดังแสดงในตารางท่ี 3.14 พบว่าสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-
ppy)2(dppm)Cl สามารถยบัย ั้งการเจริญเติบโตของเซลลม์ะเร็งเตา้นมไดอ้ยา่งมีประสิทธิภาพท่ีดี โดย
ค่า IC50 จะมีค่าต ่าท่ีสุดใน MDA-MB-231 HCC1937 และ MCF-7 ตามล าดับ จากผลการทดลอง
ดงักล่าวแสดงใหเ้ห็นวา่สารประกอบเชิงซอ้น Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl มีฤทธ์ิยบัย ั้งการเจริญของเซลล์ 
MDA-MB-231 ไดมี้ประสิทธิภาพมากกวา่ HCC1937 หรือ MCF-7 

เม่ือเปรียบเทียบกบั cisplatin จะเห็นได้ว่าสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl มี
ฤทธ์ิความเป็นพิษต่อเซลล์มากกว่า 160, 32 และ 25 เท่า ในเซลล์ MDA-MB-231, MCF-7 และ 
HCC1937 ตามล าดับ ในการศึกษาคร้ังน้ี เราใช้เซลล์มะเร็งเต้านมชนิดทริปเปิลเน็คกาทีฟ  
(MDA-MB-231), เซลล์มะเร็งเตา้นมท่ีมี BRCA1 กลายพนัธ์ุ (HCC1937) และ เซลล์มะเร็งเตา้นมท่ีมี 
BRCA1 ปกติ (MCF-7)  ซ่ึงใชเ้ป็นแบบจ าลองการเติบโตของเซลล์มะเร็งเตา้นม และเป็นท่ีน่าสนใจ
อยา่งมากท่ี MDA-MB-231 เป็นเซลลม์ะเร็งเตา้นมท่ีมีผลลบของการขาดแสดงออกทางฟีโนไทป์ซ่ึง
ถูกก าหนดโดยการขาดเอสโตรเจนรีเซพเตอร์ (ER), โปรเจสเตอโรนรีเซปเตอร์ (PR) และฮีลเมน็อิพิ
เดอร์เมาโกทเฟอร์เตอร์ 2 (HER2) ซ่ึงมีความไวมากกวา่เซลลท่ี์มี BRCA1 ปกติ (MCF-7) และเซลล์ 
ท่ี BRCA1 มีขอ้บกพร่อง (HCC1937) (การกลายพนัธ์ุ 5382insC) อยา่งมีนยัส าคญั (Neve, R. M. et 
al., 2006) (Kathiravan, A. et al., 2009) (Tassone, P. et al., 2009) แมว้่าตวัรับฮอร์โมนท่ีมีบทบาท
ส าคญัในการเพิ่มจ านวนเซลล์และการมีชีวิตรอดของเซลล์มะเร็งเตา้นม แต่ความมีชีวิตรอดของ
เซลล์ลดลงอยา่งมีนยัส าคญัในเซลล์ MDA-MB-231 ชนิดทริปเปิลเนคกาทีฟอาจเป็นผลมาจากการ
เพิ่มจ านวนเซลล์มะเร็งเตา้นมทางเลือกอ่ืน โดยผ่านการก าหนดแสดงออก ของ epidermal growth 
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factor (EGF) ท่ีถูกชักน าด้วย nuclear factor κB (NF-κB) ท่ีสามารถถูกกระตุ้นการท างานของ
เซลล์มะเร็งเตา้นมท่ีขาดเอสโตรเจนรีเซพเตอร์ (Nhukeaw, T. et al., 2014) เป็นท่ีน่าสังเกตวา่เซลล์ 
HCC1937 ท่ีมีการกลายพนัธ์ุ BRCA1 และขาดเอสโตรเจนรีเซพเตอร์ มีความไวต่อสารประกอบ
เชิงซ้อนมากกวา่ซิสพลาตินถึง 25 เท่า น่ีบ่งบอกว่าการเพิ่มความไวของอิริเดียมในเซลล์มะเร็งเตา้
นมท่ีมีข้อบกพร่อง BRCA1 อาจเก่ียวข้องกับ BRCA1 ท่ีผิดปกติซ่ึงไม่สามารถซ่อมแซมความ
เสียหายของดีเอ็นเอท่ีเกิดจากการทดสอบด้วยอิริเดียมและท้ายท่ีสุดก็น าไปสู่การเสียชีวิตของ
เซลล์มะเร็งเตา้นม (Biswas, D. K. et al., 2000) (Ratanaphan, A. et al., 2012) อย่างไรก็ตามกลไก
ระดบัโมเลกุลท่ีแม่นย  าของอิริเดียม (III) คอมเพล็กซ์ยงัไม่ไดรั้บความสนใจและน าไปศึกษาอยา่ง
แพร่หลายส าหรับการตรวจสอบต่อไป ผลการศึกษาในคร้ังน้ีเป็นหลกัฐานแรกของในการทดสอบ
คุณสมบติัฤทธ์ิตา้นมะเร็งของ Ir (3m-ppy)2(dppm)Cl กบัเซลล์มะเร็งเตา้นมท่ีด้ือต่อยาซิสพลาติน 
เซลล์มะเร็งเต้านมชนิดทริปเปิลเนคกาทีฟท่ีมี BRCA1 ปกติ และเซลล์มะเร็งเต้านมท่ี BRCA1 
บกพร่อง ขอ้มูลดงักล่าวสามารถเป็นแนวทางทางเลือกในการคน้หาสารประกอบเชิงซ้อนอิริเดียม 
(III) ท่ีมีฤทธ์ิตา้นมะเร็งอยา่งมีประสิทธิภาพเพื่อใชใ้นการรักษามะเร็งเตา้นม โดยเฉพาะอยา่งยิ่งการ
รักษาเซลล์ท่ีด้ือต่อยาซิสพลาตินและความยากล าบากในการคน้หาวิธีรักษามะเร็งเตา้นมชนิดทริป
เปิลเนคกาทีฟทั้ง BRCA1 ปกติและบกพร่อง  
 
