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(54) 유기물 승화 정제기 및 이로부터 정제된 유기물을 이용한유기전계발광소자

요약

    
본 발명은 고수율의 유기물 승화 정제기 및 고성능의 유기 전계발광소자를 제공하기 위한 것으로서, 유기물을 가열 및 
승화시키기 위한 가열기와, 상기 가열기 내에서 상기 유기물을 보호하고 일정한 직경을 갖는 외부관과, 상기 외부관 내
에서 상기 외부관 직경의 0.7 내지 0.95인 직경비를 갖고 상기 유기물을 투입 및 정제시키기 위한 내부관을 구비하는 
유기물 승화 정제기로부터 고수율의 유기물을 정제하고, 또한 이와 같은 유기물을 사용하여 유기 전계발광소자를 제작
할 경우 생산성과 상업성을 획득할 수 있다.
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대표도

도 2

색인어
유기물 승화 정제기, 유기 전계발광소자

명세서

도면의 간단한 설명

도 1은 종래 기술에 따른 유기 전계발광소자의 단면도.

도 2는 본 발명에 따른 유기물 승화 정제기의 측면 단면도.

도 3은 본 발명에 따른 유기 전계발광소자의 단면도.

도면의 주요부분에 대한 부호의 설명

21 : 유기물 22 : 내부관

23 : 외부관 24 : 가열기

25 : 질소가스 30 : 투명기판

31 : 양극 33 : 정공주입층

34 : 정공수송층 34 : 유기 발광층

35 : 유기 형광 색소층 36 : 전자수송층

37 : 전자 주입층 38 : 음극

발명의 상세한 설명

    발명의 목적

    발명이 속하는 기술 및 그 분야의 종래기술

본 발명은 저분자 유기물의 정제 및 이로부터 정제된 유기물을 이용한 유기 전계발광소자에 관한 것으로, 더욱 상세하
게는 유기물 승화 정제기에서 내부관과 외부관의 직경을 비슷하게 하여 정제된 유기물을 이용한 유기 전계발광소자 및 
이로부터 정제된 유기 전계발광소자에 관한 것이다.

최근 디스플레이의 대형화에 따라 공간점유가 적은 표시소자의 요구가 증가하고 있다. 이러한 표시소자중의 하나가 유
기 전계발광소자이다. 현재 수요가 꾸준히 증가되고 있는 PCS(personal communication service)를 비롯한 개인 정
보 단말기의 경우 액정 디스플레이가 널리 쓰이고 있으나 시야각이 좁고 응답속도가 느리다는 문제를 지니고 있기 때문
에 자발광의 유기 전계발광소자가 주목을 받고 있다.

이러한 유기 전계발광소자는 응답속도가 빠르고 휘도가 우수하며, 박막화로 인한 저전압 구동을 실현시킬 수 있을 뿐 
아니라 가시광 영역의 모든 색상을 구현할 수 있어 현대인의 다양한 기호에 맞출 수 있는 장점이 있다.
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또한, 유기 전계발광소자는 플라스틱과 같이 휠 수 있는 투명기판 위에도 소자를 형성 살 수 있을 뿐만 아니라 넓은 시
야각, 고속 응답성, 고 콘트라스트(contrast) 등의 우수한 특징을 가지고 있다.

따라서, 유기 전계발광소자는 그래픽 디스플레이나 표면광원(surface light source)의 픽셀로서 사용될 수 있으며, 플
라즈마 디스플레이 패널(plasma display panel)이나 무기 전계발광소자에 비해 저전압에서 구동할 수 있고, 전력소모
가 비교적 적으며, 녹색, 적색, 청색의 3 가지색을 쉽게 구현할 수 있기 때문에 차세대 평판 디스플레이에 적합한 소자
이다.

또한, 유기 전계 발광 소자의 상업화를 위한 연구 방향으로는 발광소자의 고휘도 및 고효율이 구현이 주요 연구대상이
다. 이러한 유기 전계발광소자의 효율 향상 방안으로는 전계발광 소자의 구조를 다양하게 변화시킴으로서 가능한데, 즉 
음극과 양극사이에 발광 물질뿐만 아니라 전자주입(수송) 및 정공주입(수송) 특성을 갖는 물질을 동시에 발광소자 내
에 도입하여 전자 및 정공의 주입양과 이동성을 조절하여 고 효율의 소자를 얻는 방법을 들 수 있다.

