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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　粉末有機材料または粒子状有機材料を計量して加熱された表面に供給することによりそ
の材料を物理的気相蒸着によってOLEDの有機薄膜層を堆積させる方法であって、
　（a）少なくとも１つの成分を含む粉末有機材料または粒子状有機材料を容器に供給す
るステップと；
　（b）その容器から粉末有機材料または粒子状有機材料を受け取る位置に配置された回
転可能なスクリューを用意し、そのスクリューが回転することにより、その粉末有機材料
または粒子状有機材料を供給路に沿って、部材を含む供給位置まで移動させるステップと
；
　（c）その供給位置の該部材に複数の開口部を設け、その供給位置でスクリューが回転
したときに発生する圧力によって上記の粉末有機材料または粒子状有機材料を制御された
状態で該部材の開口部から上記加熱された表面へと移動させた後に、当該加熱された表面
において当該有機材料を蒸発させるステップを含む方法。
【請求項２】
　粉末有機材料または粒子状有機材料を計量して加熱された表面に供給することによりそ
の材料を物理的気相蒸着によってOLEDの有機薄膜層を堆積させる装置であって、
　（a）少なくとも１つの成分を含む粉末有機材料または粒子状有機材料を収容した容器
を備え；
　（b）その容器から粉末有機材料または粒子状有機材料を受け取る位置に配置された回
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転可能なスクリューを備え、そのスクリューが回転することにより、その粉末有機材料ま
たは粒子状有機材料が供給路に沿って、部材を含む供給位置まで移動し；
　（c）その供給位置の該部材に複数の開口部を備え；
　（d）上記開口部と上記回転可能なスクリューの間に配置されていて圧力を発生させる
回転可能なワイパー部材を備え、その圧力により、上記の粉末有機材料または粒子状有機
材料が、制御された状態で該部材の開口部を通過して上記加熱された表面へと移動した後
に、当該加熱された表面において当該有機材料が蒸発する装置。
【請求項３】
　上記粉末有機材料または粒子状有機材料の粒子直径が２ｍｍ未満である、請求項２に記
載の装置。
【請求項４】
　上記粒子のサイズが上記開口部のサイズの半分未満であり、かつ、上記開口部の断面が
円形であり、その直径が２ｍｍ未満である、請求項３に記載の装置。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、有機発光ダイオード（OLED）デバイスの製造に関するものであり、より詳細
には、加熱された表面に有機材料を制御可能な方法で供給することに関する。
【背景技術】
【０００２】
　OLEDデバイスは、基板と、アノードと、有機化合物からなる正孔輸送層と、適切なドー
パントを含む有機発光層と、有機電子輸送層と、カソードを備えている。OLEDデバイスが
魅力的なのは、駆動電圧が低く、高輝度で、視角が広く、フル-カラーのフラット発光デ
ィスプレイが可能だからである。Tangらは、この多層OLEDデバイスをアメリカ合衆国特許
第4,769,292号と第4,885,211号に記載している。
【０００３】
　真空環境中での物理的気相蒸着は、小分子OLEDデバイスで用いられているような有機材
料の薄膜を堆積させる主要な方法である。このような方法はよく知られており、例えばBa
rrのアメリカ合衆国特許第2,447,789号とTanabeらのヨーロッパ特許第0 982 411号に記載
されている。OLEDデバイスの製造に用いられる有機材料は、速度に依存した望ましい気化
温度またはそれに近い温度に長時間にわたって維持したとき、分解することがしばしばあ
る。感受性のある有機材料をより高温に曝露すると、分子構造が変化し、それに伴って材
料の性質が変化する可能性がある。このような材料の熱感受性という問題を解決するため
、ほんの少量の有機材料を蒸発源に供給し、その少量をできるだけ少なく加熱するという
ことが行なわれてきた。このようにすると、材料は、顕著な分解を引き起こす温度曝露閾
値に到達する前に消費される。この方法の欠点は、ヒーターの温度に制約があるために利
用できる気化速度が非常に小さいことと、蒸発源の中に存在する材料が少量であるために
蒸発源の動作時間が非常に短いことである。従来技術では、蒸着チェンバーに通気口を設
け、蒸発源を分解清掃し、蒸発源に材料を再装填し、蒸着チェンバーの中を再び真空にし
、導入したばかりの有機材料を数時間にわたって脱ガスした後に操作を再開する必要があ
る。小さな蒸着速度と、蒸発源への頻繁な材料供給に時間のかかることが、OLED製造設備
のスループットに関する実質的な制約となっている。
