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(57)【要約】
【課題】高発光効率、高輝度、かつ極めて高寿命の光出力を有する有機発光素子を提供す
る。また、塗布プロセスにより作製する際に、膜欠陥が非常に少なく安定した発光面を有
する薄膜を形成することができる有機発光素子を提供する。
【解決手段】陽極と陰極と、該陽極と該陰極との間に挟持される有機化合物層と、から構
成され、該陽極又は該陰極の該有機化合物層側の表面を、下記一般式（１）又は（２）で
示されるイソシアネート化合物で表面処理することを特徴とする、有機発光素子。

【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　陽極と陰極と、該陽極と該陰極との間に挟持される有機化合物層と、から構成され、
　該陽極又は該陰極の該有機化合物層側の表面を、下記一般式（１）又は（２）で示され
るイソシアネート化合物で表面処理することを特徴とする、有機発光素子。
【化１】

（式（１）において、Ａｒ11乃至Ａｒ13は、それぞれ置換もしくは無置換の芳香族基、置
換もしくは無置換の複素環基、置換もしくは無置換の縮合多環芳香族基及び置換もしくは
無置換の縮合多環複素環基より選ばれる置換基を表す。Ｒ11は、炭素数１以上８以下の２
価の置換基を表す。ｎは０又は１である。）

【化２】

（式（２）において、Ａｒ21乃至Ａｒ25は、それぞれ置換もしくは無置換の芳香族基、置
換もしくは無置換の複素環基、置換もしくは無置換の縮合多環芳香族基及び置換もしくは
無置換の縮合多環複素環基より選ばれる置換基を表す。Ｒ21は、炭素数１以上８以下の２
価の置換基を表す。ｍは０又は１である。）
【請求項２】
　前記陽極が酸化スズインジウムを含有する導電性層であって、前記陽極の前記有機化合
物層側の表面を前記イソシアネート化合物で表面処理することを特徴とする、請求項１に
記載の有機発光素子。
【請求項３】
　前記有機化合物層が正孔注入層と発光層とを順次積層してなる積層体であることを特徴
とする、請求項１又は２に記載の有機発光素子。
【請求項４】
　前記有機化合物層が、正孔注入層と、発光層及び電子注入層のいずれかと、を順次積層
してなる積層体であることを特徴とする、請求項１又は２に記載の有機発光素子。
【請求項５】
　前記陽極又は前記陰極の表面処理を行った後、前記有機化合物層を塗布法により成膜す
ることを特徴とする、請求項１乃至４のいずれか一項に記載の有機発光素子。
【請求項６】
　前記表面処理を、前記イソシアネート化合物を有機溶剤に溶解した処理溶液に前記陽極
又は前記陰極の表面を接触させることにより行うことを特徴とする、請求項１乃至５に記
載の有機発光素子の製造方法。
【請求項７】
　前記処理溶液に前記陽極又は前記陰極の表面を接触させるときに、さらに加熱処理を行
うことを特徴とする、請求項６に記載の製造方法。
【請求項８】
　前記表面処理を行った後、前記陽極又は前記陰極の表面と反応せずに電極表面上に残留
した前記イソシアネート化合物を、前記有機溶剤により洗い流す工程を設けることを特徴
とする、請求項６又は７に記載の製造方法。
【請求項９】
　前記陽極又は前記陰極の表面に活性化処理を施した後、前記表面処理を行うことを特徴
とする、請求項６乃至８に記載の製造方法。
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【請求項１０】
　前記活性化処理が、１８５ｎｍ及び２５４ｎｍ±５ｎｍに主な発光スペクトル波長を有
する低圧水銀灯を使用したＵＶ／オゾン処理であることを特徴とする、請求項９記載の製
造方法。
【請求項１１】
　請求項１乃至５のいずれか一項に記載の有機発光素子を具備することを特徴とする、表
示装置。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は有機発光素子及びその製造方法、並びに表示装置に関する。
【背景技術】
【０００２】
　有機発光素子の製造プロセスは乾式法と湿式法とに分類される。乾式法とは、主に低分
子系材料を使用し、真空蒸着法等の気相プロセスを用いて薄膜形成を行う方法である。
【０００３】
　これに対し湿式法とは、成膜工程の際に、主に高分子系材料等を使用し、スピン塗布法
、インクジェット塗布法、ディスペンサー塗布法、スプレー塗布法、浸漬塗布法等の方法
を用いて薄膜形成を行う方法である。
【０００４】
　ここで真空蒸着法等の乾式法は生産装置がバッチ式であり、素子作製において、素子の
発光のために必要のない部分にも材料の膜が形成されることがある。このため必要量より
はるかに多い材料を無駄に消費してしまい、生産性に課題のある方法といえる。
【０００５】
　一方、湿式法による製造は連続式処理による生産が可能である。例えば、インクジェッ
ト塗布法、ディスペンサー塗布法のような液滴吐出法によって塗布を選択することができ
る。これらの方法では、素子の必要とする部分にのみに材料を塗り分けるパターンニング
と塗布が同時にできるため、生産性を大幅に改善することができる。
【０００６】
　故に、昨今、有機発光素子の電荷注入層、電荷輸送層、発光層等の有機層を生産性のよ
い、塗布プロセスで製膜することが要求されている。
【０００７】
　ここで塗布系の正孔注入材料としては、電荷（正孔）注入性を改善するためにポリ（３
，４－エチレンジオキシチオフェン）とポリスチレンスルホン酸の混合物で構成される薄
膜を使用することが知られている。しかし、この正孔注入材料を使用した有機発光素子は
初期特性に優れるが、長時間使用した場合の輝度劣化が著しいことが問題である。そのた
め、電荷注入性に優れると共に化学的に安定な材料が望まれている。
【０００８】
　しかし現状では、これらの塗布プロセスに用いることのできる電荷注入材料は限られて
おり、発光効率等の初期特性や長時間の発光による輝度劣化等の耐久特性が十分でないと
いう問題があった。
【０００９】
　一方で、有機発光素子の電極表面の性質は、素子の電荷注入特性を考える場合に重要な
要素である。ここで有機発光素子の電荷注入特性を向上させることを目的として、電極に
表面処理を行うことが提案されている。その先行技術として、特許文献１及び２で開示さ
れているものが挙げられる。しかし、これらの先行技術では、有機発光素子の電極表面に
電荷輸送性の構造を具備する化合物を化学的に結合させて電荷注入特性を改良することは
述べられていない。
【００１０】
　他方で、電荷輸送性の構造を有するイソシアネート化合物に関しては、特許文献３及び
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４にて開示されている化合物が知られている。ただし、これらの先行技術では、開示され
ている化合物が有機発光素子の電極表面の表面処理に使用すること及びこれによって有機
発光素子の電荷注入性が向上されることは述べられていない。
【００１１】
【特許文献１】特開平０８－３３００７１号公報
【特許文献２】特開２００２－１１５０７９号公報
【特許文献３】特開平０６－２３４９６９号公報
【特許文献４】特開平０７－１０１９２６号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１２】
　本発明の目的は、高発光効率、高輝度、かつ極めて高寿命の光出力を有する有機発光素
子を提供することである。また本発明の他の目的は、塗布プロセスにより作製する際に、
膜欠陥が非常に少なく安定した発光面を有する薄膜を形成することができる有機発光素子
を提供することである。さらに本発明の他の目的は、高安定性かつ高生産性である有機発
光素子を提供するものである。
【課題を解決するための手段】
【００１３】
　本発明の有機発光素子は、陽極と陰極と、該陽極と該陰極との間に挟持される有機化合
物層と、から構成され、該陽極又は該陰極の該有機化合物層側の表面を、下記一般式（１
）又は（２）で示されるイソシアネート化合物で表面処理することを特徴とする。
【００１４】
【化１】