이하 첨부된 도면을 참조하여 종래 기술에 의한 유기 전계발광소자의 구조를 설명하면 다음과 같다.

도 1은 유기 전계발광소자의 구조도이다.

도 1에 도시된 바와 같이, 유기 전계발광소자는 투명기판(1) 상에 양극(2), 정공주입층(3), 정공수송층(4), 유기 발광
층(5), 전자 수송층(6), 전자 주입층(7), 음극(8)이 순차적으로 형성된 적층구조를 취하고 있다.

이와 같이 구성된 유기 전계발광소자의 형성을 상세히 설명하면 다음과 같다.

먼저, 유리와 같은 투명기판(1) 상에 ITO(indium tin oxide, In 2O3+SnO2 )를 이용한 양극(2)이 형성된다. 상기 양
극(2) 상에 정공주입층(3)이 코퍼프탈로시아닌(copper(Ⅱ) Phthalocyanine)이 10~30 nm의 두께로 증착된다. 또한, 
상기 정공주입층(3) 상에 정공수송층(4)으로 30~60 nm 정도의 N,N-di(naphthalen-l-yl)-N, N'-diphenylben
zidine가 형성되며, 상기 정공 수송층(4) 상에 유기 발광층(5)이 형성된다.

이때, 상기 유기 발광층(5)은 약 30~60 nm의 두께를 갖고 필요에 따라 발광물질 단독 혹은 호스트(host)재료에 발광
물질이 도핑(doping)된 상태로 형성되며, 녹색광의 경우 상기 유기 발광층(5)은 tris(8-hydroxyquinolate) alumin
um(Alq3)와 같은 호스트에 N-methylquinacridone과 같은 물질이 도핑되어 형성된다. 또한, 도핑되지 않고 발광물
질 단독으로 사용될 수도 있으며, 녹색의 경우 Alq3이 주로 이용된다.

이러한 상기 유기 발광층(5) 상부에 전자수송층(6)(Alq3, 20~50 nm) 및 전자 주입층(7)(알칼리 금속 유도체, 30~
50 nm)이 순차적으로 진공증착된다. 여기서 Al/Li과 같은 금속물질을 이용하여 음극(8)이 증착되면 유기 전계발광소
자가 완성된다. 또한, 청색광 및 적색광의 경우도 각각 고유한 재료를 이용하여 발광물질 단독 혹은 호스트 재료에 도핑
하여 유기 발광층(5)을 형성하며, 녹색의 경우와 동일한 방법에 의해 소자를 제작할 수 있다.

그러나 이상과 같은 유기 전계발광소자를 제작 시 필요한 발광재 및 전하수송재 유기물은 전자와 정공의 주입뿐만 아니
라 주입된 정공과 전자의 재결합에 직접 관여하고 있으므로 유기물 순도는 유기 전계발광소자의 칼라, 발광효율 및 수
명을 좌우하는 아주 중요한 요소로 작용한다.

즉, 유기물 내에 소량의 불순물은 주입된 전하의 소멸 확률을 증대시켜 정공과 전자의 재결합 확률을 낮추어 발광효율
의 저하를 가져올 뿐 아니라, 불순물 첨가에 의한 새로운 에너지 레벨(energy level)이 형성되어 발광색의 순도 저하
의 요인이 된다.

이와 같이, 고휘도, 고효율 장수명의 전계발광소자를 달성하기 위한 전계발광소자 구조의 최적화, 정공(혹은 전자) 주
입 및 수송특성이 우수한 신재료의 개발 및 유기 발광층용 새로운 재료개발과 더불어 전계발광소자용 유기물의 순도 향
상이 요구되고 있다.

따라서, 유기물의 정제를 위해서는 색차분석(chromatography)정제법, 재결정(recristalization)법, 승화법이 사용된
다.
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먼저, 상기 색차분석정제법은 컬럼(column)을 이용하여 용액에서 용질을 분리시키는 것으로 TLC(Thin Liquid Chro
matography), MPLC(Medium Pressure Liquid Chromatography), HPLC(High Performance Liquid Chromato
graphy), GC(Gas Chromatography)와 같은 종류가 있고, 소량의 유기물 정제에는 아주 효과적인 방법이지만, 생산성
이 떨어지는 단점이 있다.

