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(57)【要約】
　本発明は、基板上に、第一電極、発光層を含む有機化
合物層および第二電極を有する有機エレクトロルミネッ
センス素子に、接着層を介して封止基板を配置する封止
工程を有する有機エレクトロルミネッセンスパネルの製
造方法であって、該封止基板を配置する前に該接着層に
かかる圧力を０．０１ＭＰａＡ（絶対圧力基準）以上変
化させ、変化させた圧力で１秒間以上保持する圧変化処
理、を３回以上行う圧変化処理工程を有することを特徴
とし、ＤＳ（ダークスポット）の発生が抑制された有機
ＥＬパネルを与える有機ＥＬパネルの製造方法が提供で
きる。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　基板上に、第一電極、発光層を含む有機化合物層および第二電極を有する有機エレクト
ロルミネッセンス素子に、接着層を介して封止基板を配置する封止工程を有する有機エレ
クトロルミネッセンスパネルの製造方法において、
　該封止基板を配置する前に、該接着層にかける圧力を０．０１ＭＰａＡ（絶対圧力基準
）以上変化させ、変化させた圧力で１秒間以上保持する圧変化処理、を３回以上行う圧変
化処理工程を有することを特徴とする有機エレクトロルミネッセンスパネルの製造方法。
【請求項２】
　前記接着層が、熱硬化性樹脂層であることを特徴とする請求項１に記載の有機エレクト
ロルミネッセンスパネルの製造方法。
【請求項３】
　前記接着層が、熱可塑性樹脂層であることを特徴とする請求項１に記載の有機エレクト
ロルミネッセンスパネルの製造方法。
【請求項４】
　前記圧変化処理工程が、加熱処理を行う加熱工程を含むことを特徴とする請求項１から
３のいずれか１項に記載の有機エレクトロルミネッセンスパネルの製造方法。
【請求項５】
　前記圧変化処理が、前記封止基板上に前記接着層を有する封止部材が積層された積層体
を処理する圧変化処理であることを特徴とする請求項１から４のいずれか１項に記載の有
機エレクトロルミネッセンスパネルの製造方法。
【請求項６】
　前記積層体が、ロール状であることを特徴とする請求項５に記載の有機エレクトロルミ
ネッセンスパネルの製造方法。
【請求項７】
　基板上に、第一電極、発光層を含む有機化合物層および第二電極を有する有機エレクト
ロルミネッセンス素子を作製する工程、封止基板上に接着層を形成する工程、該有機エレ
クトロルミネッセンス素子に該接着層を介して該封止基板を配置する封止工程を有し、該
封止工程の前に該接着層にかかる圧力を０．０１ＭＰａＡ以上変化させ、変化させた圧力
で１秒間以上保持する圧変化処理、を３回以上行う圧変化処理工程を有することを特徴と
する請求項１から６のいずれか１項に記載の有機エレクトロルミネッセンスパネルの製造
方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は有機エレクトロルミネッセンスパネルの脱水（乾燥）方法に関し、なかでも加
熱処理が難しい、封止部材を固着するための接着層の脱水方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　有機エレクトロルミネッセンス（以下、有機ＥＬとも言う）パネルの脱水に関する。有
機ＥＬパネルは、有機ＥＬ素子を有するが、該有機ＥＬ素子内の発光層を構成する材料お
よび有機化合物層は、吸湿すると、ダークスポット（以下ＤＳとも言う）と呼ばれる非発
光部分が発生してしまうことが知られている。
【０００３】
　そのため、有機ＥＬ素子内部の湿度を下げる必要があり、さらに外気から遮断保護する
ための様々な手段が設けられている。
【０００４】
　例えば、ガラスキャップや金属製缶を、接着剤を使用して封止し、気密空間を作り、そ
の中に乾燥剤を入れるケーシングタイプの方法が開示されている。また近年、プラスチッ
クやガラス基板上に有機発光層を形成したのち、可撓性のある薄膜なハイバリアフィルム
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や金属箔等を用いて接着剤で面接着して封止する密着タイプの方法が開示され、耐湿性に
優れた薄型・軽量な有機ＥＬパネルが提案されている。
【０００５】
　封止内部の湿度上昇原因としては、外部からの水分侵入のほか、構成部材に吸着してい
た水分によるものもあり、構成部材を脱水（乾燥）する技術が各種開示されている。
【０００６】
　例えば、特許文献１および２では、有機ＥＬ素子の構成部材の一部を常圧、または減圧
下に保持し加熱することで、有機ＥＬ素子の構成部材に吸着している水分量を減少させる
発明が開示されている。
【０００７】
　しかしながら、上記のような方法は、有機ＥＬパネルを構成する部材の水分量の減少が
不十分であり、ＤＳの発生が十分に抑制できるものではなく、十分な脱水処理ではなかっ
た。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００８】
【特許文献１】特開２０００－１５０１４７号公報
【特許文献２】特開２００２－３７３７７７号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　本発明の目的は、ＤＳ（ダークスポット）の発生が抑制された有機ＥＬパネルを与える