（式（１）において、Ａｒ11乃至Ａｒ13は、それぞれ置換もしくは無置換の芳香族基、置
換もしくは無置換の複素環基、置換もしくは無置換の縮合多環芳香族基及び置換もしくは
無置換の縮合多環複素環基より選ばれる置換基を表す。Ｒ11は、炭素数１以上８以下の２
価の置換基を表す。ｎは０又は１である。）
【００１５】

【化２】

（式（２）において、Ａｒ21乃至Ａｒ25は、それぞれ置換もしくは無置換の芳香族基、置
換もしくは無置換の複素環基、置換もしくは無置換の縮合多環芳香族基及び置換もしくは
無置換の縮合多環複素環基より選ばれる置換基を表す。Ｒ21は、炭素数１以上８以下の２
価の置換基を表す。ｍは０又は１である。）
【発明の効果】
【００１６】
　本発明によれば、高発光効率、高輝度、かつ極めて高寿命の光出力を有する有機発光素
子を提供することができる。また本発明によれば、塗布プロセスにより作製する際に、膜
欠陥が非常に少なく安定した発光面を有する薄膜を形成することができる有機発光素子を
提供することができる。また本発明によれば、高安定性かつ高生産性である有機発光素子
を提供することができる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１７】
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　以下、本発明を詳細に説明する。まず本発明の有機発光素子について説明する。
【００１８】
　本発明の有機発光素子は、陽極と陰極と、該陽極と該陰極との間に挟持される有機化合
物層と、から構成される。
【００１９】
　以下、図面を参照しながら本発明の有機発光素子について詳細に説明する。
【００２０】
　図１は、本発明の有機発光素子における第一の実施形態を示す断面図である。図１の有
機発光素子１０は、基板１上に陽極２、発光層３及び陰極４が順次設けられている。図１
の有機発光素子１０は、発光層３が正孔輸送機能、電子輸送機能及び発光機能を全て有し
ている場合に有用である。また、発光層３が正孔輸送機能、電子輸送機能及び発光機能の
いずれかの機能を有する有機化合物を混合して構成される場合にも有用である。
【００２１】
　図２は、本発明の有機発光素子における第二の実施形態を示す断面図である。図２の有
機発光素子２０は、基板１上に陽極２、正孔輸送層５、電子輸送層６及び陰極４が順次設
けられている。この有機発光素子２０は、正孔輸送機能及び電子輸送機能のいずれかを備
える発光性の有機化合物と電子輸送機能のみ又は正孔輸送機能のみを備える有機化合物と
を組み合せて使用する場合に有用である。また、有機発光素子２０は、正孔輸送層５又は
電子輸送層６が発光層を兼ねる。
【００２２】
　図３は、本発明の有機発光素子における第三の実施形態を示す断面図である。図３の有
機発光素子３０は、図２の有機発光素子２０において、正孔輸送層５と電子輸送層６との
間に発光層３を設けたものである。この有機発光素子３０は、キャリヤ輸送機能と発光機
能とを分離したものであり、正孔輸送機能、電子輸送機能、発光機能の各機能を有する化
合物を適宜組み合せて使用することができる。このため、材料選択の自由度が増すと共に
、発光波長を異にする種々の化合物が使用できるので、発光色相の多様化が可能になる。
さらに、中央の発光層３に各キャリヤあるいは励起子を有効に閉じこめて有機発光素子３
０の発光効率の向上を図ることも可能になる。
【００２３】
　図４は、本発明の有機発光素子における第四の実施形態を示す断面図である。図４の有
機発光素子４０は、図３の有機発光素子３０において、陽極２と正孔輸送層５との間に正
孔注入層７を設けたものである。正孔注入層７を設けることにより、陽極２と正孔輸送層
５との密着性又は正孔注入性が改善されるので、低電圧化に効果的である。また、正孔注
入層７の代わりにバッファ層を設けてもよいが、その機能は正孔注入層と同じである。
【００２４】
　図５は、本発明の有機発光素子における第五の実施形態を示す断面図である。図５の有
機発光素子５０は、図３の有機発光素子３０において、発光層３と電子輸送層６との間に
正孔／エキシトンブロッキング層８を設けたものである。正孔／エキシトンブロッキング
層８を設けることにより、正孔あるいは励起子が発光層３から陰極４側に抜けることが抑
制されるので、発光効率の向上に効果的である。
【００２５】
　図６は、本発明の有機発光素子における第六の実施形態を示す断面図である。図６の有
機発光素子６０は、図４の有機発光素子４０において、電子輸送層６と陰極４との間に電
子注入層９を設けたものである。電子注入層９を設けることにより、陰極４と電子輸送層
６との密着性又は電子注入性が改善されるので、低電圧化に効果的である。
【００２６】
　図７は、本発明の有機発光素子における第７の実施形態を示す断面図である。図７の有
機発光素子７０は、基板１上に陽極２、正孔注入層７、発光層３、電子注入層８及び陰極
４を順次設けられている。
【００２７】
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　ただし、図１乃至図７はあくまでごく基本的な素子構成であり、本発明の有機発光素子
の構成はこれらに限定されるものではない。例えば、電極と有機化合物層との界面に絶縁
性層、接着層又は干渉層を設ける、正孔注入層又は正孔輸送層がイオン化ポテンシャルの
異なる２層から構成される、等多様な層構成をとることができる。また基板上に陰極を設
けてから、発光層等の有機化合物層、陽極の順番で積層されていてもよい。
【００２８】
　尚、図１乃至図７には図示されていないが、陽極２又は陰極４の表面（特に基板１上の
電極の表面）は表面処理が施され、この表面処理によって形成される層（表面処理層）が
陽極２上又は陰極４上に設けられている。
【００２９】
　ここで本発明の有機発光素子において、有機化合物層は、例えば、図１乃至図７で示さ
れる発光層３、正孔輸送層５、電子輸送層６、正孔注入層（バッファ層）７、正孔／エキ
シトンブロッキング層８及び電子注入層９である。本発明の有機発光素子において、好ま
しくは、有機化合物層は、正孔注入層７と発光層３とを順次積層してなる積層体である。
また、有機化合物層が、正孔注入層７と、発光層３及び電子注入層９のいずれかと、を順
次積層してなる積層体である場合も好ましい。
【００３０】
　ここで本発明の有機発光素子は、陽極又は陰極の有機化合物層側の表面が、下記一般式
（１）で示されるイソシアネート化合物によって表面処理されることを特徴とする。
【００３１】
【化３】