ตารางท่ี 3.14 แสดงค่า IC50 ของสารประกอบเชิงซ้อน  Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl และ cisplatin บน
เซลล์มะเร็งเตา้นมของมนุษย ์cancer MCF-7, MDA-MB-231 และ HCC1937 cells ท่ีอุณหภูมิ 37 oC 
ใน 5% CO2 เป็นเวลา 48 ชัว่โมง  

Metal complexes IC50 (µM) 
MCF-7 MDA-MB-231 HCC1937 

Cisplatin a 42.0 ± 2.0 *,** 128.2 ± 7 *,** 23.0 ± 1.1 *,** 
Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl 1.3 ± 0.1 *,** 0.8 ± 0.1 *,** 0.9 ± 0.1 *,** 

 

aNhukeaw T, Temboot P, Hansongnern K, Ratanaphan A.Cellular responses of BRCA1-defective 
and triple-negative breast cancer cells and in vitro BRCA1 interactions induced by metallo-
intercalator ruthenium(II) complexes containing chloro-substituted phenylazopyridine.BMC 
Cancer. 2014;14:73. Statistical significance difference are indicated by *p0.01, compared the IC50 
values of the same complex on cell lines, and **p0.001, compared the IC50 values of the complexes 
on cell line.
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บทที ่4 
 

สรุปผลการทดลอง 
 

งานวิจยัน้ีเป็นการศึกษาการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนตั้งตน้ Ir2(3m-ppy)4Cl2 และ 
สารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ศึกษาโครงสร้างด้วยเทคนิคทางสเปกโตรสโกปี                
การเล้ียวเบนของรังสีเอ็กซ์บนผลึกเด่ียว และการวิเคราะห์ปริมาณธาตุพบว่าโครงสร้างไดเ้ป็นไป
ตามท่ีคาดหวงัไว ้ โดยมีรูปร่างเป็นออกตะฮีดรอลบิดเบ้ียว เม่ือศึกษาคุณสมบัติเชิงแสงพบว่า                
การดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซ้อนอยู่ในช่วงประมาณ 280-450 นาโนเมตร การศึกษาการ
เปล่งแสง และควอนตมัยิลด์ พบว่าการเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl             
ท่ีความยาวคล่ืนสงสุดเท่ากบั (λmax) 500 นาโนเมตร เม่ือกระตุน้ท่ีต าแหน่งความยาวคล่ืน 340 นาโน
เมตร และควอนตมัยิลด์ในสถานะของแข็งท่ีอุณหภูมิห้องเท่ากับ 1.3 % ส่วนควอนตมัยิลด์ใน
สารละลายมีค่าเท่ากบั 0.001 โดยใช ้coumarin 6 ในตวัท าละลายเอทานอลเป็นสารละลายมาตรฐาน
อา้งอิง ศึกษาการระงบัการเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซ้อนพบวา่ สามารถใชต้รวจวดัโลหะหนกั 
Hg2+  Fe3+ และ Cu2+ ไดใ้นตวัท าละลายไดเมทิลซลัฟอกไซด์ (DMSO) จากปฏิกิริยาการระงบัความ
เขม้ในการเปล่งแสงของสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl ลดลง เม่ือเพิ่มความเขม้ขน้
ของโลหะ และเ ม่ือเปรียบเทียบกันระหว่าง  Hg2+  Fe3+ และ Cu2+ ท่ีความเข้มข้นเดียวกัน                             
(1.0 x 10-5 M) พบว่า Fe3+เกิดการระงบัการเปล่งแสงของสารไดดี้ท่ีสุด ศึกษาคุณสมบติัทางไฟฟ้า
เคมี พบวา่ มีพีคของ Ir(III)/Ir(IV) เกิดข้ึนท่ี +1.26 V ศึกษาฤทธ์ิการยบัย ั้งการเจริญเติบโตของมะเร็ง
เตา้นมในมนุษย ์ไดแ้ก่เซลล์ cancer MCF-7, MDA-MB-231, และ HCC1937cell ให้ค่า IC50 ในช่วง 
0.8 – 1.3 µM ซ่ึงให้ประสิทธิภาพการยบัย ั้ งท่ีดีกว่ายามาตรฐาน cisplatin ท่ีให้ค่า IC50 เท่ากับ                  
23.0 – 128.2 µM ดงันั้นสารประกอบเชิงซ้อน Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl มีแนวโน้มท่ีจะใช้ประโยชน์
ในการตรวจวดัโลหะหนกั และการเป็นสารตา้นการเจริญเติบโตของเซลลม์ะเร็งได้ 
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97 

ภาคผนวก ก 

ตาราง ก-1 Torsion angles [o] 
 