【０００４】
　装填する有機材料全体をほぼ同じ温度に加熱することの二次的な結果として、追加の有
機材料（例えばドーパント）をホスト材料と混合することが実際上できなくなる。ただし
例外は、ドーパントが気化するときの挙動および蒸気圧が、ホスト材料が気化するときの
挙動および蒸気圧と非常に近い場合である。このようなことは一般にないため、その結果
として、従来の装置は、ホスト材料とドーパント材料を同時に堆積させるのに別々の蒸発
源を必要とすることがしばしばある。
【０００５】
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　単一成分の蒸発源を用いることの1つの帰結は、1種類のホストと複数種類のドーパント
を含む膜を形成するのに多数の蒸発源が必要とされることである。これらの蒸発源は隣り
合わせに配置されるため、同時蒸着条件をほぼ満たそうとすると外側の蒸発源ほど中心に
向けて傾けることになる。実際上は、異なる材料を同時に蒸着するのに用いられる直線配
列の蒸発源の数は、3つまでに制限されてきた。この制約があるため、OLEDデバイスの構
造が実質的に制限されていた。そのため真空蒸着チェンバーに必要なサイズが大きくなり
、真空蒸着チェンバーに必要とされるコストが上昇し、システムの信頼性が低下する。
【０００６】
　さらに、別々の蒸発源を使用すると、堆積される膜に勾配効果が生じる。すなわち、移
動している基板に最も近い蒸発源内の材料がその基板に直接接する最初の膜において過剰
になるのに対し、最後の蒸発源内の材料は、最終的な膜の表面において過剰になる。勾配
のあるこの同時堆積は、単一の材料が複数ある蒸発源のそれぞれから気化する従来の蒸発
源では不可避である。共同ホストを用いるときなどに堆積される膜に勾配があることは、
両端部いずれかの蒸発源の寄与が中央の蒸発源からの寄与の数％を超える場合に特に明ら
かである。
【０００７】
　従来の蒸発源のさらに別の制約は、装填した有機材料が消費されるにつれて蒸気用マニ
ホールドの内部の形状が変化することである。この変化があるため、気化速度を一定に維
持するにはヒーターの温度を変化させねばならない。実際、オリフィスから出てくる蒸気
の気柱の全体的な形状は、蒸発源の内部における有機材料の厚さおよび分布の関数として
変化することが観察されている。特に、材料を十分に装填した蒸発源の中での蒸気流に対
するコンダクタンスが十分に小さくてその蒸発源の内部で不均一な気化による圧力勾配が
維持されるときにそうなる。この場合、装填された材料が消費されるにつれてコンダクタ
ンスが大きくなるため、圧力分布が、したがって気柱の全体的な形状が、改善される。
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　したがって本発明の1つの目的は、粉末を気化させる効果的な方法を提供することであ
る。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　この目的は、粉末材料または粒子状材料を計量して加熱された表面に供給することによ
りその材料を気化させる方法であって、
　（a）少なくとも1つの成分を含む粉末材料または粒子状材料を容器に供給するステップ
と；
　（b）その容器から粉末材料または粒子状材料を受け取る位置に配置された回転可能な
スクリューを用意し、そのスクリューが回転することにより、その粉末材料または粒子状
材料を供給路に沿って供給位置まで移動させるステップと；
　（c）その供給位置に少なくとも1つの開口部を設け、その供給位置でスクリューが回転
したときに発生する圧力によって粉末材料または粒子状材料を制御された状態でその開口
部から加熱された表面へと移動させるステップを含む方法によって達成される。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１０】
　図1を参照すると、有機材料10を計量して加熱された表面40に供給する装置5が示してあ
る。この装置5は容器15を備えており、その中には、少なくとも1つの成分を含む有機材料
10が収容されている。回転可能なスクリュー20がスクリュー収容部22の中に配置されてお
り、そのスクリュー収容部22は、容器15から材料を受け取る位置に配置されている。スク
リュー収容部22は、容器15から粉末材料を受け取るための開口部24を備えている。回転可
能なスクリュー20は、材料を供給路25に沿って供給位置30まで移動させる。回転可能なス
クリュー20がモータ45によって回転すると、有機材料が供給位置30で加圧される。この圧
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力により、部材36に形成された1つ以上の開口部35を有機材料10が通過する。部材36は、