【００３２】
　式（１）において、Ａｒ11乃至Ａｒ13は、それぞれ置換もしくは無置換の芳香族基、置
換もしくは無置換の複素環基、置換もしくは無置換の縮合多環芳香族基、置換もしくは無
置換の縮合多環複素環基及びこれらを組み合わせた複合置換基より選ばれる置換基を表す
。
【００３３】
　Ａｒ11乃至Ａｒ13で表される芳香族基として、ベンゼン、ビフェニル、ターフェニル等
の骨格に由来する置換基が挙げられる。
【００３４】
　Ａｒ11乃至Ａｒ13で表される複素環基として、ピロール、フラン、チオフェン、イミダ
ゾール、オキサゾール、オキサジアゾール等の骨格に由来する置換基が挙げられる。
【００３５】
　Ａｒ11乃至Ａｒ13で表される縮合多環芳香族基として、ナフタレン、フェニルナフタレ
ン、フルオレン、フルオランテン、アントラセン、フェナントレン、ジヒドロフェナント
レン、ペンタセン、ピレン、ペリレン等の骨格に由来する置換基が挙げられる。
【００３６】
　Ａｒ11乃至Ａｒ13で表される縮合多環複素環基として、インドール、カルバゾール、キ
ノキサリン、アクリジン、フェナジン、フェノオキサジン、フェノチアジン、ジベンゾフ
ラン、ジベンゾチオフェン、ベンズイミダゾール、ベンズオキサゾール等の骨格が挙げら
れる。
【００３７】
　Ａｒ11乃至Ａｒ13で表される複合置換基として、例えば、以下に示す骨格が挙げられる
。この複合置換基は後述する置換基を有していてもよい。
【００３８】



(7) JP 2009-70698 A 2009.4.2

10

20

30

40

50

【化４】

【００３９】
　上記芳香族基、複素環基、縮合多環芳香族基、縮合多環複素環基及び複合置換基が有し
てもよい置換基として、メチル基、エチル基、プロピル基、ｎ－ブチル基、ｔｅｒｔ－ブ
チル等のアルキル基、ベンジル基、フェネチル基、ナフチルメチル基等のアラルキル基、
フェニル基、ナフチル基、アンスリル基、ピレニル基、フルオレニル基等の１価の芳香族
炭化水素環基、カルバゾリル基、ジベンゾフリル基、ジベンゾチオフェニル基等の１価の
芳香族複素環基、メトキシ基、エトキシ基、プロポキシ基等のアルコキシ基、フェノキシ
基、ナフトキシ基等のアリールオキシ基、フッ素原子、塩素原子、臭素原子、ヨウ素原子
等のハロゲン原子、ニトロ基、シアノ基等が挙げられる。これらの置換基は１つ有してい
てもよいし、複数有していてもよい。
【００４０】
　尚、Ａｒ11乃至Ａｒ13のうちＡｒ13は２価の置換基であり、それ以外は１価の置換基で
ある。
【００４１】
　式（１）において、Ｒ11は、炭素数１以上８以下の２価の置換基を表す。
【００４２】
　Ｒ11で表される炭素数１以上８以下の２価の置換基として、メチレン基、エチレン基、
プロピレン基、ブチレン基、オクタニレン基等の２価の炭化水素基等が挙げられる。Ｒ11

が２価の炭化水素基である場合は、メチル基、エチル基、プロピル基、ブチル基等の枝分
かれ構造を有してもよいし、エーテル結合（－Ｏ－）が炭化水素骨格中に１個挿入されて
いてもよい。
【００４３】
　式（１）において、ｎは０又は１である。ｎが０である場合は、Ａｒ13とイソシアネー
ト基とは互いに単結合によって直接結合されている関係にある。
【００４４】
　また本発明の有機発光素子は、陽極又は陰極の有機化合物層側の表面が、下記一般式（
２）で示されるイソシアネート化合物によって表面処理されていてもよい。
【００４５】

【化５】

【００４６】
　式（２）において、Ａｒ21乃至Ａｒ25は、それぞれ置換もしくは無置換の芳香族基、置
換もしくは無置換の複素環基、置換もしくは無置換の縮合多環芳香族基及び置換もしくは
無置換の縮合多環複素環基より選ばれる置換基を表す。
【００４７】
　Ａｒ21乃至Ａｒ25で表される芳香族基として、ベンゼン、ビフェニル、ターフェニル、
等の骨格に由来する置換基が挙げられる。
【００４８】
　Ａｒ21乃至Ａｒ25で表される複素環基として、ピロール、フラン、チオフェン、イミダ
ゾール、オキサゾール、オキサジアゾール等の骨格に由来する置換基が挙げられる。
【００４９】
　Ａｒ21乃至Ａｒ25で表される縮合多環芳香族基として、ナフタレン、フェニルナフタレ
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、ペリレン等の骨格に由来する置換基が挙げられる。
【００５０】
　Ａｒ21乃至Ａｒ25で表される縮合多環複素環基として、インドール、カルバゾール、キ
ノキサリン、アクリジン、フェナジン、フェノオキサジン、フェノチアジン、ジベンゾフ
ラン、ジベンゾチオフェン、ベンズイミダゾール、ベンズオキサゾール等の骨格に由来す
る置換基が挙げられる。
【００５１】
　上記芳香族基、複素環基、縮合多環芳香族基及び縮合多環複素環基が有してもよい置換
基として、メチル基、トリフルオロメチル基、エチル基、プロピル基、ｎ－ブチル基、ｔ
ｅｒｔ－ブチル基、４－メチルペンチル基等のアルキル基、ベンジル基、フェネチル基、
ナフチルメチル基等のアラルキル基、フェニル基、ナフチル基、アンスリル基、ピレニル
基、フルオレニル基等の１価の芳香族炭化水素環基、カルバゾリル基、ジベンゾフリル基
、ジベンゾチオフェニル基等の１価の芳香族複素環基、メトキシ基、エトキシ基、プロポ
キシ基等のアルコキシ基、フェノキシ基、ナフトキシ基等のアリールオキシ基、フッ素原
子、塩素原子、臭素原子、ヨウ素原子等のハロゲン原子、ニトロ基、シアノ基等が挙げら
れる。これらの置換基は１つ有していてもよいし、複数有していてもよい。
【００５２】
　尚、Ａｒ21乃至Ａｒ25のうちＡｒ23及びＡｒ25は２価の基であり、それ以外は１価の基
を示す。
【００５３】
　式（２）において、Ｒ21は、炭素数１以上８以下の２価の置換基を表す。
【００５４】
　Ｒ21で表される炭素数１以上８以下の２価の置換基として、メチレン基、エチレン基、
プロピレン基、ブチレン基、オクタニレン基等の２価の炭化水素基等が挙げられる。Ｒ21