有機ＥＬパネルの製造方法を提供することである。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
　本発明の上記課題は以下の手段により達成される。
【００１１】
　１．基板上に、第一電極、発光層を含む有機化合物層および第二電極を有する有機エレ
クトロルミネッセンス素子に、接着層を介して封止基板を配置する封止工程を有する有機
エレクトロルミネッセンスパネルの製造方法において、
　該封止基板を配置する前に、該接着層にかける圧力を０．０１ＭＰａＡ（絶対圧力基準
）以上変化させ、変化させた圧力で１秒間以上保持する圧変化処理、を３回以上行う圧変
化処理工程を有することを特徴とする有機エレクトロルミネッセンスパネルの製造方法。
【００１２】
　２．前記接着層が、熱硬化性樹脂層であることを特徴とする１に記載の有機エレクトロ
ルミネッセンスパネルの製造方法。
【００１３】
　３．前記接着層が、熱可塑性樹脂層であることを特徴とする１に記載の有機エレクトロ
ルミネッセンスパネルの製造方法。
【００１４】
　４．前記圧変化処理工程が、加熱処理を行う加熱工程を含むことを特徴とする１から３
のいずれか１項に記載の有機エレクトロルミネッセンスパネルの製造方法。
【００１５】
　５．前記圧変化処理が、前記封止基板上に前記接着層を有する封止部材が積層された積
層体を処理する圧変化処理であることを特徴とする１から４のいずれか１項に記載の有機
エレクトロルミネッセンスパネルの製造方法。
【００１６】
　６．前記積層体が、ロール状であることを特徴とする５に記載の有機エレクトロルミネ
ッセンスパネルの製造方法。
【００１７】
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　７．基板上に、第一電極、発光層を含む有機化合物層および第二電極を有する有機エレ
クトロルミネッセンス素子を作製する工程、封止基板上に接着層を形成する工程、該有機
エレクトロルミネッセンス素子に該接着層を介して該封止基板を配置する封止工程を有し
、該封止工程の前に該接着層にかかる圧力を０．０１ＭＰａＡ以上変化させ、変化させた
圧力で１秒間以上保持する圧変化処理、を３回以上行う圧変化処理工程を有することを特
徴とする１から６のいずれか１項に記載の有機エレクトロルミネッセンスパネルの製造方
法。
【発明の効果】
【００１８】
　本発明の上記手段により、有機ＥＬパネルの構成部材に吸着した水分含有量を減少させ
、ＤＳの発生が抑制された有機ＥＬパネルを与える有機ＥＬパネルの製造方法が提供でき
る。
【図面の簡単な説明】
【００１９】
【図１】本発明に係る圧変化処理工程で用いられる真空加圧乾燥装置の一例を示す模式図
である。
【図２】封止基板を、積層状態またはロール状態で、圧変化処理を行うところを示す模式
図である。
【図３】シール材（接着層）充填密着構造により封止された有機ＥＬパネルの概略断面図
を示す。
【図４】本発明に係る圧変化処理工程における、圧力と時間との関係の一例を示す概略図
である。
【発明を実施するための形態】
【００２０】
　以下に、本発明を詳細に説明するが、これに限定されるものではない。
【００２１】
　本発明は、基板上に、第一電極、発光層を含む有機化合物層および第二電極を有する有
機エレクトロルミネッセンス素子に、接着層を介して封止基板を配置する封止工程を有す
る有機エレクトロルミネッセンスパネルの製造方法であって、該封止基板を配置する前に
該接着層にかかる圧力を０．０１ＭＰａＡ（絶対圧力基準）以上変化させ、変化させた圧
力で１秒間以上保持する圧変化処理、を３回以上行う圧変化処理工程を有することを特徴
とする。
【００２２】
　本発明では、特に封止基板の接着層を上記圧変化処理工程により、接着層の脱水を行う
ことでＤＳの発生が少ない有機ＥＬパネルが得られる。
【００２３】
　《圧変化処理工程》
　本発明に係る圧変化処理工程では、接着層にかかる圧力を０．０１ＭＰａＡ以上変化さ
せ、変化させた圧力で１秒間以上保持する圧変化処理を３回以上行い、この圧変化処理に
より、接着層からの脱水が行われる。
【００２４】
　即ち、有機ＥＬパネルの構成部材の一つである封止基板を接着するための接着層が置か
れている環境を、気圧が０．０１ＭＰａＡ以上変化する変化が３回以上行われ、この各変
化の後、少なくとも１秒以上この圧力の存在下に保持される環境とすることで、脱水処理
を行うものである。
【００２５】
　本発明において、変化させた圧力で保持する時間としては、１秒以上必要であるが、保
持する時間は、６０秒から２４０分が好ましく、特に１０分から１２０分が好ましい。
【００２６】
　また、接着層にかかる圧力を０．０１ＭＰａＡ以上変化させるに要する時間としては、
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１分から１２０分であることが好ましく、特に５分から６０分であることが好ましい。
【００２７】
　さらに、圧変化処理工程に要する全体の時間としては、接着層の大きさ、量、また温度
、露点にもよるが、１０分から１０時間の範囲であることが、好ましい。
【００２８】
　変化する際の時間と圧力の関係は、一次関数の関係であってもよいし、２次以上の関数