C(6)-C(1)-C(2)-C(3) 6.0(9) 
Ir(1)-C(1)-C(2)-C(3) -166.6(5) 
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 0.2(10) 
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) -3.9(10) 
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 1.2(10) 
C(4)-C(5)-C(6)-C(1) 5.1(9) 
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) -175.3(6) 
C(2)-C(1)-C(6)-C(5) -8.6(8) 
Ir(1)-C(1)-C(6)-C(5) 165.0(5) 
C(2)-C(1)-C(6)-C(7) 171.8(5) 
Ir(1)-C(1)-C(6)-C(7) -14.6(6) 
C(12)-N(1)-C(7)-C(8) -0.5(9) 
Ir(1)-N(1)-C(7)-C(8) 171.8(5) 
C(12)-N(1)-C(7)-C(6) -175.4(5) 
Ir(1)-N(1)-C(7)-C(6) -3.1(6) 
C(5)-C(6)-C(7)-N(1) -168.0(6) 
C(1)-C(6)-C(7)-N(1) 11.5(7) 
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) 17.7(10) 
C(1)-C(6)-C(7)-C(8) -162.8(6) 
N(1)-C(7)-C(8)-C(10) 1.7(10) 
C(6)-C(7)-C(8)-C(10) 175.7(7) 
N(1)-C(7)-C(8)-C(9) -174.8(9) 
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) -0.8(12) 
C(7)-C(8)-C(10)-C(11) -1.5(12) 
C(9)-C(8)-C(10)-C(11) 175.2(9) 
C(8)-C(10)-C(11)-C(12) 0.1(12) 
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98 

ตาราง ก-1 Torsion angles [o] (ต่อ) 
 

C(7)-N(1)-C(12)-C(11) -0.9(9) 
Ir(1)-N(1)-C(12)-C(11) -172.8(5) 
C(10)-C(11)-C(12)-N(1) 1.1(11) 
C(18)-C(13)-C(14)-C(15) 0.9(9) 
Ir(1)-C(13)-C(14)-C(15) 179.7(5) 
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) -2.1(10) 
C(14)-C(15)-C(16)-C(17) 1.6(11) 
C(15)-C(16)-C(17)-C(18) 0.0(11) 
C(16)-C(17)-C(18)-C(13) -1.2(9) 
C(16)-C(17)-C(18)-C(19) -179.1(6) 
C(14)-C(13)-C(18)-C(17) 0.7(8) 
Ir(1)-C(13)-C(18)-C(17) -178.3(4) 
C(14)-C(13)-C(18)-C(19) 178.8(5) 
Ir(1)-C(13)-C(18)-C(19) -0.2(6) 
C(23)-N(2)-C(19)-C(20) 7.5(8) 
Ir(1)-N(2)-C(19)-C(20) -166.6(4) 
C(23)-N(2)-C(19)-C(18) -175.1(5) 
Ir(1)-N(2)-C(19)-C(18) 10.9(5) 
C(17)-C(18)-C(19)-N(2) 171.0(5) 
C(13)-C(18)-C(19)-N(2) -7.0(6) 
C(17)-C(18)-C(19)-C(20) -11.9(9) 
C(13)-C(18)-C(19)-C(20) 170.1(5) 
N(2)-C(19)-C(20)-C(21) -2.5(8) 
C(18)-C(19)-C(20)-C(21) -179.4(5) 
N(2)-C(19)-C(20)-C(24) 175.4(6) 
C(18)-C(19)-C(20)-C(24) -1.6(9) 
C(19)-C(20)-C(21)-C(22) -3.2(9) 
C(24)-C(20)-C(21)-C(22) 178.8(6) 
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99 

ตาราง ก-1 Torsion angles [o] (ต่อ) 
 

C(20)-C(21)-C(22)-C(23) 4.1(9) 
C(19)-N(2)-C(23)-C(22) -6.8(8) 
Ir(1)-N(2)-C(23)-C(22) 166.9(4) 
C(21)-C(22)-C(23)-N(2) 0.9(9) 
C(37)-P(1)-C(25)-C(30) -17.1(6) 
C(31)-P(1)-C(25)-C(30) -124.0(5) 
Ir(1)-P(1)-C(25)-C(30) 101.3(5) 
C(37)-P(1)-C(25)-C(26) 172.1(5) 
C(31)-P(1)-C(25)-C(26) 65.2(5) 
Ir(1)-P(1)-C(25)-C(26) -69.4(5) 
C(30)-C(25)-C(26)-C(27) -1.3(10) 
P(1)-C(25)-C(26)-C(27) 169.9(6) 
C(25)-C(26)-C(27)-C(28) 0.7(11) 
C(26)-C(27)-C(28)-C(29) -0.5(11) 
C(27)-C(28)-C(29)-C(30) 1.0(11) 
C(26)-C(25)-C(30)-C(29) 1.8(9) 
P(1)-C(25)-C(30)-C(29) -168.8(5) 
C(28)-C(29)-C(30)-C(25) -1.6(10) 
C(25)-P(1)-C(31)-C(32) -162.6(5) 
C(37)-P(1)-C(31)-C(32) 87.4(5) 
Ir(1)-P(1)-C(31)-C(32) -34.2(6) 
C(25)-P(1)-C(31)-C(36) 21.0(6) 
C(37)-P(1)-C(31)-C(36) -89.0(5) 
Ir(1)-P(1)-C(31)-C(36) 149.4(4) 
C(36)-C(31)-C(32)-C(33) 0.4(10) 
P(1)-C(31)-C(32)-C(33) -176.1(6) 
C(31)-C(32)-C(33)-C(34) -0.9(15) 
C(32)-C(33)-C(34)-C(35) 1.4(18) 
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100 