또한, 상기 재결정법은 화합물 용액으로부터 이물질이 이탈된 용질 즉, 화합물을 재결정화 시켜 순수 화합물을 획득하
는 방법으로서 고순도의 화합물의 획득이 가능하나 이물질이 다량 포함된 용액을 교체시켜야 하기 때문에 생산성이 떨
어진다.

마지막으로 상기 승화법은 상온에서 고상인 화합물을 고온으로 만들어 승화시킨 다음 저온의 상태에서 다시 고상인 화
합물로 만들기 위한 방법으로서 상기 고온에서 이물질이 제거되고 저온 상태에서 순수한 고상 화합물을 획득할 수 있기 
때문에 일반적으로 널리 쓰이고 있는 방법이다.

따라서, 저분자 유기물의 정제를 위해서는 승화(sublimation)법 이용되어야 하며 이를 위해서는 재료에 따른 진공도, 
질소량 및 온도 설정이 고가의 유기물 정제 시 정제 수율의 극대화를 꾀하는 것이 관건이라 할 수 있다.

이상에서 설명한 바와 같은 종래 기술의 유기 승화 정제기는 다음과 같은 문제점이 있었다.

종래 기술의 유기 전계발광소자는 순도 및 수율이 낮은 유기물을 이용하였기 때문에 생산성이 떨어지는 문제점이 있다. 
따라서, 이와 같은 유기 전계발광소자를 제작하기 위해 고순도 및 고수율 유기물을 획득하기 위한 유기물 정제기가 필
요하다.

    발명이 이루고자 하는 기술적 과제

본 발명은 상기와 같은 문제점을 해결하기 위하여 안출한 것으로, 직경의 크기가 비슷한 내부관과 외부관을 이용하여 
유기물을 가열한 후 냉각하여 정제시켜 높은 수율의 유기물을 획득할 수 있는 유기물 승화 정제기를 제공하는데 그 목
적이 있다.

본 발명의 다른 목적은 직경의 크기가 비슷한 내부관, 외부관 및 가열기를 구비한 유기물 승화 정제기를 이용하여 수율
이 높게 정제된 유기물이 포함되는 유기 전계발광소자를 제공하는데 그 목적이 있다.

    발명의 구성 및 작용

상기와 같은 목적을 달성하기 위한 본 발명은 유기물을 가열 및 승화시키기 위한 가열기와, 상기 가열기 내에서 상기 유
기물을 보호하고 일정한 직경을 갖는 외부관과, 상기 외부관 내에서 상기 외부관 직경의 0.7 내지 0.95인 직경비를 갖
고 상기 유기물을 투입 및 정제시키기 위한 내부관을 구비하는 것을 특징으로 하는 유기물 승화 정제기이다.

또한, 본 발명은 차례로 적층된 정공주입층과, 정공 수송층과, 유기 발광층과, 유기 형광 색소층과, 전자 수송층과, 전자 
주입층 중에서 적어도 하나 이상이 0.7 내지 0.95의 직경비를 갖는 내부관과 외부관을 구비한 유기물 승화 정제기로부
터 정제된 유기물을 포함하는 것을 특징으로 하는 유기 전계발광소자이다.

본 발명의 유기물 승화 정제기는 직경이 서로 비슷한 내부관과 외부관을 구비하고 있기 때문에 고진공 및 고온 하에서 
최상의 수율을 갖는 유기물을 정제할 수 있고, 또한, 이와 같은 본 발명의 유기물 승화 정제기로부터 정제된 고수율의 
유기물을 이용하여 고성능 유기 전계발광소자의 획득이 가능하다.

이하, 본 발명에 따른 바람직한 실시예를 첨부한 도면을 참조하여 설명하면 다음과 같다.