の関係、時間に対して圧力が階段状に変化する関係であってもよいが、一次関数の関係で
あることが好ましい。
【００２９】
　本発明に係る圧変化処理を３回以上行うことにより、十分脱水される結果、ＤＳの発生
が抑制された有機ＥＬパネルが得られる。また、接着層を積層状態で処理することが可能
であり、短時間に効率よく脱水処理が可能となり、生産性が向上する。
【００３０】
　この理由は明確ではないが、以下のように推測される。
【００３１】
　減圧または加圧による圧力変化を繰り返すことにより、接着層の表面に吸着された水分
の脱離が促進され、加圧された気体は、積層状態の部材の隙間まで浸透し、効率よく脱水
されると考えられる。
【００３２】
　そして、効率よく脱水された結果、ＤＳの発生が抑えられ、発光輝度の低下が抑えられ
た有機ＥＬパネルが得られると推測される。
【００３３】
　本発明に係る圧変化処理工程は、圧力変化に加え、加熱処理を行う加熱工程を含むこと
がより好ましい。圧力変化処理に加熱処理を加えることにより、さらにＤＳの発生が抑え
られる。また、より速く接着層の脱水が可能となる結果、さらに生産性が向上する。
【００３４】
　加熱処理での加熱の温度は、接着層に用いられる樹脂により異なるが、当該樹脂が溶け
ない温度での加熱が好ましい。
【００３５】
　従来の技術では、接着層が熱可塑性樹脂で形成されている場合、有機ＥＬの接着層を十
分脱水するためには熱可塑性樹脂が溶けるまで加熱する必要があった。その場合、接着層
の熱可塑性樹脂が溶け、積層上下の部材と接着してしまうので、積層処理やロール状態等
の熱可塑性樹脂が他の部材と接触している構成の場合での加熱処理は、その後の有機ＥＬ
パネルの作製が困難になり、生産性が良くないという問題があった。
【００３６】
　また、接着層が熱硬化性樹脂で形成されている場合、脱水時の加熱により熱硬化性樹脂
の硬化反応が進んでしまい、例えば脱水後の封止基板貼合時に接着ができなくなるという
問題があった。
【００３７】
　本発明では、生産性を考慮すると、接着層が熱可塑性樹脂で形成されている場合、加熱
処理の温度は当該熱可塑性樹脂が溶けない温度ですることが好ましい。
【００３８】
　このような加熱処理の温度でも、本発明においては十分な脱水効果を得ることができる
。
【００３９】
　そして、熱可塑性樹脂が溶けない温度で加熱することで、接着層を有する封止基板が積
層された状態や、ロール状態での脱水処理が可能となり、従来と比べ、乾燥スペースを小
さくすることができ、また、連続フィルム体による密着巻取り品（ロール）の対応が可能
であるので、生産性が向上する。
【００４０】
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　また、本発明では、接着層が熱硬化性樹脂である場合には、生産性の面から上記と同様
に、加熱処理の温度は当該熱硬化性樹脂の硬化する温度未満であることが好ましい。
【００４１】
　《圧力変化》
　本発明に係る圧変化処理工程における処理は、上記のように接着層にかかる圧力を０．
０１ＭＰａＡ以上変化させ、その環境で１秒以上、圧力を変化させることなく、保持し、
これを３回以上繰り返す環境におくことである。
【００４２】
　例えば、まず、常圧の圧力値、例えば０．１ＭＰａＡから０．０１ＭＰａＡ以上加圧し
、その圧力で１秒以上保持し、その後常圧に戻し、常圧で１秒以上保持して、さらに０．
０１ＰａＡ以上減圧し、その減圧した圧力において１秒以上保持し、その後常圧に戻す、
などの処理が挙げられる。尚、常圧とは、本発明の製造を行う環境下における大気圧のこ
とをいう。
【００４３】
　１回の圧力変化が０．０１ＭＰａＡ以上であってこの圧力変化の後、１秒以上保持する
圧力変化処理が３回以上行われることで、良好な脱水効果が発揮できる。
【００４４】
　本発明に係る圧変化処理工程における圧力の範囲としては０．０００１ＭＰａＡ以上、
１ＭＰａＡ以下の範囲内で行われることが好ましい。
【００４５】
　圧力を３回以上変化させる例としてさらに、常圧→減圧→加圧→常圧と圧力を３回変化
させる、常圧→加圧→常圧→減圧→常圧と圧力を４回変化させる、常圧→加圧→常圧→減
圧→常圧→加圧→常圧と圧力を６回変化させる等の圧力変化が挙げられる。
【００４６】
　一般的に減圧処理は、加圧処理よりもコストの面で優れているので、好ましくは、常圧
→減圧→常圧→減圧→常圧等と減圧処理を行い、圧力を変化させることである。
【００４７】
　本発明において、圧力を変化させる時間は、特に限定されるものではない。例えば、常
圧→減圧→加圧→常圧と圧力を３回変化させる場合、常圧→減圧に圧力を変化させた後、
１秒経過後すぐに減圧→加圧と圧力を変化させてもよいし、常圧→減圧に圧力を変化させ
た後、数分から数時間減圧状態に保ってから減圧→加圧と圧力を変化させてもよい。その
後１秒経過後すぐに加圧→常圧と圧力を変化させてもよいし、数分から数時間加圧状態に
保ってから加圧→常圧と圧力を変化させてもよい。
【００４８】
　圧変化処理の環境は、密閉チャンバ構造とし、真空ポンプおよび加圧ポンプから構成さ
れるが、これに限定されるものではない。
【００４９】
　圧力を変化させる環境内の気体は、特に限定されず、空気、不活性ガスがあるが、好ま
しくはドライ空気、材料酸化等の懸念がある場合には、不活性ガスが好ましく、特に安価