かつ２価の炭化水素基である場合は、エチル基、エチル基、プロピル基、ブチル基等の枝
分かれ構造を有してもよいし、エーテル結合（－Ｏ－）が炭化水素骨格中に１個挿入され
ていてもよい。
【００５５】
　式（２）において、ｍは０又は１である。ｍが０である場合は、Ａｒ25とイソシアネー
ト基とは互いに単結合によって直接結合されている関係にある。
【００５６】
　本発明の有機発光素子で使用される式（１）又は（２）のイソシアネート化合物は、電
荷（正孔）注入・輸送機能を有する特定のトリアリールアミン構造と、活性水素含有基と
反応するイソシアネート基を同一分子内に有する化合物である。
【００５７】
　式（１）又は（２）のイソシアネート化合物は、特定のトリアリールアミン構造部分を
有しているため、電極（陽極又は陰極）と有機化合物層との仕事関数の差を適度に埋めて
素子が有する電荷注入特性を向上させることができる。
【００５８】
　次に、本発明の有機発光素子の構成材料であるイソシアネート化合物の具体例を以下に
示す。ただし、本発明はこれら具体例に限定されるものではない。
【００５９】
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【００６８】
　ここで本発明の有機発光素子において、好ましくは、陽極が酸化スズインジウム（ＩＴ
Ｏ）を含有する導電性層であって、陽極の有機化合物層側の表面が式（１）又は（２）の
イソシアネート化合物によって表面処理される。
【００６９】
　この理由について、図面を参照しながら説明する。図８は、表面処理を行う前後におけ
る電極表面の模式図であり、（ａ）は、表面処理を行う前を、（ｂ）は、表面処理を行っ
た後をそれぞれ示す。
【００７０】
　図８（ａ）で示されるように、基板１上に形成されるＩＴＯ等の金属酸化物からなる薄
膜状の電極１１の表面には、残存した不飽和結合に水等が吸着してできた水酸基、及び表
面に微量化学吸着した物質由来の水酸基といった活性水素含有基が存在している。ここで
活性水素含有基（水酸基）に対してイソシアネート基は反応性がある。具体的には、式（
１）又は（２）のイソシアネート化合物を使用し表面処理を行うと、電極１１の表面に存
在する水酸基とイソシアネート化合物のイソシアネート基とが接近する。そうすると、水
酸基とイソシアネート基とが付加反応を起こして、図８（ｂ）で示されるようにウレタン
結合を形成した状態で表面処理層１２が形成される。これにより電極表面と電荷注入・輸
送性構造を有するトリアリールアミン構造が化学結合（ウレタン結合）によって直接固定
される。また直接固定されることにより、電極表面と電荷注入・輸送性構造を有するトリ
アリールアミン構造との距離が非常に近くなる。このため、電極表面に蒸着法、塗布法等
の通常の方法で電荷注入・輸送性の材料を成膜した場合よりもより電荷注入を起こしやす
くなる。
【００７１】
　また、式（１）又は（２）のイソシアネート化合物に含まれるトリアリールアミン構造
により、電極の仕事関数とその次に来る層である電荷（正孔）輸送層もしくは電荷（正孔
）注入層、又は発光層の仕事関数とのエネルギー差を埋めることができる。このため電荷
注入の際のエネルギー障壁をより小さくすることができる。
【００７２】
　以上の説明のように、式（１）又は（２）のイソシアネート化合物は、電極表面、特に
陽極表面に化学的に固着させることにより、電極からの電荷注入性を向上させると共に素
子の発光閾値電圧を低下させる作用がある。
【００７３】
　本発明の有機発光素子は、電極（陽極又は陰極）の表面処理を行った後、好ましくは、
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【００７４】
　塗布系有機発光素子の作製において、塗布の容易性、結晶化のない塗料の調製が可能で
あること等の特徴により、一般的には、高分子材料が使用される。
【００７５】
　ただし高分子材料は、一般的に以下の問題点を有する。即ち、製造後の反応による脱離
物、副反応による不純物、残留触媒、重合開始剤等の不純物類を材料中から除去すること
が困難な点が挙げられる。これら製造時又は製造後に発生する不純物類は、有機発光素子
の輝度特性、寿命特性に悪影響を与える。このため、有機発光素子の高効率化、高耐久化
を達成するために、使用される有機材料の純度を改善する必要があるし、純度が改善され
た有機材料で層を形成する必要がある。
【００７６】
　これに対して、式（１）又は（２）のイソシアネート化合物は、比較的低分子量である
ので、高分子材料と比較して材料自体の精製が容易である。このため不純物に関する問題
点を効率的に改善することができる。
【００７７】
　また、式（１）又は（２）のイソシアネート化合物で電極の表面を処理することにより
、表面処理しない場合と比べて、有機化合物層を塗布法で形成する際に、材料の塗布性が
向上し、塗布薄膜の均一性、電極との密着性等が改善されるという利点がある。
【００７８】
　本発明の有機発光素子において、式（１）又は（２）のイソシアネート化合物と電極表
面との反応により形成される表面処理層は単分子膜に近く、機械的な手法による膜厚の測
定は困難である。この表面処理層は分光分析法や質量分析法等の微量分析によりその存在
、構造等の確認が可能である。
【００７９】
　本発明の有機発光素子は、式（１）及び（２）で示されるイソシアネート化合物の他に
、公知の正孔輸送性化合物、発光性化合物、電子輸送性化合物等と一緒に使用することも
できる。以下にこれらの公知化合物の例を挙げる。
【００８０】
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【化１６】

【００８２】
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【００８６】
　陽極を構成する材料としては仕事関数がなるべく大きなものがよい。例えば、金、銀、
白金、ニッケル、パラジウム、コバルト、セレン、バナジウム等の金属単体あるいはこれ
らを組み合わせた合金、酸化スズ、酸化亜鉛、酸化スズインジウム（ＩＴＯ）、酸化亜鉛
インジウム等の金属酸化物が使用できる。また、ポリアニリン、ポリピロール、ポリチオ
フェン、ポリフェニレンスルフィド等の導電性ポリマーも使用できる。これらの電極物質
は一種類を単独で使用してもよく、二種類以上を併用して使用してもよい。
【００８７】
　ただし、本発明の有機発光素子においては、発明の要旨が電極の、特に、正孔が注入さ
れる陽極の表面処理を目的とするものである。ここでイソシアネート化合物との反応性を
考えると、電極表面に活性水素含有基が存在することが要件となる。この点を鑑みれば、
酸化スズ、酸化亜鉛、酸化スズインジウム（ＩＴＯ）、酸化亜鉛インジウム等の金属酸化
物やポリアニリン、ポリピロール、ポリチオフェン、ポリフェニレンスルフィド等の有機
組成物が好ましいといえる。
【００８８】
　一方、陰極を構成する材料としては仕事関数が小さいものがよい。例えば、リチウム、
ナトリウム、カリウム、セシウム、カルシウム、マグネシウム、アルミニウム、インジウ
ム、銀、鉛、スズ、クロム等の金属単体、これら金属単体を組み合わせた合金、これら金
属単体の塩等を使用することができる。また酸化スズインジウム（ＩＴＯ）等の金属酸化