도 2는 본 발명에 따른 유기물 정제 승화기의 측면 단면도이다.
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도 2에 도시된 바와 같이, 본 발명의 유기물 승화 정제기는 유기물(21)을 가열시키기 위한 가열기(24)와, 상기 가열기
(24) 내에서 상기 유기물(21)을 보호하고 일정한 직경을 갖는 외부관과, 상기 외부관(23) 내에 상기 외부관(23) 직경
과의 차이가 작은 직경비를 갖고 유기물(21)을 투입 및 정제시키기 위한 내부관(22)이 구비된다.

또한, 상기 외부관(23) 내에 질소가스(25)가 흐르고 있으며, 상기 외부관(23)은 상기 가열기(24)의 온도를 그대로 상
기 내부관(22)에 전달하여 상기 유기물(21)을 가열시키고, 상기 내부관(22)의 표면에 상기 유기물(21)을 맺히게 한
다.

이와 같이 구성된 본 발명에 따른 유기물 정제 승화기의 동작을 상세히 설명하면 다음과 같다.

    
먼저, 정제하고자 하는 상기 유기물(21)을 상기 내부관(22)의 앞쪽에 주입시키고 상기 내부관(22)을 다시 상기 외부
관(23)에 위치시켜 상기 내부관(22)의 양끝이 가열기(24)를 벗어나지 않도록 한다. 또한, 상기 내부관(22)의 투입 후 
질소 가스(25)를 흘려주게 되고 일정 진공을 걸게 된다. 그리고, 상기 가열기(24)를 이용하여 상기 유기물(21)을 가
열시키며 승화 및 정제를 시킨다. 따라서, 정제 완료 후에 상기 내부관(22)의 내벽 일정 부분에 정제된 상기 유기물(2
1)이 맺히게 되고 이를 회수함으로 정제가 완료된다.
    

여기서, 상기 주입된 질소가스(25)는 내부관(22)을 통과하거나 상기 내부관(22)과 외부관(23) 사이를 통과하게 되는
데, 본 발명의 상기 내부관(22)과 외부관(23) 각각이 서로 비슷한 직경을 가지고 있기 때문에 상기 내부관(22)의 외
벽과 상기 외부관(23)의 내벽에 해당하는 공간에서 상기 질소가스(25)의 흐름을 모두 막아 상기 내부관(22)으로 흐르
게 한다.

즉, 내부관(22)의 지름(A)과 외부관(2)의 지름(B)이 같을 (A/B=1) 경우 이상적인 수율을 갖는 유기물 승화 정제기
를 획득할 수 있다. 하지만, 이와 같이 내부관(22)과 외부관(23)의 지금이 같을 수는 없으므로 바람직하게는 A/B의 값
이 0.7 이상 0.95 이하일 경우 최적의 수율을 얻을 수 있다. 이와 같이, 본 발명에 따른 유기물 승화 정제기를 이용하여 
실시예를 들어 설명한다.

이하 본 발명의 유기물 승화 정제기를 이용한 tris(8-hydroxyquinolate) aluminum(Alq3) 유기물 정제 실시예로부
터 본 발명을 더욱 구체적으로 설명하나, 본 발명이 이들 실시예에 한정되는 것은 아니다.

한편, 본 발명에 따른 실시예의 조건은 다음과 같다.

먼저, 상기 내부관(22)에 Alq3 유기물 100g을 투입한 후 상기 외부관(23)에 주입한 뒤 상기 질소가스(25)를 120sc
cm 단위로 일정하게 주입하면서 1.3torr의 진공도를 유지하였다. 또한, 가열기(23)의 온도는 4 구역으로 나누어 350
℃, 250℃, 150℃ 및 80℃로 각각 유지하였으며, 24 시간 정제하였다.

또한, 정제 완료 후에 냉각하여 진공을 제거한 뒤 2번 가열기 구역, 즉, 상기 내부관(22)에서 미정제 유기물이 위치한 
곳에서 7cm 떨어진 곳에서부터 10cm 까지의 구역을 회수하여 질량을 측정하였다.

첫째, 본 발명에 따른 유기물 승화 정제기의 제 1 실험결과는 다음과 같다.

본 발명에 따른 제 1 실험결과는 내부관(22)의 직경이 114cm이고, 외부관(23)의 직경이 120cm 즉, 직경비(A/B)가 
0.95인 유기물 승화 정제기를 이용하여 상기 조건으로 Alq3 유기물을 정제하였다. 그 결과 회수량은 93g으로서 93%
의 높은 수율을 갖는다.