であることからドライ窒素（Ｎ２）が特に好ましい。
【００５０】
　図１に本発明に係る圧変化処理に用いられる、圧力を変化させる装置の一例の模式図を
示す。
【００５１】
　図１において、乾燥チャンバ１には、加圧ポンプ２および真空ポンプ３が接続されてい
る。
【００５２】
　真空ポンプ３には環境内の気体を排気する手段が備えられており（図では出口のみ示し
た）、また、図では同じく省略されているが、被乾燥部材を載置させる台、被乾燥部材を
チャンバ内に導入するための受け渡し室（予備室）がチャンバに付設され、乾燥チャンバ
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との圧力差（Ｎ２）を調整する機能を有する。
【００５３】
　チャンバ内の圧力状態は、加圧ポンプと真空ポンプにより、加圧状態と減圧状態との切
り替えが行われる。
【００５４】
　チャンバ内の圧力は随時所定の圧力を保つようモニタされている。
【００５５】
　また、図１は、所定の大きさにカットされた封止用の接着層を塗設した封止基板が乾燥
チャンバ１内に配置されたところを示している。
【００５６】
　図２は、より効率のよい乾燥の実施形態を示す。即ち、乾燥チャンバ内において、封止
用の接着層を塗設した封止基板を、所定のサイズに断裁後、これらを積み重ねた積層状態
で一度に複数枚乾燥する、または、封止用の接着層付き封止基板をロールに巻き取ったロ
ール状態で一度に乾燥するところを模式的に示している。減圧と加圧による圧力変化を繰
り返すことにより、構成部材の表面に吸着された水分の脱離が促進され、また、加圧され
た気体が、接着層の微細な隙間にも効率的に浸透することで乾燥を行うことが出来るので
、積層状態でも、またロール状に巻かれた状態であっても脱水を効率的に行うことができ
る。
【００５７】
　《接着層》
　本発明に係る接着層は、熱可塑性樹脂、光硬化性樹脂、熱硬化性樹脂等を用いることが
できるが、これらに限定されるものではない。
【００５８】
　好ましくは、熱硬化性樹脂、熱可塑性樹脂であり、最も好ましいのは、熱可塑性樹脂を
用いることである。
【００５９】
　熱硬化性樹脂の場合は、エポキシ系樹脂、アクリル系樹脂、シリコーン樹脂等が挙げら
れる。これらの熱硬化性樹脂の中でも、耐湿性、耐水性に優れ、硬化時の収縮が少ないこ
とからエポキシ系熱硬化樹脂を用いることが好ましい。
【００６０】
　熱可塑性樹脂の場合は、ポリエチレン、ポリプロピレン、エチレン・プロピレン共重合
体などのポリオレフィンの酸変性物、エチレン・酢酸ビニル共重合体の酸変性物、エチレ
ン・アクリル酸共重合体、エチレン・メタクリル酸共重合体、アイオノマーなどを用いる
ことができる。特に、有機ＥＬ素子を劣化させるアウトガス成分が少ないポリエチレン、
ポリプロピレンの酸変性物を用いることが望ましい。
【００６１】
　接着層の形成方法としては、材料に応じて、ロールコート、スピンコート、スクリーン
印刷法、スプレーコート等のコーティング法、印刷法を用いることができる。また、接着
層内部の含有水分を除去するために、酸化バリウムや酸化カルシウム等の乾燥剤を混入し
てもよい。接着層の層厚は、５ｎｍ～１００ｎｍの範囲であり、好ましくは１０ｎｍ～５
０ｎｍである。
【００６２】
　《基板》
　本発明において有機ＥＬパネルの基板として用いられるものとしては、ガラス、プラス
チック等の基板であるが、これらのみに限定されない。
【００６３】
　プラスチック（樹脂）基板として用いられる基材としては、透明性樹脂フィルムがある
。厚さ１００μｍ～２ｍｍ程度の厚みを有するものが使用される。透明性樹脂フィルムと
しては、ポリエチレンテレフタレート、ポリエチレンナフタレート、ポリエチレン、エチ
レン－酢酸ビニル共重合体、エチレン－ビニルアルコール共重合体、ポリメチルメタアク
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リレート、ポリエーテルエーテルケトン、ポリエーテルサルフォン、テトラフルオロエチ
レン－パーフルオロアルキルビニルエーテル共重合体、ポリエステル、ポリカーボネート
、ポリウレタン、ポリイミド、ポリエーテルイミド等が挙げられるが、これらに限定され
るものではない。
【００６４】
　また、ガスバリア性が高いガスバリアフィルムを用いることもできる。ガスバリアフィ
ルムとしては、金属の酸化膜、例えば、酸化窒化膜、窒化膜、金属薄膜等、厚み５０ｎｍ
以上５０μｍ以下の封止機能を有するガスバリア膜を有するフィルム。具体的にはアルミ
ナ蒸着フィルム、樹脂フィルムがラミネートされた金属箔等がある。
【００６５】
　《封止基板》
　封止基板は、有機ＥＬ素子を挟み基板に対向して配置される。当該封止基板は、ステン
レス、アルミニウム、マグネシウム合金等の金属、ポリエチレンテレフタレート、ポリエ
チレンナフタレート、ポリカーボネート、ポリスチレン、ナイロン、ポリ塩化ビニル等の
プラスチック、およびこれらの複合物、ガラス等が挙げられ、必要に応じて、特に樹脂フ
ィルムの場合には、アルミニウム、酸化アルミニウム、酸化ケイ素、窒化ケイ素等のガス
バリア層を積層したものを用いることができる。ガスバリア層は、封止基板成形前に封止
基板の両面若しくは片面にスパッタリング、蒸着等により形成することもできるし、封止