(25) JP 2009-70698 A 2009.4.2

10

20

30

40

50

物の利用も可能である。陰極は一層で構成されていてもよく、複数の層で構成されていて
もよい。
【００８９】
　本発明の有機発光素子で使用する基板として、特に限定するものではないが、金属製基
板、セラミックス製基板等の不透明性基板、ガラス、石英、プラスチックシート等の透明
性基板が使用される。また、基板にカラーフィルター膜、蛍光色変換フィルター膜、誘電
体反射膜等を使用して発色光をコントロールすることも可能である。
【００９０】
　尚、作製した素子に対して、酸素や水分等との接触を防止する目的で保護層あるいは封
止層を設けることもできる。保護層としては、ダイヤモンド薄膜、金属酸化物、金属窒化
物等の無機材料膜、フッ素樹脂、ポリパラキシレン、ポリエチレン、シリコーン樹脂、ポ
リスチレン樹脂、エポキシ樹脂、フェノール樹脂、尿素樹脂等の高分子膜又は光硬化性樹
脂等が挙げられる。また、ガラス、気体不透過性フィルム、金属等をカバーし、適当な封
止樹脂により素子自体をパッケージングすることもできる。
【００９１】
　次に本発明の有機発光素子の製造方法について説明する。本発明の有機発光素子の製造
方法は、電極（陽極又は陰極）の表面処理を、式（１）又は（２）のイソシアネート化合
物を有機溶剤に溶解した処理溶液に電極の表面を接触させることにより行うことを特徴と
するものである。
【００９２】
　ただし電極基板への表面処理方法は、処理溶液に電極の表面を接触させる方法に限られ
ず、電極付基板を処理溶液中に浸漬させる方法や、電極付基板上に処理溶液を滴下方法も
採用することができる。具体的な方法として、例えば、浸漬法、キャスト法、スピンコー
ト法、スリットコーター法、印刷法、インクジェット法、デイスペンス法、スプレー法等
が挙げられる。
【００９３】
　式（１）又は（２）のイソシアネート化合物を溶解する有機溶剤は、イソシアネート基
と反応性を示す、アルコール類、アミン類、チオール類等の、活性水素含有基を含まない
溶剤を選択しなければならない。ただしこれ以外の条件は特になく、式（１）又は（２）
のイソシアネート化合物を溶解することができれば、如何なる有機溶剤でも使用可能であ
る。
【００９４】
　有機溶剤として、例えば、ｎ－ヘキサン、シクロヘキサン、ｎ－ヘプタン、トルエン、
キシレン、メシチレン、テトラリン、ｎ－ドデシルベンゼン、メチルナフタレン等の炭化
水素系溶剤、ジエチルエーテル、ジイソプロピルエーテル、テトラヒドロフラン、ジオキ
サン、ジグライム等のエーテル系溶剤、クロロホルム、モノクロロベンゼン、１，２－ジ
クロロベンゼン等のハロゲン系溶剤、アセトン、メチルエチルケトン、メチルイソブチル
ケトン、シクロヘキサノン等のケトン系溶剤、酢酸メチル、酢酸エチル、酢酸ｎ－ブチル
等のエステル系溶剤、ジメチルホルムアミド、ジメチルアセトアミド、Ｎ－メチルピロリ
ドン等のアミド系溶剤等が挙げられる。
【００９５】
　表面処理を行う際の処理溶液に含まれる式（１）又は（２）のイソシアネート化合物の
濃度は、処理溶液の全体量を基準として、好ましくは、０．１質量％乃至２０質量％であ
る、より好ましくは０．５質量％乃至１０質量％である。
【００９６】
　また、イソシアネート化合物のニートの液体、固体の微粒子、蒸気等と接触させること
による電極表面の表面処理を行ってもよい。
【００９７】
　ところでイソシアネート化合物は、一般的に水との反応性も高く、使用する際は環境中
の水分との反応にも注意する必要がある。従って、有機溶剤を使用して表面処理を行う際
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、溶剤自体や使用器具等もよく脱水されたものを使用するべきである。また、表面処理中
にも水分の混入がないように、乾燥した不活性ガスを導入する、塩化カルシウム管を使用
する等の乾燥器具・装置を装備する等の水分の混入を抑える処置も施すべきである。
【００９８】
　本発明の製造方法は、好ましくは、処理溶液に電極の表面を接触させるときに、さらに
加熱処理を行うことを特徴とする。加熱処理を行うことで式（１）又は（２）のイソシア
ネート化合物と電極表面の反応を完結させることができる。また加熱工程は、処理溶液中
に電極付基板を浸した状態で同時に加熱処理を行う、という溶液中処理であってもよい。
【００９９】
　ここで表面処理を行う時の処理温度は、好ましくは、０℃乃至２５０℃であり、さらに
好ましくは、５０℃乃至２００℃である。
【０１００】
　また表面処理を行う時間は、好ましくは、５分乃至３００分であり、さらに好ましくは
、１０分乃至１８０分である。
【０１０１】
　本発明の製造方法は、好ましくは、表面処理を行った後、電極表面のＯＨ基等と反応せ
ずに電極表面上に残留した式（１）又は（２）のイソシアネート化合物を、電極表面から
除去するために、有機溶剤により洗い流す工程（リンス洗浄）を行うことを特徴とする。
【０１０２】
　ここでリンス洗浄に使用する溶剤は、上記の表面処理の際に使用した溶剤と同一であっ
ても、異なっていてもよい。またリンス洗浄は、好ましくは、上記表面処理で設定した温
度、時間等の条件・範囲で行う。リンス洗浄の回数は、好ましくは、１回乃至５回の範囲
で行う。
【０１０３】
　また、表面処理の最中又は表面処理を行った後に、溶剤の乾燥、不純物の除去、反応を
完全に進行させる等の目的で乾式の加熱工程を設けてもよい。
【０１０４】
　ところで式（１）又は（２）のイソシアネート化合物を使用して電極の表面処理を行う
場合は、事前に電極表面の前処理を行う必要があり得る。ここで電極表面の前処理とは、
電極基板の表面に吸着した有機物、無機物、水分、ホコリ等の不純物を完全に除去するこ
とである。
【０１０５】
　この前処理を行うために、まず有機溶剤、純水、界面活性剤等を使用した湿式洗浄法を
予め実施することが好ましい。また、この際には同時に加熱・煮沸洗浄、超音波洗浄、ス
クラブ洗浄、ポリッシャー洗浄、研磨剤による表面洗浄、ウォータージェット洗浄、エア
ーブロー洗浄等の物理的・機械的洗浄手法を併用してもよい。
【０１０６】
　湿式洗浄を実施した後、電極表面に付着した溶剤及び水分を除去するため、好ましくは
、加熱乾燥、真空乾燥等の工程を設ける。
【０１０７】
　次に、電極表面に付着した極微量の有機物をさらに除去し、加えて電極表面の活性水素
含有基を活性化するための表面活性化処理工程を実施する。
【０１０８】
　表面活性化処理工程とは、例えば、低圧水銀灯を用いたＵＶ光照射法、エキシマＵＶ光
照射法、プラズマ処理法、コロナ処理法、レーザー光照射法、Ｘ線洗浄、イオンミリング
処理法等による洗浄・前処理を実施することである。好ましくは、表面活性化処理工程と
は、１８５ｎｍ及び２５４ｎｍ±５ｎｍに主な発光スペクトル波長を有する低圧水銀灯を
使用したＵＶ／オゾン処理を行う工程である。これらの工程によってイソシアネート基と
活性水素含有基との反応性が向上する。
【０１０９】
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　本発明の有機発光素子において、上述した表面処理層以外の、有機化合物層や電極自体
を形成する際は、該当する層となる薄膜は、真空蒸着法等の乾式法や湿式塗布法といった
一般的な方法により成膜することができる。
【０１１０】
　また、本発明の有機発光素子において、湿式塗布法を採用することは可能である。表面
処理層を構成する化合物は電極表面上で化学結合によって固定されており、湿式塗布法で
成膜してもその化合物が溶剤で溶けて流れ去ることが無いためである。
【０１１１】
　ここで湿式塗布法における具体的な方法としては、キャスト法、スピンコート法、スリ
ットコーター法、印刷法、インクジェット法、デイスペンス法、スプレー法、ディップ法
、ＬＢ膜法等が挙げられる。
【０１１２】
　また湿式塗布法で成膜する場合は、適当な結着樹脂と組み合せて膜を形成することもで
きる。結着樹脂としては広範囲な結着性樹脂より選択できる。例えば、ポリビニルカルバ
ゾール樹脂、ポリカーボネート樹脂、ポリエステル樹脂、ポリアリーレート樹脂、ポリス
チレン樹脂、ポリアクリル樹脂、ポリメタクリル樹脂、ポリビニルブチラール樹脂、ポリ
ビニルアセタール樹脂、ジアリルフタレート樹脂、フェノール樹脂、エポキシ樹脂、シリ
コーン樹脂、ポリスルホン樹脂、尿素樹脂等が挙げられるが、これらに限定されるもので
はない。また、これらの樹脂は、ホモポリマーであってもよいし、共重合体ポリマーであ
ってもよい。またこれらの樹脂は、一種類を単独で使用してもよいし、二種類以上混合し
てしようしてもよい。
【０１１３】
　本発明の有機発光素子を構成する層は、上述したように真空蒸着法や溶液塗布法等如何
なる方法によっても形成することができる。これらの層の膜厚は５μｍより薄く、好まし
くは１μｍ以下、より好ましくは５ｎｍ以上５００ｎｍ以下である。
【実施例】
【０１１４】
　以下、実施例により本発明をさらに具体的に説明していくが、本発明はこれらに限定さ
れるものではない。
【０１１５】
　［合成例１］例示化合物Ｎｏ．１－４の合成
　以下に示す工程１及び工程２を経ることにより、例示化合物Ｎｏ．１－４を合成した。
【０１１６】
【化２１】