둘째, 본 발명에 따른 유기물 승화 정제기의 제 2 실험결과는 다음과 같다.

본 발명에 따른 제 2 실험결과는 외부관(23)과 내부관(22)의 직경비(A/B)가 0.9인 유기물 승화 정제기를 이용하여 
상기 조건으로 Alq3 유기물을 정제하였다. 그 결과 회수량은 91.7g으로서 91.7%의 높은 수율을 갖는다.
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셋째, 본 발명에 따른 유기물 승화 정제기의 제 3 실험결과는 다음과 같다.

본 발명에 따른 제 3 실험결과는 외부관(23)과 내부관(22)의 직경비(A/B)가 0.8인 유기물 승화 정제기를 이용하여 
상기 조건으로 Alq3 유기물을 정제하였다. 그 결과 회수량은 90.5g으로서 90.5%의 높은 수율을 갖는다.

넷째, 본 발명에 따른 유기물 승화 정제기의 제 4 실험결과는 다음과 같다.

본 발명에 따른 제 4 실험결과는 외부관(23)과 내부관(22)의 직경비(A/B)가 0.7인 유기물 승화 정제기를 이용하여 
상기 조건으로 Alq3 유기물을 정제하였다. 그 결과 회수량은 89.8g으로서 89.8%의 높은 수율을 갖는다.

다섯째, 본 발명에 따른 유기물 승화 정제기의 제 5 실시예는 다음과 같다.

    
본 발명에 따른 제 5 실시예는 외부관(23)과 내부관(22)의 직경비(A/B)가 0.6인 유기물 승화 정제기를 이용하여 상
기 조건으로 Alq3 유기물을 정제하였다. 그 결과 회수량은 62.5g으로서 62.5%의 낮은 수율을 갖는다. 이때, 수율이 
낮은 이유는 상기 외부관(23)과 내부관(22)의 직경비(A/B)가 작기 때문에 상기 질소가스(25)가 상기 내부관(22) 내
의 미정제 유기물에 의한 역류된다. 따라서, 상기 질소가스(25)는 상기 외부관(23)과 내부관(22) 사이로 흘러버리기 
때문에 수율이 떨어지게 된다.
    

이상에서와 같이, 외부관(23)의 직경이 120cm이고, 내부관(22)의 직경을 108cm에서부터 72cm까지 변화시켜 가면
서, 유기물 승화 정제기를 이용하여 상기 조건으로 Alq3 유기물을 정제하였다. 그 결과는 이하의 표 1에서와 같다.

표 1

[표 1]
A/B 수율(%)
0.95 93
0.9 91.7
0.8 90.5
0.7 89.80
0.6 62.5

표1에 도시된 바와 같이, A/B비 즉, 내부관(22)과 외부관(23)의 직경의 비가 적어도 0.7 이상의 범위 내에서 최적의 
수율 향상 효과를 나타냄을 알 수 있었다.

따라서, 이상에서부터 승화에 의한 유기물의 정제시 내부관(22)과 외부관(23)의 직경비를 매우 적합한 범위에 설정하
면 정제 수율을 대폭적으로 상승시킬 수 있음을 알 수 있다.

결국, 본 발명에 따른 유기물 승화 정제기에서 발생되는 질소가스(25)의 역류는 정제 수율의 감소를 의미하며 이를 해
결하기 위해서는 내부관(22)의 직경과 외부관(23)의 직경의 비를 적절히 조절함으로써 해소될 수 있다.

이와 같이 본 발명의 유기물 승화 정제기는 정제 수율이 높은 유기물의 획득이 가능하도록 하고, 유기 전계 발광소자의 
상업화 면에서 많은 이점을 갖는다.

따라서, 이상과 같은 상기 본 발명의 유기물 승화 정제기로부터 획득된 유기물을 사용한 본 발명의 유기 발광 소자에 대
하여 살펴보면 다음과 같다.