スクリュー収容部22の一部になっていてもよい。粉末化した有機材料10に対して供給位置
30において及ぼされる圧力により、その粉末化した有機材料10は加熱された表面40と接触
し、瞬間的に蒸発する。供給位置30は加熱された表面40に近いため、輻射によって加熱さ
れる可能性がある。スクリュー収容部22も熱伝導によって加熱される可能性がある。供給
位置30と開口部35も断熱層（例えば酸化物層）か、ガラスまたはマイカの薄層でコーティ
ングすることが望ましい可能性がある。さらに、供給位置30を熱伝導率の大きな材料で製
造し、ヒート・シンク70への熱伝導路65を設けることができる。ヒート・シンク70は、流
体への熱の輻射または対流に依存する受動的な装置にすること、または能動的な冷却装置
（例えばペルティエ効果冷却器）にすることができる。供給位置30を断熱してヒート・シ
ンク70への熱伝導路65を設けることで、スクリュー収容部22の中にある材料の寿命が長く
なり、供給位置30の中、特に開口部35の周辺に材料が凝縮することが少なくなる。
【００１１】
　装置5は、クローズド・ループ制御モードでの動作が可能である。その場合には、セン
サー50を用い、有機材料10が加熱された表面40で気化するときの気化速度を測定する。セ
ンサー50は、材料の気化速度を直接的または間接的に測定するのにも使用できる。例えば
レーザーを気化した材料からなる気柱に向け、材料の局所的な濃度を直接測定することが
できる。あるいは結晶式速度モニタを用いて気化した材料の堆積速度を測定することによ
り、気化速度を間接的に測定することもできる。これら2つの方法は、気化速度を感知す
るよく知られた多数の方法のうちのほんの2つの例である。
【００１２】
　ここで図2を参照する。装置5は、ブロック・ダイヤグラムで示したクローズド・ループ
制御での動作が可能である。クローズド・ループ制御システムでは、センサー50がデータ
を制御装置55に提供し、この制御装置55がモータ45の回転速度を決定する。クローズド・
ループ制御は多くの形態が可能である。特に好ましい一実施態様では、制御装置55は、プ
ログラム可能なディジタル式論理装置（例えばマイクロ制御装置）であり、センサー50へ
の入力を読み取る。その入力は、アナログ入力でも直接的なディジタル入力でもよい。制
御装置55は、センサー入力と、モータ45の回転速度に関する内部または外部に由来する情
報と、加熱された表面40の温度とを利用したアルゴリズムによって動作し、回転可能なス
クリュー20に指示する新たな速度と、加熱された表面40に指示する新たな温度を決定する
（図1を参照のこと）。装置5の制御に適するように改変できる公知の多数のアルゴリズム
が存在している。それは例えば、比例積分差分制御アルゴリズム、比例制御アルゴリズム
、差分制御アルゴリズムなどである。制御法として、フィードバックまたはフィードフォ
ワードを利用することができる。あるいは制御装置55は、上記の機能を実行できるアナロ
グ制御装置として実現することも可能である。
【００１３】
　図3には、複数の開口部35を用いた特別な1つの構成をより詳しく示してある。開口部35
は、回転可能なスクリュー20の軸に垂直な、スクリュー収容部22の平坦面の中に存在して
いる。開口部35は円形断面の小さな開口部が規則正しく並んだ状態を示してあるが、別の
形態にすることや、別の配置にすることや、スクリュー収容部22の円筒面上に配置するこ
とも可能である。有機材料10が粒子であるとき、開口部35は、その有機材料の粒子がその
開口部35に到達したときにそのその有機材料の粒径よりも大きくなければならない。さら
に、粒子は、開口部のサイズの半分未満の大きさであることが望ましい。粒子の直径は2m
m未満であることが好ましい。粒子のサイズ分布として、粒子がほぼ均一であり、開口部3
5のせいぜい半分のサイズとなるような状態を維持すると、粉末が回転可能なスクリュー2
0と開口部35に詰まることが少なくなるであろう。
【００１４】
　図4に、開口部35がスクリュー収容部22の円筒面上に配置された本発明の別の一実施態
様を示してある。図3の説明で指摘したように、開口部35のこの配置と形状は、開口部35
に関する多数の配置と形状のうちのほんの一例である。
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【００１５】
　図5に、本発明のさらに別の一実施態様を示してある。この場合には、開口部35は、円
筒形の穴ではなくスリットである。開口部35は、図4の穴と同様、スクリュー収容部22の
円筒面上に配置されている。これらの図面では開口部がスクリューの回転軸に対して平行
または垂直になっているが、当業者であれば、開口部を別の方向に向けること（例えば回
転可能なスクリュー20の軸に対して傾いた方向）も可能であることがわかるであろう。