【０１１７】
　アルゴン気流下、反応容器に、以下に示す試薬、溶媒を仕込み、反応溶液を４．５時間
還流した。
　　４－ブロモトリフェニルアミン：１２．６ｇ（３８．９ｍｍｏｌ）
　　ジメトキシエタン：１５０ｍｌ
　　テトラキストリフェニルフォスフィンパラジウム：１．４ｇ（１．２ｍｍｏｌ）
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　　４－カルボキシフェニルボロン酸：６．４ｇ（３８．６ｍｍｏｌ）
　　１Ｍ炭酸ナトリウム：７７ｍｌ（７７ｍｍｏｌ）
　反応終了後、反応溶液に酢酸エチル３００ｍｌと２Ｍ塩酸３００ｍｌとを加えた後、分
液して有機層を回収した。次に、この有機層を２Ｍ塩酸で洗浄し、硫酸マグネシウムで乾
燥させた。これを減圧濃縮して得られた粗生成物について、シリカゲルカラムクロマトグ
ラフィー（シリカゲル１．３ｋｇ、溶出溶媒：ＴＨＦ／ヘキサン）で精製することにより
、カルボン酸（Ａ）を白色結晶として６．９ｇ（収率：４９％）得た。
【０１１８】
【化２２】

【０１１９】
　アルゴン気流下、反応容器に、カルボン酸（Ａ）５．０ｇ（１３．７ｍｍｏｌ）と、脱
水トルエン３０ｍｌとを仕込んだ後、トリエチルアミン１．４ｇ（１３．８ｍｍｏｌ）と
、ジフェニルフォスフォリルアジド３．８ｇ（１３．８ｍｍｏｌ）とを添加した。次に、
反応溶液を、室温で５時間攪拌した後、還流しながら３時間攪拌した。
【０１２０】
　反応終了後、反応溶液を水３０ｍｌで洗浄後、有機層をシリカゲルカラムクロマトグラ
フィー（シリカゲル１００ｇ、溶出溶媒：トルエン）に通過させた。これによって得られ
る溶出液を減圧濃縮することにより、例示化合物Ｎｏ．１－４を黄色油状物として４．１
ｇ（収率：８３％）得た。
【０１２１】
　他の化合物も同様の方法で合成することができる。
【０１２２】
　［実施例１］
　図８に示す構造の有機発光素子を作製した。
【０１２３】
　ガラス基板（基板１）上に、酸化スズインジウム（ＩＴＯ）をスパッタ法にて成膜し陽
極２を形成した。このとき陽極２の膜厚は１２０ｎｍとした。次に、このＩＴＯ電極付基
板をアセトン、２－プロパノールで順次、１５分間ずつ超音波洗浄した。次に、２－プロ
パノールで３０分間煮沸洗浄した後、８０℃で１０分間加熱乾燥をした。次に、１８４．
９ｎｍ及び２５３．７ｎｍに主な発光波長を有する低圧水銀灯を使用したＵＶ／オゾン洗
浄を４０分間実施した。以上のように処理した基板を透明導電性支持基板として、次の工
程である電極表面処理工程に使用した。
【０１２４】
　次に、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３をトルエンに溶解するこ
とで、３．０質量％のトルエン溶液を調製し、これを電極表面処理液とした。
【０１２５】
　次に、表面処理を行うために透明導電性支持基板を投入できる三つ口フラスコを用意し
た。このフラスコ内に窒素ガスを流して水分、酸素等を十分にパージした。次に、透明導
電性支持基板と、十分な量の電極表面処理液とをフラスコ内に仕込んだ後、このフラスコ
をオイルバス上で８０℃に加熱して６０分間処理を行った。この後電極表面処理液を室温
まで冷却し、フラスコ内から透明導電性支持基板を取り出した。次に、この透明導電性支
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持基板を室温でトルエンに浸漬し、１分間リンス洗浄した。このリンス洗浄を、洗浄溶剤
であるトルエンを毎回交換しながら３回繰り返した。この後、窒素雰囲気下、８０℃で１
０分間加熱乾燥することにより、ＩＴＯ電極の表面に表面処理層を形成した。
【０１２６】
　次に、下記に示される化合物Ｎｏ．１をメチルエチルケトンに溶解することで濃度０．
４質量％のメチルエチルケトン溶液を調製し、これを第一の塗布液とした。この第一の塗
布液を、窒素雰囲気下で上記表面処理層上に滴下し、回転数１０００ｒｐｍでスピンコー
トすることにより膜を成膜した。次に、作製した膜を、窒素雰囲気下、１５０℃で９０分
間加熱して乾燥することにより、正孔注入層７を形成した。このとき正孔注入層７の膜厚
は２５ｎｍであった。
【０１２７】
【化２３】