後に封止基板の両面若しくは片面に同様な方法で形成してもよい。これについても、酸素
透過度が１×１０－３ｍｌ／（ｍ２・２４ｈ・ａｔｍ）以下、水蒸気透過度（２５±０．
５℃、相対湿度（９０±２）％ＲＨ）が、１×１０－３ｇ／（ｍ２・２４ｈ）以下のもの
であることが好ましい。
【００６６】
　封止基板としては、アルミニウム等の金属箔をラミネートしたフィルム等でも良い。金
属箔の片面にポリマーフィルムを積層する方法としては、一般に使用されているラミネー
ト機を使用することができる。接着剤としてはポリウレタン系、ポリエステル系、エポキ
シ系、アクリル系等の接着剤を用いることができる。必要に応じて硬化剤を併用してもよ
い。ホットメルトラミネーション法やエクストルージョンラミネート法および共押出しラ
ミネーション法も使用できるがドライラミネート方式が好ましい。
【００６７】
　また、金属箔をスパッタや蒸着等で形成したり、導電性ペースト等の流動性電極材料か
ら形成する場合は、逆にポリマーフィルムを基材としてこれに金属箔を成膜する方法で作
製してもよい。
【００６８】
　有機ＥＬ素子を封止して有機ＥＬパネルを作製するにあたって、接着層は、本発明に係
る圧変化処理が施される。
【００６９】
　例えば、ガラス等からなる封止缶形状の中空構造の封止基板の場合には封止基板の周囲
に接着層を塗設して、接着層付き封止基板を作製し、接着層付き封止基板に圧変化処理を
施し、これを有機ＥＬ素子の周囲部分において接着し封止する方法がある。
【００７０】
　また、本発明が好ましく適用できる、封止された有機ＥＬパネルの例を下記に示す。
【００７１】
　封止基板を有機ＥＬ素子間に封止用接着層を充填・密着させ、封止用接着剤（シール材
）シール材充填密着構造として封止する封止方法により得られる例である。
【００７２】
　図３にシール材充填密着構造により封止された有機ＥＬパネル１０の概略断面図を示す
。
【００７３】
　図３においては、封止基板Ｂ、基板１ａ上に第一電極２ａ、有機機能層３ａさらに第二
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電極４ａが形成された有機ＥＬ素子Ａを、接着層Ｓを介して全面密着させシール材（接着
剤）充填密着構造を形成して封止している。なお、ここでは封止基板Ｂはポリエチレンテ
レフタレートフィルム７ｂがラミネートされたアルミ箔５ｂを用いている。
【００７４】
　これらは、封止用の接着層を塗設した封止基板を有機ＥＬ素子基板と密着させ、シール
材（接着剤）充填密着構造を形成して接着して作製される。
【００７５】
　次いで、有機ＥＬ素子について説明する。
【００７６】
　《有機ＥＬ素子》
　本発明に係る有機ＥＬ素子は、第一電極と第二電極との電極間に発光層を含む有機層を
積層した構造を有する。有機ＥＬ素子の構造としては、例えば、陽極層／正孔注入・輸送
層／発光層／電子注入・輸送層／陰極層等、各種の有機化合物からなる機能層が必要に応
じ積層された構成をもつ。最も単純には、陽極層／発光層／陰極層からなる構造を有する
。
【００７７】
　正孔注入・輸送層に用いられる有機材料としては、フタロシアニン誘導体、ヘテロ環ア
ゾール類、芳香族三級アミン類、ポリビニルカルバゾール、ポリエチレンジオキシチオフ
ェン／ポリスチレンスルホン酸（ＰＥＤＯＴ：ＰＳＳ）などに代表される導電性高分子等
の高分子材料が用いられる。
【００７８】
　また、発光層に用いられる発光材料としては、例えば、４，４′－ジカルバゾリルビフ
ェニル、１，３－ジカルバゾリルベンゼン等のカルバゾール系発光材料、（ジ）アザカル
バゾール類、１，３，５－トリピレニルベンゼンなどのピレン系発光材料に代表される低
分子発光材料、ポリフェニレンビニレン類、ポリフルオレン類、ポリビニルカルバゾール
類などに代表される高分子発光材料などが挙げられる。これらのうちで、発光材料として
は分子量１００００以下の低分子系発光材料が好ましく用いられる。
【００７９】
　また発光層中には、好ましくは０．１～２０質量％程度のドーパントが含まれてもよく
、ドーパントとしては、ペリレン誘導体、ピレン誘導体等公知の蛍光色素、また、りん光
色素、例えば、トリス（２－フェニルピリジン）イリジウム、ビス（２－フェニルピリジ
ン）（アセチルアセトナート）イリジウム、ビス（２，４－ジフルオロフェニルピリジン
）（ピコリナート）イリジウム、などに代表されるオルトメタル化イリジウム錯体等の錯
体化合物がある。
【００８０】
　電子注入・輸送層材料としては、８－ヒドロキシキノリナートリチウム、ビス（８－ヒ
ドロキシキノリナート）亜鉛等の金属錯体化合物もしくは以下に挙げられる含窒素五員環
誘導体がある。即ち、オキサゾール、チアゾール、オキサジアゾール、チアジアゾールも
しくはトリアゾール誘導体が好ましい。具体的には、２，５－ビス（１－フェニル）－１
，３，４－オキサゾール、２，５－ビス（１－フェニル）－１，３，４－チアゾール、２
，５－ビス（１－フェニル）－１，３，４－オキサジアゾール、２－（４′－ｔｅｒｔ－
ブチルフェニル）－５－（４″－ビフェニル）１，３，４－オキサジアゾール、２，５－
ビス（１－ナフチル）－１，３，４－オキサジアゾール、１，４－ビス［２－（５－フェ
ニルオキサジアゾリル）］ベンゼン、１，４－ビス［２－（５－フェニルオキサジアゾリ