ตาราง ก-1 Torsion angles [o] (ต่อ) 
 

C(33)-C(34)-C(35)-C(36) -1.4(16) 
C(32)-C(31)-C(36)-C(35) -0.4(10) 
P(1)-C(31)-C(36)-C(35) 176.0(6) 
C(34)-C(35)-C(36)-C(31) 0.9(13) 
C(25)-P(1)-C(37)-P(2) -73.8(4) 
C(31)-P(1)-C(37)-P(2) 35.4(4) 
Ir(1)-P(1)-C(37)-P(2) 166.0(2) 
C(38)-P(2)-C(37)-P(1) -87.4(4) 
C(44)-P(2)-C(37)-P(1) 169.0(3) 
C(44)-P(2)-C(38)-C(39) 71.6(7) 
C(37)-P(2)-C(38)-C(39) -26.3(7) 
C(44)-P(2)-C(38)-C(43) -106.4(6) 
C(37)-P(2)-C(38)-C(43) 155.7(6) 
C(43)-C(38)-C(39)-C(40) 0.2(13) 
P(2)-C(38)-C(39)-C(40) -177.8(7) 
C(38)-C(39)-C(40)-C(41) 0.2(15) 
C(39)-C(40)-C(41)-C(42) -0.7(16) 
C(40)-C(41)-C(42)-C(43) 0.9(17) 
C(41)-C(42)-C(43)-C(38) -0.4(17) 
C(39)-C(38)-C(43)-C(42) -0.1(14) 
P(2)-C(38)-C(43)-C(42) 178.1(8) 
C(38)-P(2)-C(44)-C(49) 177.7(6) 
C(37)-P(2)-C(44)-C(49) -77.7(6) 
C(38)-P(2)-C(44)-C(45) -6.9(7) 
C(37)-P(2)-C(44)-C(45) 97.7(6) 
C(49)-C(44)-C(45)-C(46) 0.3(12) 
P(2)-C(44)-C(45)-C(46) -175.0(6) 
C(44)-C(45)-C(46)-C(47) 1.9(12) 
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ตาราง ก-1 Torsion angles [o] (ต่อ) 
 

C(45)-C(46)-C(47)-C(48) -2.7(14) 
C(46)-C(47)-C(48)-C(49) 1.2(16) 
C(47)-C(48)-C(49)-C(44) 1.1(16) 
C(45)-C(44)-C(49)-C(48) -1.8(13) 
P(2)-C(44)-C(49)-C(48) 174.0(8) 

 
ตาราง ก-2 ความยาวพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) 
 

อะตอม  ความยาวพนัธะ (Å) 
Ir(1)-C(13)  2.007(5) 
Ir(1)-C(1)  2.035(6) 
Ir(1)-N(2)  2.061(5) 
Ir(1)-N(1)  2.061(5) 
Ir(1)-P(1)  2.4249(16) 
Ir(1)-Cl(1)  2.5007(16) 
N(1)-C(12)  1.351(8) 
N(1)-C(7)  1.358(8) 
N(2)-C(23)  1.340(7) 
N(2)-C(19)  1.376(7) 
P(1)-C(25)  1.822(6) 
P(1)-C(37)  1.834(6) 
P(1)-C(31)  1.834(6) 
P(2)-C(38)  1.836(7) 
P(2)-C(44)  1.849(7) 
P(2)-C(37)  1.859(5) 
C(1)-C(2)  1.393(9) 
C(1)-C(6)  1.402(8) 
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ตาราง ก-2 ความยาวพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  ความยาวพนัธะ (Å) 
C(2)-C(3)  1.388(9) 
C(2)-H(2)  0.93 
C(3)-C(4)  1.374(12) 
C(3)-H(3)  0.93 
C(4)-C(5)  1.377(11) 
C(4)-H(4)  0.93 
C(5)-C(6)  1.395(9) 
C(5)-H(5)  0.93 
C(6)-C(7)  1.470(9) 
C(7)-C(8)  1.399(9) 
C(8)-C(10)  1.392(11) 
C(8)-C(9)  1.501(10) 
C(9)-H(9A)  0.96 
C(9)-H(9B)  0.96 
C(9)-H(9C)  0.96 
C(10)-C(11)  1.362(11) 
C(10)-H(10)  0.93 
C(11)-C(12)  1.352(9) 
C(11)-H(11)  0.93 
C(12)-H(12)  0.93 
C(13)-C(14)  1.380(8) 
C(13)-C(18)  1.421(8) 
C(14)-C(15)  1.382(9) 
C(14)-H(14)  0.93 
C(15)-C(16)  1.375(11) 
C(15)-H(15)  0.93 
C(16)-C(17)  1.390(9) 
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ตาราง ก-2 ความยาวพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  ความยาวพนัธะ (Å) 
C(16)-H(16)  0.93 
C(17)-C(18)  1.401(8) 
C(17)-H(17)  0.93 
C(18)-C(19)  1.466(8) 
C(19)-C(20)  1.407(8) 
C(20)-C(21)  1.376(10) 
C(20)-C(24)  1.510(10) 
C(21)-C(22)  1.368(10) 
C(21)-H(21)  0.93 
C(22)-C(23)  1.384(8) 
C(22)-H(22)  0.93 
C(23)-H(23)  0.93 
C(24)-H(24A)  0.96 
C(24)-H(24B)  0.96 
C(24)-H(24C)  0.96 
C(25)-C(30)  1.381(8) 
C(25)-C(26)  1.397(9) 
C(26)-C(27)  1.386(10) 
C(26)-H(26)  0.93 
C(27)-C(28)  1.378(11) 
C(27)-H(27)  0.93 
C(28)-C(29)  1.359(11) 
C(28)-H(28)  0.93 
C(29)-C(30)  1.391(10) 
C(29)-H(29)  0.93 
C(30)-H(30)  0.93 
C(31)-C(32)  1.366(10) 
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ตาราง ก-2 ความยาวพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  ความยาวพนัธะ (Å) 
C(31)-C(36)  1.386(10) 
C(32)-C(33)  1.401(11) 
C(32)-H(32)  0.93 
C(33)-C(34)  1.357(13) 
C(33)-H(33)  0.93 
C(34)-C(35)  1.360(14) 
C(34)-H(34)  0.93 
C(35)-C(36)  1.389(10) 
C(35)-H(35)  0.93 
C(36)-H(36)  0.93 
C(37)-H(37A)  0.97 
C(37)-H(37B)  0.97 
C(38)-C(39)  1.371(9) 
C(38)-C(43)  1.394(9) 
C(39)-C(40)  1.364(10) 
C(39)-H(39)  0.93 
C(40)-C(41)  1.353(12) 
C(40)-H(40)  0.93 
C(41)-C(42)  1.375(13) 
C(41)-H(41)  0.93 
C(42)-C(43)  1.391(12) 
C(42)-H(42)  0.93 
C(43)-H(43)  0.93 
C(44)-C(49)  1.372(10) 
C(44)-C(45)  1.375(10) 
C(45)-C(46)  1.388(11) 
C(45)-H(45)  0.93 
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ตาราง ก-2 ความยาวพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  ความยาวพนัธะ (Å) 
C(46)-C(47)  1.390(13) 
C(46)-H(46)  0.93 
C(47)-C(48)  1.355(13) 
C(47)-H(47)  0.93 
C(48)-C(49)  1.365(13) 
C(48)-H(48)  0.93 
C(49)-H(49)  0.93 