【０１２８】
　次に、以下に示す試薬、溶媒を混合し、第二の塗布液を調製した。
【０１２９】
　下記に示される化合物Ｎｏ．２である発光性化合物Ｉｒ（ｐｐｙ）3（トリス（２－フ
ェニルピリジン）イリジウム）：０．０１質量部
【０１３０】

【化２４】

【０１３１】
　下記に示される化合物Ｎｏ．３である電子輸送性化合物ＰＢＤ（２－（４－ビフェニル
）－５－（４－ブチルフェニル）－１，３，４－オキサジアゾール）：０．３質量部
【０１３２】
【化２５】

【０１３３】
　下記に示される化合物Ｎｏ．４であるポリビニルカルバゾール（ＰＶＫ、Ｍｎ＝３５０
００）：０．７質量部
【０１３４】
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【化２６】

　　クロロホルム：８９質量部
【０１３５】
　次に、この第二の塗布液を正孔注入層７上に滴下し、回転数１６００ｒｐｍで１分間ス
ピンコートすることで膜を成膜した。この後、窒素雰囲気下、８０℃で３０分間加熱して
この膜中の溶剤を蒸発させることにより発光層３を形成した。このとき発光層３の膜厚は
４５ｎｍであった。
【０１３６】
　次に、真空蒸着法により、フッ化リチウムを発光層３上に蒸着し、電子注入層８を形成
した。このとき電子注入層８の膜厚を０．５ｎｍとし、蒸着時の真空度を１．０×１０-4

Ｐａ、成膜速度を０．０５ｎｍ／ｓｅｃの条件とした。
【０１３７】
　次に、真空蒸着法により、アルミニウムを電子注入層８上に蒸着し、陰極４となる金属
層を形成した。このとき陰極４の膜厚を１００ｎｍとし、蒸着時の真空度を１．０×１０
-4Ｐａとし、成膜速度を１．０ｎｍ／ｓｅｃ乃至１．２ｎｍ／ｓｅｃの条件とした。次に
、窒素雰囲気下で保護用ガラス板を被せてアクリル樹脂系接着剤で封止した。以上のよう
にして有機発光素子を得た。
【０１３８】
　得られた有機発光素子について、ＩＴＯ電極を陽極に、アルミニウム電極を陰極にして
７．５Ｖの直流電圧を印加すると素子に電流が流れた。このときの電流密度は４２ｍＡ／
ｃｍ2であり、輝度２１５０ｃｄ／ｍ2の緑色発光が観測された。また、電流密度を３０ｍ
Ａ／ｃｍ2に保った状態で、素子を連続駆動したところ、初期輝度が１６００ｃｄ／ｍ2で
あるのに対して、５０時間後の輝度が１３６０ｃｄ／ｍ2であった。
【０１３９】
　また、本発明の有機発光素子の製膜工程における膜欠陥の発生状況を観察するために、
本実施例で作製した有機発光素子を５００ｃｄ／ｍ2で発光させながら、発光面の状態を
光学顕微鏡で観察して評価した。またこのとき発光面の均一性も併せて評価した。結果を
表１に示す。
【０１４０】
　［実施例２］
　実施例１において、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３に代えて、
例示化合物Ｎｏ．１－４を使用した以外は、実施例１と同様にして有機発光素子を作製し
た。また得られた素子について実施例１と同様に評価した。結果を表１に示す。
【０１４１】
　［実施例３］
　実施例１において、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３に代えて、
例示化合物Ｎｏ．１－８を使用した以外は、実施例１と同様にして有機発光素子を作製し
た。また得られた素子について実施例１と同様に評価した。結果を表１に示す。
【０１４２】
　［実施例４］
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　実施例１において、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３に代えて、
例示化合物Ｎｏ．２－６を使用した以外は、実施例１と同様にして有機発光素子を作製し
た。また得られた素子について実施例１と同様に評価した。結果を表１に示す。
【０１４３】
　［実施例５］
　実施例１において、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３に代えて、
例示化合物Ｎｏ．２－９を使用した以外は、実施例１と同様にして有機発光素子を作製し
た。また得られた素子について実施例１と同様に評価した。結果を表１に示す。
【０１４４】
　［実施例６］
　実施例１において、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３に代えて、
例示化合物Ｎｏ．２－１７を使用した以外は、実施例１と同様にして有機発光素子を作製
した。また得られた素子について実施例１と同様に評価した。結果を表１に示す。
【０１４５】
　［比較例１］
　実施例１において、電極表面処理液を調製する際に、イソシアネート化合物である例示
化合物Ｎｏ．１－３に代えて、下記に示す比較化合物Ｎｏ．１を使用した以外は、実施例
１と同様にして有機発光素子を作製した。また得られた素子について実施例１と同様に評
価した。結果を表１に示す。
【０１４６】
【化２７】

【０１４７】
　［比較例２］
　実施例１において、電極表面処理液を調製する際に、イソシアネート化合物である例示
化合物Ｎｏ．１－３に代えて、下記に示す比較化合物Ｎｏ．２を使用した以外は、実施例
１と同様にして有機発光素子を作製した。また得られた素子について実施例１と同様に評
価した。結果を表１に示す。
【０１４８】
【化２８】

【０１４９】
　［比較例３］
　実施例１において、ＩＴＯ電極表面の表面処理を実施しなかった以外は、実施例１と同
様にして有機発光素子を作製した。また得られた素子について実施例１と同様に評価した
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。結果を表１に示す。
【０１５０】
【表１】

【０１５１】
　［実施例７］
　図８に示す構造の有機発光素子を作製した。
【０１５２】
　ガラス基板（基板１）上に、酸化スズインジウム（ＩＴＯ）をスパッタ法にて成膜し陽
極２を形成した。このとき陽極２の膜厚を１２０ｎｍとした。次に、このＩＴＯ電極付基
板をアセトン、２－プロパノールで順次、１５分間ずつ超音波洗浄した。次に、２－プロ
パノールで３０分間煮沸洗浄後に８０℃で１０分間加熱乾燥をした。次に、１８４．９ｎ
ｍ及び２５３．７ｎｍに主な発光波長を有する低圧水銀灯を使用したＵＶ／オゾン洗浄を
４０分間実施した。以上のように処理した基板を透明導電性支持基板として使用した。
【０１５３】
　次に、イソシアネート化合物である例示化合物Ｎｏ．１－３をトルエンに溶解し、２．
５質量％トルエン溶液を調製し、この溶液を電極表面処理液とした。
【０１５４】
　次に、表面処理を行うために透明導電性支持基板を投入できる三つ口フラスコを用意し
た。このフラスコ内に窒素ガスを流して水分、酸素等を十分にパージした。次に、透明導
電性支持基板と、十分な量の電極表面処理液とをフラスコ内に仕込んだ後、このフラスコ
をオイルバス上で８０℃に加熱して６０分間処理を行った。この後電極表面処理液を室温
まで冷却し、フラスコ内から透明導電性支持基板を取り出した。次に、この透明導電性支
持基板を室温でトルエンに浸漬し、１分間リンス洗浄した。このリンス洗浄を、洗浄溶剤
であるトルエンを毎回交換しながら３回繰り返した。この後、窒素雰囲気下、８０℃で１
０分間加熱乾燥することにより、ＩＴＯ電極の表面に表面処理層を形成した。
【０１５５】
　次に、下記に示される化合物Ｎｏ．１をメチルエチルケトンに溶解することで濃度０．
４質量％のメチルエチルケトン溶液を調製し、これを第一の塗布液とした。この第一の塗
布液を、窒素雰囲気下で上記表面処理層上に滴下し、回転数１０００ｒｐｍでスピンコー
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トすることにより膜を成膜した。次に、この膜を、窒素雰囲気下、１５０℃で９０分間加
熱して乾燥することにより、正孔注入層７を形成した。このとき正孔注入層７の膜厚は２
５ｎｍであった。
【０１５６】
【化２９】