ル）－４－ｔｅｒｔ－ブチルベンゼン］、２－（４′－ｔｅｒｔ－ブチルフェニル）－５
－（４″－ビフェニル）－１，３，４－チアジアゾール、２，５－ビス（１－ナフチル）
－１，３，４－チアジアゾール、１，４－ビス［２－（５－フェニルチアジアゾリル）］
ベンゼン、２－（４′－ｔｅｒｔ－ブチルフェニル）－５－（４″－ビフェニル）－１，
３，４－トリアゾール、２，５－ビス（１－ナフチル）－１，３，４－トリアゾール、１
，４－ビス［２－（５－フェニルトリアゾリル）］ベンゼン等が挙げられる。
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【００８１】
　発光層あるいは各機能層には、分子中にビニル基等の重合反応性基を有する材料を含有
させてもよく、これらを含む場合、これらの材料を用い、製膜後に架橋・重合膜を形成さ
せてもよい。
【００８２】
　因みに陽極（第一電極）に使用される導電性材料としては、４ｅＶより大きな仕事関数
をもつものが適しており、銀、金、白金、パラジウム等およびそれらの合金、酸化スズ、
酸化インジウム、ＩＴＯ等の酸化金属、さらにはポリチオフェンやポリピロール等の有機
導電性樹脂が用いられる。
【００８３】
　また、陰極（第二電極）に使用される導電性物質としては、４ｅＶより小さな仕事関数
をもつものが適しており、マグネシウム、アルミニウム等。合金としては、マグネシウム
／銀、リチウム／アルミニウム等が代表例として挙げられる。
【００８４】
　以上の各機能層が前記基板上に形成され、封止基板により封止され有機ＥＬパネルを構
成する。
【００８５】
　本発明に係る有機ＥＬパネルにおいては、各、有機機能層は、塗布、印刷法等の湿式法
で成膜されてもよく、また、真空蒸着法などの他の成膜法（乾式法）を用いてもよい。
【実施例】
【００８６】
　以下実施例により本発明を説明するが、本発明はこれにより限定されるものではない。
【００８７】
　実施例１
　（有機ＥＬパネル１０１Ａの作製）
　（封止基板１０１の作製）
　１００×２００ｍｍのシート状のＰＥＴ／アルミ箔（ｔ＝５０／３０μｍ）の表面（Ｐ
ＥＴ／アルミ箔のつや面）に沿って、熱可塑性樹脂（ＮＵＣＲＥＬ　ＡＮ４２２８Ｃ（融
点１００℃））を厚み５０μｍで均一に塗工し、接着層付き封止基板１０１Ａを作製した
。
【００８８】
　上記で作製した１００×２００ｍｍのシート状の接着層付き封止基板１０１を、真空加
圧乾燥装置（協真エンジニアリング製）にて６０℃で加熱し、合計６時間になるよう、圧
力の切替え時間を変えて、圧力を０．１ＭＰａＡ（常圧近傍）→０．１５ＭＰａＡ（加圧
）、０．１５ＭＰａＡで１時間保持→０．１ＭＰａＡ（常圧近傍）、０．１ＭＰａＡで１
時間保持→０．０５ＭＰａＡ（減圧）、０．０５ＭＰａＡで１時間保持→０．１ＭＰａＡ
（常圧近傍）と変化させて脱水処理した接着層付き封止基板１０１Ａを作製した。
【００８９】
　なお、各圧力変化は、合計６時間になるよう図４（横軸は時間、縦軸は圧力を表し、加
圧－減圧－減圧－加圧の１例を示す。）に示すように行った。当該真空加圧乾燥装置は、
図１で示したものを用いた。
【００９０】
　（有機ＥＬ素子の作製）
　１００ｍｍ×１００ｍｍ×１．１ｍｍのガラス基板上に、陽極としてＩＴＯ（インジウ
ムチンオキシド）を発光面積が１０ｍｍ平方になるようなパターンとし、１００ｎｍ成膜
した透明支持基板を作製した。これをイソプロピルアルコールで超音波洗浄し、乾燥窒素
ガスで乾燥し、ＵＶオゾン洗浄をさらに５分間行った。
【００９１】
　この透明支持基板上に、ポリ（３，４－エチレンジオキシチオフェン）－ポリスチレン
スルホン酸（ＰＥＤＯＴ／ＰＳＳ　Ｂａｙｅｒ社製、Ｂａｙｔｒｏｎ　ＰＡＡｌ　４０８
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３）を純水で７０％に希釈した溶液を３０００ｒｐｍ、３０秒でスピンコート法により成
膜した後、２００℃で１時間乾燥し、膜厚３０ｎｍの正孔輸送層とした。
【００９２】
　さらに下記組成の発光組成物を１ｍｌとなるように調整し、スピンコートした。（膜厚
約２５ｎｍ）。
【００９３】
　発光組成物
　溶媒：トルエン　　　　　　　　　　　　　　　　　　　１００質量％
　ホスト材料：Ｈ－Ａ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　１質量％
　青色材料：Ｉｒ－Ａ　　　　　　　　　　　　　　　　０．１０質量％
　緑色材料：Ｉｒ（ｐｐｙ）３　　　　　　　　　　　０．００４質量％
　赤色材料：Ｉｒ（ｐｉｑ）３　　　　　　　　　　　０．００５質量％
　次いで、電子輸送層用塗布液を下記のように調製し、スピンコーターにて、１５００ｒ
ｐｍ、３０秒の条件で塗布し、電子輸送層を設けた。別途用意した基板にて、同条件にて
塗布を行い、測定をしたところ、膜厚は２０ｎｍであった。
【００９４】
　（電子輸送層用塗布液）
　２，２，３，３－テトラフルオロ－１－プロパノール　　　１００ｍｌ
　ＥＴ－Ａ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　０．５０ｇ
【００９５】
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【化１】