 
ตาราง ก-3 มุมพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å)  
 

อะตอม  มุมพนัธะ (Å) 
C(13)-Ir(1)-C(1) 91.2(2) 
C(13)-Ir(1)-N(2) 80.0(2) 
C(1)-Ir(1)-N(2) 95.5(2) 
C(13)-Ir(1)-N(1) 93.0(3) 
C(1)-Ir(1)-N(1) 79.2(2) 
N(2)-Ir(1)-N(1) 171.24(19) 
C(13)-Ir(1)-P(1) 95.53(15) 
C(1)-Ir(1)-P(1) 173.15(17) 
N(2)-Ir(1)-P(1) 84.39(13) 
N(1)-Ir(1)-P(1) 101.69(15) 
C(13)-Ir(1)-Cl(1) 175.17(17) 
C(1)-Ir(1)-Cl(1) 85.87(17) 
N(2)-Ir(1)-Cl(1) 96.44(14) 
N(1)-Ir(1)-Cl(1) 90.20(14) 
P(1)-Ir(1)-Cl(1) 87.33(5) 
C(12)-N(1)-C(7) 120.6(5) 
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ตาราง ก-3 มุมพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  มุมพนัธะ (Å) 
C(12)-N(1)-Ir(1) 122.3(4) 
C(7)-N(1)-Ir(1) 116.6(4) 
C(23)-N(2)-C(19) 120.8(5) 
C(23)-N(2)-Ir(1) 122.6(4) 
C(19)-N(2)-Ir(1) 116.3(4) 
C(25)-P(1)-C(37) 105.8(2) 
C(25)-P(1)-C(31) 104.8(3) 
C(37)-P(1)-C(31) 101.6(2) 
C(25)-P(1)-Ir(1) 111.62(18) 
C(37)-P(1)-Ir(1) 109.01(17) 
C(31)-P(1)-Ir(1) 122.5(2) 
C(38)-P(2)-C(44) 102.1(3) 
C(38)-P(2)-C(37) 103.2(3) 
C(44)-P(2)-C(37) 94.8(3) 
C(2)-C(1)-C(6) 118.3(6) 
C(2)-C(1)-Ir(1) 127.0(5) 
C(6)-C(1)-Ir(1) 114.3(5) 
C(3)-C(2)-C(1) 121.0(6) 
C(3)-C(2)-H(2) 119.5 
C(1)-C(2)-H(2) 119.5 
C(4)-C(3)-C(2) 119.9(7) 
C(4)-C(3)-H(3) 120 
C(2)-C(3)-H(3) 120 
C(3)-C(4)-C(5) 119.9(6) 
C(3)-C(4)-H(4) 120 
C(5)-C(4)-H(4) 120 
C(4)-C(5)-C(6) 120.8(7) 
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ตาราง ก-3 มุมพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  มุมพนัธะ (Å) 
C(4)-C(5)-H(5) 119.6 
C(6)-C(5)-H(5) 119.6 
C(5)-C(6)-C(1) 119.4(6) 
C(5)-C(6)-C(7) 125.8(6) 
C(1)-C(6)-C(7) 114.9(5) 
N(1)-C(7)-C(8) 118.2(6) 
N(1)-C(7)-C(6) 113.4(5) 
C(8)-C(7)-C(6) 128.2(6) 
C(10)-C(8)-C(7) 119.6(6) 
C(10)-C(8)-C(9) 116.9(7) 
C(7)-C(8)-C(9) 123.4(7) 
C(8)-C(9)-H(9A) 109.5 
C(8)-C(9)-H(9B) 109.5 
H(9A)-C(9)-H(9B) 109.5 
C(8)-C(9)-H(9C) 109.5 
H(9A)-C(9)-H(9C) 109.5 
H(9B)-C(9)-H(9C) 109.5 
C(11)-C(10)-C(8) 120.5(6) 
C(11)-C(10)-H(10) 119.7 
C(8)-C(10)-H(10) 119.7 
C(12)-C(11)-C(10) 118.2(7) 
C(12)-C(11)-H(11) 120.9 
C(10)-C(11)-H(11) 120.9 
N(1)-C(12)-C(11) 122.9(7) 
N(1)-C(12)-H(12) 118.6 
C(11)-C(12)-H(12) 118.6 
C(14)-C(13)-C(18) 118.1(5) 
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ตาราง ก-3 มุมพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  มุมพนัธะ (Å) 
C(14)-C(13)-Ir(1) 127.4(4) 
C(18)-C(13)-Ir(1) 114.4(4) 
C(13)-C(14)-C(15) 122.4(6) 
C(13)-C(14)-H(14) 118.8 
C(15)-C(14)-H(14) 118.8 
C(16)-C(15)-C(14) 119.6(7) 
C(16)-C(15)-H(15) 120.2 
C(14)-C(15)-H(15) 120.2 
C(15)-C(16)-C(17) 120.1(6) 
C(15)-C(16)-H(16) 120 
C(17)-C(16)-H(16) 120 
C(16)-C(17)-C(18) 120.6(6) 
C(16)-C(17)-H(17) 119.7 
C(18)-C(17)-H(17) 119.7 
C(17)-C(18)-C(13) 119.1(5) 
C(17)-C(18)-C(19) 124.7(5) 
C(13)-C(18)-C(19) 116.1(5) 
N(2)-C(19)-C(20) 118.5(6) 
N(2)-C(19)-C(18) 112.1(4) 
C(20)-C(19)-C(18) 129.3(5) 