【０１５７】
　次に、下記に示される化合物Ｎｏ．５であるポリ（９，９―ジオクチル）フルオレンを
トルエンに溶解することで１質量％のトルエン溶液を調製し、これを第二の塗布液とした
。この第二の塗布液を正孔注入層７上に滴下し、スピンコートすることにより膜を成膜し
た。次に、この膜を８０℃で３０分間加熱して乾燥することにより発光層３を形成した。
このとき発光層３の膜厚は６０ｎｍであった。
【０１５８】
【化３０】

【０１５９】
　次に、真空蒸着法により、フッ化リチウムを発光層３上に蒸着し、電子注入層８を形成
した。このとき電子注入層８の膜厚を０．５ｎｍとし、蒸着時の真空度を１．０×１０-4

Ｐａ、成膜速度を０．０５ｎｍ／ｓｅｃの条件とした。
【０１６０】
　次に、真空蒸着法により、アルミニウムを電子注入層８上に蒸着し、陰極４となる金属
層を形成した。このとき陰極４の膜厚を１００ｎｍとし、蒸着時の真空度を１．０×１０
-4Ｐａとし、成膜速度を１．０ｎｍ／ｓｅｃ乃至１．２ｎｍ／ｓｅｃの条件とした。つぎ
に、窒素雰囲気下で保護用ガラス板を被せてアクリル樹脂系接着剤で封止した。以上のよ
うにして有機発光素子を得た。
【０１６１】
　得られた素子について、ＩＴＯ電極を陽極に、アルミニウム電極を陰極にして、７．５
Ｖの直流電圧を印加すると素子の電流が流れた。このときの電流密度は５２ｍＡ／ｃｍ2

であり、輝度１０６０ｃｄ／ｍ2の青色発光が観測された。また、電流密度を３０ｍＡ／
ｃｍ2に保った状態で、素子を連続駆動したところ、初期輝度が７８０ｃｄ／ｍ2であるの
に対して、６０時間後の輝度が５７０ｃｄ／ｍ2であった。
【０１６２】
　また、本発明の有機発光素子の製膜工程における膜欠陥の発生状況を観察するために、
本実施例で作製した有機発光素子を５００ｃｄ／ｍ2で発光させながら、発光面の状態を
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光学顕微鏡で観察して評価した。またこのとき発光面の均一性も併せて評価した。結果を
表２に示す。
【０１６３】
　［実施例８］
　実施例７において、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３に代えて、
例示化合物Ｎｏ．１－４を使用した以外は、実施例７と同様にして有機発光素子を作製し
た。また得られた素子について実施例７と同様に評価した。結果を表２に示す。
【０１６４】
　［実施例９］
　実施例７において、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３に代えて、
例示化合物Ｎｏ．１－８を使用した以外は、実施例７と同様にして有機発光素子を作製し
た。また得られた素子について実施例７と同様に評価した。結果を表２に示す。
【０１６５】
　［実施例１０］
　実施例７において、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３に代えて、
例示化合物Ｎｏ．２－６を使用した以外は、実施例７と同様にして有機発光素子を作製し
た。また得られた素子について実施例７と同様に評価した。結果を表２に示す。
【０１６６】
　［実施例１１］
　実施例７において、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３に代えて、
例示化合物Ｎｏ．２－９を使用した以外は、実施例７と同様にして有機発光素子を作製し
た。また得られた素子について実施例７と同様に評価した。結果を表２に示す。
【０１６７】
　［実施例１２］
　実施例７において、イソシアネート化合物として、例示化合物Ｎｏ．１－３に代えて、
例示化合物Ｎｏ．２－１７を使用した以外は、実施例７と同様にして有機発光素子を作製
した。また得られた素子について実施例７と同様に評価した。結果を表２に示す。
【０１６８】
　［比較例４］
　実施例７において、電極表面処理液を調製する際に、イソシアネート化合物である例示
化合物Ｎｏ．１－３に代えて、下記に示す比較化合物Ｎｏ．１を使用した以外は、実施例
７と同様にして有機発光素子を作製した。また得られた素子について実施例７と同様に評
価した。結果を表２に示す。
【０１６９】
【化３１】

【０１７０】
　［比較例５］
　実施例７において、電極表面処理液を調製する際に、イソシアネート化合物である例示
化合物Ｎｏ．１－３に代えて、下記に示す比較化合物Ｎｏ．２を使用した以外は、実施例
７と同様にして有機発光素子を作製した。また得られた素子について実施例７と同様に評
価した。結果を表２に示す。
【０１７１】
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【化３２】

【０１７２】
　［比較例６］
　実施例７において、ＩＴＯ電極表面の表面処理を実施しなかった以外は、実施例７と同
様にして有機発光素子を作製した。また得られた素子について実施例７と同様に評価した
。結果を表２に示す。
【０１７３】

【表２】

【産業上の利用可能性】
【０１７４】
　本発明によれば、本発明のイソシアネート化合物を用いた有機発光素子により高発光効
率で長寿命な有機発光素子を提供することができ、さらに発光面の製膜欠陥が無い有機発
光素子を作製することができる。
【０１７５】
　さらに、製造が容易でかつ比較的安価な塗布法で作成可能な有機発光素子の製造方法を
提供することができる。
【０１７６】
　また、上記有機発光素子を具備したディスプレイパネル又は表示装置を提供することが
できる。
【図面の簡単な説明】
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【０１７７】
【図１】本発明の有機発光素子における第一の実施形態を示す断面図である。
【図２】本発明の有機発光素子における第二の実施形態を示す断面図である。
【図３】本発明の有機発光素子における第三の実施形態を示す断面図である。
【図４】本発明の有機発光素子における第四の実施形態を示す断面図である。
【図５】本発明の有機発光素子における第五の実施形態を示す断面図である。
【図６】本発明の有機発光素子における第六の実施形態を示す断面図である。
【図７】本発明の有機発光素子における第七の実施形態を示す断面図である。
【図８】表面処理を行う前後における電極表面の模式図であり、（ａ）は、表面処理を行
う前を、（ｂ）は、表面処理を行った後をそれぞれ示す。
【符号の説明】
【０１７８】
　１　基板
　２　陽極
　３　発光層
　４　陰極
　５　正孔輸送層
　６　電子輸送層
　７　正孔注入層（バッファ層）
　８　正孔／エキシトンブロッキング層
　９　電子注入層
　１０，２０，３０，４０，５０，６０，７０　有機発光素子
　１１　電極
　１２　表面処理層

【図１】

【図２】

【図３】

【図４】

【図５】
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