【００９６】
　さらに電子輸送層が形成された上記試料を真空蒸着装置に移し、真空槽を４×１０－４

Ｐａまで減圧し、前記電子輸送層上に陰極バッファー層としてフッ化リチウム１０ｎｍお
よび陰極としてアルミニウム１１０ｎｍの層を順次蒸着成膜して、有機ＥＬ素子を作製し
た。
【００９７】
　上記作製した発光面積□１０ｍｍの有機ＥＬ素子に、上記作製した乾燥条件違いの接着
層付き封止基板を貼合し、封止済み有機ＥＬパネル１０１Ａを作製した。
【００９８】
　（有機ＥＬパネル１０２Ａ～１１１Ａの作製）
　上記有機ＥＬパネル１０１の作製において、単位時間に圧力を変化させる割合は有機Ｅ
Ｌパネル１０１の作製と同様にして保持する時間を表１、表２、表３、表４に記載した条
件に変更した以外は同様にして有機ＥＬパネル１０２Ａ～１１１Ａ、１０１Ｂ～１１１Ｂ
、１０１Ｃ～１１１Ｃ、１０１Ｄ～１１１Ｄ、を作製した。
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【００９９】
　（有機ＥＬパネルの評価）
　（ＤＳ発生）
　上記で作製した有機ＥＬパネル１０１～１０９を、露点－８０℃、温度７０℃の環境に
３時間放置した後、低電圧電源にて＋５Ｖ印加しその時の発光状態をマイクロスコープに
より観察した。１００μｍ以上のダークスポット（ＤＳ）の発生数をカウントし比較を実
施した。その結果を表１～４に示した。Ｄ以上が実用上良好な範囲であると判断した。
【０１００】
　（ＤＳ発生の評価ランク）
Ａ：０個
Ｂ：１個以上、１０個未満
Ｃ：１０個以上、１５個未満
Ｄ：１５個以上、２０個未満
Ｅ：２０個以上
【０１０１】
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【０１０２】
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【０１０３】
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【０１０４】
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【表４】

【０１０５】
　上記表から、圧変化処理を３回以上行った方法により得られた、有機ＥＬパネル１０１
Ａ～１０６Ａ、１０１Ｂ～１０６Ｂ、１０１Ｃ～１０６Ｃ、１０１Ｄ～１０６Ｄ、は、圧
変化処理が、２回以下である方法によって得られた比較例の有機ＥＬパネル１０７Ａ～１
１１Ａ、１０７Ｂ～１１１Ｂ、１０７Ｃ～１１１Ｃ、１０７Ｄ～１１１Ｄ、に比較してＤ
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Ｓの発生数が少なく、本発明の製造方法はＤＳの発生の少ない有機ＥＬパネルを与えるこ
とができることが分かる。
【０１０６】
　また、加熱処理を行っていない有機ＥＬパネル１０５Ａおよび１０６Ａ、１０５Ｂおよ
び１０６Ｂ、１０５Ｃおよび１０６Ｃ、１０５Ｄおよび１０６Ｄでも、比較例である有機
ＥＬパネル１０７Ａ～１０９Ａ、１０７Ｂ～１０９Ｂ、１０７Ｃ～１０９Ｃ、１０７Ｄ～
１０９Ｄ、に比べてＤＳ発生が抑えられていることから、加熱処理を加えなくとも脱水効
果は十分であり、生産性に優れることが分かる。
【０１０７】
　また本発明の方法において、加熱温度を上げることにより、ＤＳの発生をより抑制でき
ることが分かる。
【０１０８】
　実施例２
　（有機ＥＬパネル２０１の作製）
　上記実施例１の有機ＥＬパネル１０１Ａの作製において、作製したシート状の接着層付
き封止基板を５枚積層させて、上記有機ＥＬパネル１０１Ａの作製と同様の圧変化処理（
脱水処理）を行い、その内の１枚を有機ＥＬパネル２０１の封止基板として用いた以外は
、同様にして、有機ＥＬパネル２０１の作製をした。
【０１０９】
　（有機ＥＬパネル２０２の作製）
　上記実施例１の有機ＥＬパネル１０１の作製において、封止基板１０１を下記に記載す
る封止基板２０２に変更した以外は同様にして有機ＥＬパネル２０２を作製した。各圧力
変化の後の保持時間は、１時間とした。
【０１１０】
　（封止基板２０２の作製）
　長さ３０ｍのロール状のＰＥＴ／アルミ箔（厚み＝５０／３０μｍ）の表面（ＰＥＴ／
アルミ箔のつや面）に熱可塑性接着剤（ＮＵＣＲＥＬ　ＡＮ４２２８Ｃ（融点１００℃）
）を押し出しラミネートし接着層を塗工し成膜、乾燥、巻き取って接着層付き封止基板２
０２を作製した。熱可塑性接着剤の厚みは３０μｍとした。
【０１１１】
　上記で作製したロール状の接着層付き封止基板２０２を、真空加圧乾燥装置（協真エン
ジニアリング製）にて６０℃で加熱し、合計６時間になるよう、切替え時間を変えて、圧
力を０．１ＭＰａＡ（常圧近傍）→１．００ＭＰａＡ（加圧）→０．１ＭＰａＡ（常圧近
傍）→０．０１ＭＰａＡ（減圧）→０．１ＭＰａＡ（常圧近傍）と変化させて脱水処理し
た接着層付き封止基板２０２を作製した。なお、各圧力変化は、合計６時間になるように
行った。当該真空加圧乾燥装置は、図１で示したものを用いた。各圧力変化の後の保持時
間は、１時間とした。
【０１１２】
　（有機ＥＬパネル２０３および２０４の作製）
　上記有機ＥＬパネル２０１の作製において、真空加圧乾燥の条件を表５に記載した条件
に変更した以外は同様にして有機ＥＬパネル２０３および２０４を作製した。