C(21)-C(20)-C(19) 119.2(6) 
C(21)-C(20)-C(24) 117.2(6) 
C(19)-C(20)-C(24) 123.6(6) 
C(22)-C(21)-C(20) 121.2(6) 
C(22)-C(21)-H(21) 119.4 
C(20)-C(21)-H(21) 119.4 
C(21)-C(22)-C(23) 118.4(6) 
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ตาราง ก-3 มุมพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  มุมพนัธะ (Å) 
C(21)-C(22)-H(22) 120.8 
C(23)-C(22)-H(22) 120.8 
N(2)-C(23)-C(22) 121.5(6) 
N(2)-C(23)-H(23) 119.3 
C(22)-C(23)-H(23) 119.3 
C(20)-C(24)-H(24A) 109.5 
C(20)-C(24)-H(24B) 109.5 
H(24A)-C(24)-H(24B) 109.5 
C(20)-C(24)-H(24C) 109.5 
H(24A)-C(24)-H(24C) 109.5 
H(24B)-C(24)-H(24C) 109.5 
C(30)-C(25)-C(26) 118.9(6) 
C(30)-C(25)-P(1) 124.0(4) 
C(26)-C(25)-P(1) 116.5(5) 
C(27)-C(26)-C(25) 120.4(7) 
C(27)-C(26)-H(26) 119.8 
C(25)-C(26)-H(26) 119.8 
C(28)-C(27)-C(26) 119.7(7) 
C(28)-C(27)-H(27) 120.2 
C(26)-C(27)-H(27) 120.2 
C(29)-C(28)-C(27) 120.2(6) 
C(29)-C(28)-H(28) 119.9 
C(27)-C(28)-H(28) 119.9 
C(28)-C(29)-C(30) 120.9(7) 
C(28)-C(29)-H(29) 119.5 
C(30)-C(29)-H(29) 119.5 
C(25)-C(30)-C(29) 119.8(6) 
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ตาราง ก-3 มุมพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  มุมพนัธะ (Å) 
C(25)-C(30)-H(30) 120.1 
C(29)-C(30)-H(30) 120.1 
C(32)-C(31)-C(36) 119.4(6) 
C(32)-C(31)-P(1) 119.5(5) 
C(36)-C(31)-P(1) 121.1(5) 
C(31)-C(32)-C(33) 120.5(8) 
C(31)-C(32)-H(32) 119.8 
C(33)-C(32)-H(32) 119.8 
C(34)-C(33)-C(32) 119.5(9) 
C(34)-C(33)-H(33) 120.2 
C(32)-C(33)-H(33) 120.2 
C(33)-C(34)-C(35) 120.6(8) 
C(33)-C(34)-H(34) 119.7 
C(35)-C(34)-H(34) 119.7 
C(34)-C(35)-C(36) 120.6(8) 
C(34)-C(35)-H(35) 119.7 
C(36)-C(35)-H(35) 119.7 
C(31)-C(36)-C(35) 119.4(8) 
C(31)-C(36)-H(36) 120.3 
C(35)-C(36)-H(36) 120.3 
P(1)-C(37)-P(2) 120.7(3) 
P(1)-C(37)-H(37A) 107.1 
P(2)-C(37)-H(37A) 107.1 
P(1)-C(37)-H(37B) 107.1 
P(2)-C(37)-H(37B) 107.1 
H(37A)-C(37)-H(37B) 106.8 
C(39)-C(38)-C(43) 118.3(6) 
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ตาราง ก-3 มุมพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  มุมพนัธะ (Å) 
C(39)-C(38)-P(2) 126.1(5) 
C(43)-C(38)-P(2) 115.6(6) 
C(40)-C(39)-C(38) 121.3(7) 
C(40)-C(39)-H(39) 119.4 
C(38)-C(39)-H(39) 119.4 
C(41)-C(40)-C(39) 121.2(8) 
C(41)-C(40)-H(40) 119.4 
C(39)-C(40)-H(40) 119.4 
C(40)-C(41)-C(42) 119.2(8) 
C(40)-C(41)-H(41) 120.4 
C(42)-C(41)-H(41) 120.4 
C(41)-C(42)-C(43) 120.6(8) 
C(41)-C(42)-H(42) 119.7 
C(43)-C(42)-H(42) 119.7 
C(42)-C(43)-C(38) 119.5(8) 
C(42)-C(43)-H(43) 120.2 
C(38)-C(43)-H(43) 120.2 
C(49)-C(44)-C(45) 118.2(7) 
C(49)-C(44)-P(2) 115.8(6) 
C(45)-C(44)-P(2) 125.8(5) 
C(44)-C(45)-C(46) 121.6(8) 
C(44)-C(45)-H(45) 119.2 
C(46)-C(45)-H(45) 119.2 
C(45)-C(46)-C(47) 117.9(8) 
C(45)-C(46)-H(46) 121 
C(47)-C(46)-H(46) 121 
C(48)-C(47)-C(46) 120.6(8) 
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ตาราง ก-3 มุมพนัธะในหน่วยองัสตรอม (Å) (ต่อ) 
 