【００１６】
　図6には、加熱された表面40の2つの実施態様が示してある。図6Aでは、加熱された表面
40はスクリーン材料で形成されている。図6Bでは、加熱された表面40は隙間のない材料で
形成されている。スクリーン材料は径方向に位置する開口部に関して図示してあるが、図
1に示したように軸方向に位置する加熱された表面40も、隙間がないようにすること、ま
たはスクリーンに存在するような開口部を持つようにできることが理解されよう。スクリ
ーンという用語は、本発明が繊維またはワイヤーを織って作ったスクリーンに限定される
ことを意味するのではなく、実質的に開放された部分を有する任意の材料（例えば孔の開
いた金属）を意味する。加熱された表面40と開口部35の距離は、一般に、千分の1インチ
の数倍にすぎない。図は、見やすくするため、実際の縮尺通りには描かれていない。
【００１７】
　ここで図7を参照する。ワイパー60が回転可能なスクリュー20の一端に位置していて、
回転可能なスクリュー20とともに回転する。ワイパー60は、開口部35を有する部材36と接
触している。回転可能なスクリュー20が回転すると粉末が供給位置30に供給され、その位
置では、ワイパー60が回転することによってワイパー60と部材36の間で材料が一点に集ま
ってくさびを形成するため、粉末に対してスクリュー単独の場合よりも大きな力を与える
ことができ、その結果として、粉末は、非常に小さな開口部でさえ通過する。粉末はこの
ように非常に大きな圧力で圧縮されるため、開口部35から出てくる材料は、開口部35と加
熱された表面40を隔てる距離にまたがるブリッジを形成することができる（図6Aと図6Bを
参照のこと）。ワイパー60は回転可能なスクリュー20と一体化した状態を図示してあるが
、当業者には、ワイパー60と回転可能なスクリュー20を独立に形成できることが明らかな
はずである。ワイパー60と回転可能なスクリュー20を別々に駆動する場合には、両者を独
立な速度で回転させることや、互いに反対の方向に回転させることができる。ワイパー60
は軸方向を向いた開口部を利用する構成について示してあるが、当業者には、径方向に並
んだ穴や傾斜した穴でワイパー60が動作する構成も可能であることは明らかであろう。
【００１８】
　図8に別の構成を示してある。スクリュー収容部22は、容器15の内部で鉛直方向を向い
ている。したがって回転可能なスクリュー20は向きが水平方向に限定されることはなく、
任意の方向を向けることができる。
【００１９】
　図8には、加熱された表面40がるつぼ（気化装置で用いる場合にはボートと呼ばれるこ
とがしばしばある）によって提供されることが示されている。したがって加熱された表面
は、スクリーンに限定されたり、熱伝導性材料の薄いシートに限定されたりすることはな
く、材料を瞬間的に気化させてスクリュー収容部22上の開口部35から出て行かせるのに十
分な温度に維持できるのであれば、任意の形態が可能である。
【００２０】
　図9では、撹拌用スクリュー75が容器15に組み込まれている。撹拌用スクリュー75が回
転すると粉末材料がぎっしり詰まった状態が緩和され、流体様の挙動が増える。さらに、
振動性アクチュエータ80がじょうご85に取り付けられている。じょうご85が材料をガイド
する一方で、振動性アクチュエータ80は材料が固まってじょうごが詰まることを減らす。
【００２１】
　本発明を有機材料を用いて説明してきたが、本発明は、任意の粉末材料または粒子状材
料の気化に適している。
【図面の簡単な説明】
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【００２２】
【図１】本発明の一実施態様の断面図である。
【図２】図1に示したシステムを制御するためのブロック・ダイヤグラムである。
【図３】図1に示した装置の詳細図である。
【図４】図3に示した装置の別の実施態様である。
【図５】図3に示した装置の別の実施態様である。
【図６】加熱された表面の詳細図である。
【図７】本発明の別の実施態様の詳細図である。
【図８】本発明の別の実施態様の断面図である。
【図９】材料の流動性を大きくするメカニズムを示す断面図である。
【符号の説明】
【００２３】
　5　　供給装置
　10　　有機材料
　15　　容器
　20　　回転可能なスクリュー
　22　　スクリュー収容部
　24　　スクリュー収容部の開口部
　25　　供給路
　30　　供給位置
　35　　開口部
　36　　部材
　40　　加熱された表面
　45　　モータ
　50　　センサー
　55　　制御装置
　60　　ワイパー
　65　　熱伝導路
　70　　ヒート・シンク
　75　　撹拌用スクリュー
　80　　振動性アクチュエータ
　85　　じょうご
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