【０１１３】
　（有機ＥＬパネル２０５および２０６の作製）
　上記有機ＥＬパネル２０２の作製において、真空加圧乾燥の条件を表５に記載した条件
に変更した以外は同様にして有機ＥＬパネル２０５および２０６を作製した。
【０１１４】
　（有機ＥＬパネルの評価）
　（ＤＳ発生）
　上記で作製した有機ＥＬパネル２０１～２０６を、上記実施例１の評価方法と同様にＤ
Ｓ発生の評価を行った。その結果を表５に示した。
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【０１１５】
【表５】

【０１１６】
　表５から、本発明の製造方法により得られた有機ＥＬパネル２０１、２０２、２０３、
２０５はＤＳの発生が少なく、本発明の製造方法が優れることが分かる。
【０１１７】
　実施例３
　（有機ＥＬパネル３０１の作製）
　実施例１の有機ＥＬパネル１０１Ａの作製において、封止基板１０１を下記に記載する
封止基板３０１に変更した以外は同様にして、有機ＥＬパネル３０１を作製した。
【０１１８】
　（封止基板３０１の作製）
　１００×２００ｍｍのシート状のＰＥＴ／アルミ箔（ｔ＝５０／３０μｍ）の表面（Ｐ
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ＥＴ／アルミ箔のつや面）に沿って、熱硬化性樹脂（ナガセケムテック（株）ＵＶレンジ
　ＸＮＲ５５１６（融点１４０℃））を厚み５０μｍで均一に塗工し、接着層付き封止基
板３０１を作製した。
【０１１９】
　上記で作製した１００×２００ｍｍのシート状の接着層付き封止基板３０１を、真空加
圧乾燥装置（協真エンジニアリング製）にて６０℃で加熱し、合計６時間になるよう、切
替え時間を変えて、圧力を０．１ＭＰａＡ（常圧近傍）→０．１５ＭＰａＡ（加圧）→０
．１ＭＰａＡ（常圧近傍）→０．０５ＭＰａＡ（減圧）→０．１ＭＰａＡ（常圧近傍）と
変化させて脱水処理した接着層付き封止基板３０１を作製した。なお、各圧力変化は、合
計６時間になるように行った。当該真空加圧乾燥装置は、図１で示したものを用いた。各
圧力変化の後の保持時間は、３０分とした。
【０１２０】
　（有機ＥＬパネル３０２～３０７の作製）
　上記有機ＥＬパネル３０１の作製において、真空加圧乾燥の条件を表６に記載した条件
に変更した以外は同様にして有機ＥＬパネル３０２～３０７を作製した。各圧力変化の後
の保持時間は、３０分とした。
【０１２１】
　（有機ＥＬパネル３０８の作製）
　上記有機ＥＬパネル３０１の作製において、封止基板３０１を下記に記載する封止基板
３０８に変更した以外は同様にして、有機ＥＬパネル３０８を作製した。
【０１２２】
　（封止基板３０８の作製）
　長さ３０ｍのロール状のＰＥＴ／アルミ箔（厚み＝５０／３０μｍ）の表面（ＰＥＴ／
アルミ箔のつや面）に熱硬化性樹脂（ナガセケムテック（株）ＵＶレンジ　ＸＮＲ５５１
６（融点１４０℃））を押し出しラミネートし接着層を塗工し成膜、乾燥、巻き取って接
着層付き封止基板３０８を準備した。熱可塑性接着剤の厚みは３０μｍとした。
【０１２３】
　上記で作製したロール状の接着層付き封止基板３０８を、真空加圧乾燥装置（協真エン
ジニアリング製）にて６０℃で加熱し、合計６時間になるよう、切替え時間を変えて、圧
力を０．１ＭＰａＡ（常圧近傍）→０．１５ＭＰａＡ（加圧）→０．１ＭＰａＡ（常圧近
傍）→０．０５ＭＰａＡ（減圧）→０．１ＭＰａＡ（常圧近傍）と変化させて脱水処理し
た接着層付き封止基板３０８を作製した。なお、各圧力変化は、合計６時間になるように
行った。図中のＴは時間を表す。当該真空加圧乾燥装置は図１で示したものを用いた。各
圧力変化の後の保持時間は、３０分とした。
【０１２４】
　（有機ＥＬパネル３０９および３１０の作製）
　上記有機ＥＬパネル３０８の作製において、真空加圧乾燥の条件を表６に記載した条件
に変更した以外は同様にして有機ＥＬパネル３０９および３１０を作製した。各圧力変化
の後の保持時間は、３０分とした。
【０１２５】
　（有機ＥＬパネルの評価）
　（ＤＳ発生）
　上記で作製した有機ＥＬパネル３０１～３１０を、上記実施例１の評価方法と同様にＤ
Ｓ発生の評価を行った。その結果を表６に示した。
【０１２６】
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【表６】

【０１２７】
　表６から明らかなように、圧力変化数が３回以上の環境下で脱水処理を行った有機ＥＬ
パネルは、１００μｍ以上のＤＳ発生が抑えられていることが分かる。
【符号の説明】
【０１２８】
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　１　乾燥チャンバ
　２　加圧ポンプ
　３　真空ポンプ
　１ａ　基板
　２ａ　第一電極
　３ａ　有機機能層
　４ａ　第二電極
　５ｂ　アルミ箔
　７ｂ　ポリエチレンテレフタレートフィルム
　１０　有機ＥＬパネル
　Ａ　有機ＥＬ素子
　Ｂ　封止基板
　Ｓ　接着層

【図４】
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【図２】

【図３】
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