도 3은 본 발명에 따른 유기 전계발광소자의 구조도이다.
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도 3에 도시된 바와 같이, 본 발명의 유기 전계발광소자는 투명기판(30) 상에 양극(31), 정공주입층(32), 정공수송층
(33), 유기 발광층(34), 유기 형광 색소층(35), 전자 수송층(36), 전자 주입층(37), 음극(38)이 순차적으로 형성된 
적층구조를 갖는다.

이와 같이 구성된 유기 전계발광소자의 형성을 상세히 설명하면 다음과 같다.

먼저, 유리와 같은 상기 투명기판(30) 상에 ITO(indium tin oxide, In 2O3+SnO2 )를 이용한 상기 양극(31)이 형성
된다. 그리고, 상기 양극(31) 상에 본 발명의 직경비가 0.7 내지 0.95인 내부관과 외부관을 구비한 유기물 승화 정제기
로부터 정제된 유기물을 포함하는 정공주입층(32) 및 정공수송층(33)이 형성되고, 상기 정공 수송층(33) 상에 본 발
명의 유기 승화 정제기로부터 정제된 유기물을 포함하는 유기발광층(34)이 형성된다.

또한, 상기 유기 발광층(34) 상부에 본 발명의 유기물 승화 정제기를 이용한 유기물을 포함하는 유기 형광 색소층(35)
과 전자수송층(36)(Alq3, 20~50 nm) 및 전자 주입층(37)(알칼리 금속 유도체, 30~50 nm)이 순차적으로 형성된다. 
그리고, 상기 전자 주입층(37) 상에 Al/Li과 같은 금속물질로 된 음극(38)이 형성됨으로서 유기 전계발광소자의 제조 
공정이 완료된다.

따라서, 이와 같이 본 발명의 직경비가 0.7 내지 0.95인 내부관과 외부관을 구비한 유기물 승화 정제기를 이용하여 고
수율의 유기물을 제공할 수 있기 때문에 본 발명에 따른 생산성이 높고 상용성이 높은 유기 전계발광소자를 획득할 수 
있다.

    발명의 효과

이상에서 설명한 바와 같은 본 발명에 따른 유기물 승화 정제기 및 유기 발광소자는 다음과 같은 효과가 있다.

첫째, 본 발명의 유기물 승화 정제기는 직경비가 0.7 내지 0.95인 내부관과 외부관을 구비하여 질소가스의 역류를 막을 
수 있기 때문에 고수율의 유기물을 획득할 수 있다.

둘째, 본 발명의 유기 전계발광소자는 직경비가 0.7 내지 0.95인 내부관과 외부관을 구비한 본 발명의 유기물 승화 정
제기를 이용한 고수율의 유기물을 사용하기 때문에 생산성 및 상용성이 높다.

이상 설명한 내용을 통해 당업자라면 본 발명의 기술 사상을 이탈하지 아니하는 범위에서 다양한 변경 및 수정이 가능
함을 알 수 있을 것이다.

따라서, 본 발명의 기술적 범위는 실시예에 기재된 내용으로 한정되는 것이 아니라 특허 청구의 범위에 의하여 정해져
야 한다.

(57) 청구의 범위

청구항 1.

유기물을 가열 및 승화시키기 위한 가열기와,

상기 가열기 내에서 상기 유기물을 보호하고 일정한 직경을 갖는 외부관과,

상기 외부관 내에서 상기 외부관 직경의 0.7 내지 0.95인 직경비를 갖고 상기 유기물을 투입 및 정제시키기 위한 내부
관을 구비하는 것을 특징으로 하는 유기물 승화 정제기.

청구항 2.

제 1 항에 있어서, 상기 가열기는 상기 내부관에 상응하는 부분의 상기 외부관의 일부분을 둘러싸고 있는 것을 특징으
로 하는 유기물 승화 정제기.
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청구항 3.

차례로 적층된 정공주입층과, 정공 수송층과, 유기 발광층과, 유기 형광 색소층과, 전자 수송층과, 전자 주입층 중에서 
적어도 하나 이상이 0.7 내지 0.95의 직경비를 갖는 내부관과 외부관을 구비한 유기물 승화 정제기로부터 정제된 유기
물을 사용하여 형성된 유기 전계발광소자.

도면
도면 1

도면 2

도면 3
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