อะตอม  มุมพนัธะ (Å) 
C(48)-C(47)-H(47) 119.7 
C(46)-C(47)-H(47) 119.7 
C(47)-C(48)-C(49) 120.2(8) 
C(47)-C(48)-H(48) 119.9 
C(49)-C(48)-H(48) 119.9 
C(48)-C(49)-C(44) 121.3(9) 
C(48)-C(49)-H(49) 119.3 
C(44)-C(49)-H(49) 119.3 

 

ต า ร า ง  ก -4 Anisotropic displacement parameters (Å2x 103)for Ir(3m-ppy)2(dppm)Cl. The 

anisotropic displacement factor exponent takes the form: -22[ h2a*2U11 + ...+ 2 h k a* b* U12 ] 
 

 U11 U22 U33 U23 U13 U12 
Ir(1) 37(1)  31(1) 31(1)  -2(1) 15(1)  -2(1) 
Cl(1) 44(1)  52(1) 42(1)  9(1) 15(1)  6(1) 
N(1) 49(3)  36(3) 40(3)  -4(2) 19(2)  -7(2) 
N(2) 45(3)  36(3) 34(3)  -5(2) 23(2)  -4(2) 
P(1) 42(1)  39(1) 32(1)  -3(1) 19(1)  -2(1) 
P(2) 41(1)  57(1) 42(1)  4(1) 20(1)  -3(1) 
C(1) 47(3)  43(3) 40(3)  7(3) 24(3)  2(3) 
C(2) 53(3)  51(3) 55(4)  -1(3) 33(3)  3(3) 
C(3) 67(4)  64(4) 72(5)  21(4) 48(4)  21(3) 
C(4) 50(4)  66(4) 85(5)  29(4) 41(4)  11(3) 
C(5) 44(4)  62(4) 64(5)  18(4) 19(3)  0(3) 
C(6) 44(3)  48(3) 44(3)  13(2) 17(3)  -3(2) 
C(7) 51(3)  47(3) 39(3)  6(2) 16(2)  -8(2) 
C(8) 83(5)  66(4) 59(4)  -10(3) 33(4)  -34(4) 
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ตาราง ก-4 Anisotropic displacement parameters (Å2x 103)for ircpx2.  The anisotropic 

displacement factor exponent takes the form: -22[ h2a*2U11 + ... + 2 h k a* b* U12 ] 
(ต่อ) 
 

 U11 U22 U33 U23 U13 U12 
C(9) 147(10)  121(9) 169(11)  -61(8) 105(9)  -97(8) 
C(10) 106(6)  50(4) 64(5)  -23(4) 35(4)  -31(4) 
C(11) 93(5)  52(4) 57(4)  -15(3) 37(4)  -13(4) 
C(12) 62(4)  43(3) 48(3)  -8(3) 24(3)  -1(3) 
C(13) 38(3)  36(3) 37(3)  3(2) 22(3)  3(2) 
C(14) 56(4)  42(3) 53(4)  1(3) 28(3)  -7(3) 
C(15) 74(5)  52(4) 65(4)  17(3) 34(4)  3(3) 
C(16) 62(4)  68(4) 50(4)  23(3) 18(3)  8(3) 
C(17) 53(3)  62(4) 34(3)  1(3) 13(3)  -4(3) 
C(18) 40(3)  46(3) 34(3)  -1(2) 19(2)  -5(2) 
C(19) 40(3)  55(3) 32(3)  -9(2) 21(2)  -11(2) 
C(20) 57(4)  56(4) 42(3)  -12(3) 27(3)  -11(3) 
C(21) 70(4)  55(4) 59(4)  -24(3) 36(4)  -24(3) 
C(22) 82(5)  39(3) 62(4)  -14(3) 44(4)  -8(3) 
C(23) 62(3)  39(3) 47(3)  -6(2) 33(3)  -3(3) 
C(24) 63(4)  79(5) 60(4)  -16(4) 12(3)  -17(4) 
C(25) 43(3)  51(3) 38(3)  1(2) 25(3)  0(2) 
C(26) 57(4)  52(4) 51(4)  0(3) 25(3)  6(3) 
C(27) 65(4)  65(4) 68(4)  14(4) 29(4)  23(4) 
C(28) 46(4)  95(6) 61(4)  17(4) 20(3)  17(4) 
C(29) 44(4)  97(6) 63(5)  1(4) 20(3)  -12(4) 
C(30) 50(3)  58(4) 48(3)  2(3) 22(3)  -5(3) 
C(31) 70(4)  41(3) 38(3)  -1(2) 30(3)  3(2) 
C(32) 72(5)  76(5) 38(3)  -13(3) 20(3)  -10(3) 
C(33) 98(7)  85(6) 42(4)  -11(4) 21(4)  -10(5) 
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ตาราง ก-4 Anisotropic displacement parameters (Å2x 103)for ircpx2.  The anisotropic 

displacement factor exponent takes the form: -22[ h2a*2U11 + ... + 2 h k a* b* U12 ] 
(ต่อ) 
 
 U11 U22 U33 U23 U13 U12 
C(34) 156(11)  89(7) 50(5)  -15(5) 59(6)  -3(6) 
C(35) 124(7)  83(6) 70(5)  -4(4) 71(5)  11(5) 
C(36) 75(4)  62(4) 54(4)  -3(3) 42(4)  3(3) 
C(37) 45(3)  47(3) 35(3)  1(2) 21(2)  1(2) 
C(38) 53(4)  50(4) 40(3)  1(3) 26(3)  -3(3) 
C(39) 46(4)  84(5) 46(4)  2(3) 23(3)  -8(3) 
C(40) 55(4)  83(6) 58(5)  0(4) 17(4)  -2(4) 
C(41) 73(6)  96(7) 41(4)  2(4) 16(4)  -4(5) 
C(42) 102(8)  146(10) 43(4)  -2(5) 40(5)  -12(7) 
C(43) 59(4)  102(6) 53(4)  1(4) 36(4)  1(4) 
C(44) 52(3)  53(4) 47(3)  7(3) 20(3)  -15(3) 
C(45) 52(4)  61(4) 70(5)  -1(3) 16(3)  -10(3) 
C(46) 65(5)  57(5) 127(8)  -6(5) 43(5)  -8(3) 
C(47) 111(7)  63(5) 108(7)  -24(5) 60(6)  -30(5) 
C(48) 137(9)  71(6) 62(5)  -9(5) 16(5)  -28(6) 
C(49) 89(6)  65(5) 59(5)  9(4) 6(4)  -13(4) 
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ตาราง ก-5 Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (Å2x 103) 
 

 x  y  z  U(eq) 
H(2) 5570 8170 506 61 
H(3) 6836 8230 413 74 
H(4) 7966 8754 1886 77 
H(5) 7783 9278 3312 72 
H(9A) 7499 10460 4287 201 
H(9B) 7400 10038 3259 201 
H(9C) 8020 9936 4770 201 
H(10) 6664 10444 5260 93 
H(11) 5453 10148 5293 82 
H(12) 4816 9392 4239 63 
H(14) 4507 9743 1585 61 
H(15) 3466 10170 -266 77 
H(16) 2481 9700 -2093 78 
H(17) 2497 8800 -2026 65 
H(21) 2804 6998 -1040 72 
H(22) 4119 6760 764 69 
H(23) 5054 7404 2123 56 
H(24A) 1793 7576 -2383 114 
H(24B) 2250 8010 -2756 114 
H(24C) 1834 8149 -1897 114 
H(26) 3154 9354 2526 66 
H(27) 1847 9677 829 82 
H(28) 772 9109 -594 85 
H(29) 1007 8233 -362 86 
H(30) 2300 7898 1341 64 
H(32) 5478 8565 5797 78 
H(33) 5740 8787 7885 98 
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ตาราง ก-5 Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (Å2x 103) 
(ต่อ)   
 

 x  y  z  U(eq) 
H(34) 4592 8977 8177 114 
H(35) 3189 8912 6459 98 
H(36) 2911 8692 4372 71 
H(37A) 4522 7543 3822 51 
H(37B) 3612 7534 2531 51 
H(39) 5383 7330 5785 71 
H(40) 6438 7272 7951 85 
H(41) 6084 7259 9560 92 
H(42) 4638 7325 8987 115 
H(43) 3547 7381 6788 82 
H(45) 4468 6402 5299 82 
H(46) 4389 5594 4363 103 
H(47) 3298 5454 2180 110 
H(48) 2269 6077 1058 127 
H(49) 2326 6856 2032 103 
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