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(57)【要約】
【課題】透明性、均質性、及び導電性を有する高品質な酸化亜鉛系膜を３００℃以下の低
温で成膜することが可能な酸化亜鉛系膜形成用組成物を提供する。
【解決手段】必須成分として、下記一般式（１）（一般式（１）中、Ｒ1及びＲ2は、相互
に独立に炭素数１～４のアルキル基を表す）で表される亜鉛化合物を含有する酸化亜鉛系
膜形成用組成物。

【選択図】なし



(2) JP 2012-188510 A 2012.10.4

10

20

30

40

50

【特許請求の範囲】
【請求項１】
　必須成分として、下記一般式（１）で表される亜鉛化合物を含有する酸化亜鉛系膜形成
用組成物。

（前記一般式（１）中、Ｒ1及びＲ2は、相互に独立に炭素数１～４のアルキル基を表す）
【請求項２】
　前記一般式（１）中のＲ1及びＲ2がメチル基である請求項１に記載の酸化亜鉛系膜形成
用組成物。
【請求項３】
　請求項１又は２に記載の酸化亜鉛系膜形成用組成物を基体上に塗布して塗布層を形成す
る工程と、
　前記塗布層を１５０～３００℃で処理して膜に転化する工程と、を含む酸化亜鉛系膜の
製造方法。
【請求項４】
　下記式（２）で表される亜鉛化合物。

【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、種々の基体上に酸化亜鉛系膜を形成するための酸化亜鉛系膜形成用組成物、
それを用いる酸化亜鉛系膜の製造方法、及び酸化亜鉛膜形成用組成物に好適に用いられる
亜鉛化合物に関する。
【背景技術】
【０００２】
　酸化亜鉛系膜は、透明導電膜、電極材料、半導体膜として種々の応用が検討されている
。酸化亜鉛の前駆体化合物を使用して酸化亜鉛系膜を形成する方法としては、ＣＶＤ法、
ＡＬＤ法等の前駆体化合物を気化させたガスを基体（基材）に接触させる気相プロセス；
ＭＯＤ法、ゾル－ゲル法等の前駆体化合物の溶液や分散液を基体に接触させる液相プロセ
スが報告されている。
【０００３】
　これらのプロセスに使用される酸化亜鉛の前駆体化合物である亜鉛化合物としては、ア
ルコキシド、β－ジケトン錯体、有機酸金属塩、アルキル亜鉛、無機塩等がある。これら
の前駆体化合物は、加熱及び／又は酸化剤による反応によって酸化亜鉛に転化される。
【０００４】
　例えば、特許文献１には、亜鉛化合物の粉末又は微粒子を分散させたサスペンジョンを
基体表面に接触させた後、亜鉛化合物を熱分解させて酸化亜鉛に転化する酸化亜鉛薄膜の
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製造方法が開示されている。なお、亜鉛化合物としては、酢酸亜鉛、亜鉛のアセチルアセ
トナート塩、蓚酸亜鉛、乳酸亜鉛が開示されている。
【０００５】
　また、特許文献２には、大気圧又は大気圧近傍の圧力下においてプラズマ状態とした有
機金属化合物ガスを基体に接触させて、透明導電膜を形成する方法が開示されている。特
許文献２には、透明導電膜として酸化亜鉛が例示されており、有機金属を形成する配位子
としてアセト酢酸エチルが例示されている。また、亜鉛化合物としてジンクアセチルアセ
トナートが例示されている。
【０００６】
　一般的に、前駆体化合物を使用して酸化亜鉛系膜を形成する場合、期待される機能を発
現するのに十分な品質の酸化亜鉛系膜へと転化させるのに必要な温度は３５０℃以上であ
るとされている。しかしながら、樹脂基体への適応性や、基体に対するダメージ低減等の
理由で、より低温で酸化亜鉛系膜へと転化させうることが望ましい。このため、従来に比
して低温の成膜温度で酸化亜鉛系膜を製造する方法を開発することが要望されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００７】
【特許文献１】特開平７－１８００６０号公報
【特許文献２】特開２００４－２２２６８号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　本発明は、このような従来技術の有する問題点に鑑みてなされたものであり、その課題
とするところは、透明性、均質性、及び導電性を有する高品質な酸化亜鉛系膜を３００℃
以下の低温で成膜することが可能な酸化亜鉛系膜形成用組成物、及びそれに用いられる亜
鉛化合物を提供することにある。また、本発明の課題とするところは、透明性、均質性、
及び導電性を有する高品質な酸化亜鉛系膜を３００℃以下の低温で成膜することが可能な
酸化亜鉛系膜の製造方法を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　本発明者らは鋭意検討した結果、特定の構造を有する亜鉛化合物を用いることで、上記
課題を達成可能であることを見出し、本発明を完成するに至った。すなわち、本発明によ
れば、必須成分として、下記一般式（１）で表される亜鉛化合物を含有する酸化亜鉛系膜
形成用組成物が提供される。
【００１０】

（前記一般式（１）中、Ｒ1及びＲ2は、相互に独立に炭素数１～４のアルキル基を表す）
【００１１】
　本発明においては、前記一般式（１）中のＲ1及びＲ2がメチル基であることが好ましい
。
【００１２】
　また、本発明によれば、上述の酸化亜鉛系膜形成用組成物を基体上に塗布して塗布層を
形成する工程と、前記塗布層を１５０～３００℃で処理して膜に転化する工程と、を含む
酸化亜鉛系膜の製造方法が提供される。
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【００１３】
　更に、本発明によれば、下記式（２）で表される亜鉛化合物が提供される。
【００１４】

【発明の効果】
【００１５】
　本発明の酸化亜鉛系膜形成用組成物及び亜鉛化合物を用いれば、透明性、均質性、及び
導電性を有する高品質な酸化亜鉛系膜を３００℃以下の低温で成膜することができる。ま
た、本発明の酸化亜鉛系膜の製造方法によれば、透明性、均質性、及び導電性を有する高
品質な酸化亜鉛系膜を３００℃以下の低温で成膜することができる。
【図面の簡単な説明】
【００１６】
【図１】式（２）で表される亜鉛化合物のＩＲチャートである。
【図２】式（２）で表される亜鉛化合物の1Ｈ－ＮＭＲチャートである。
【図３】式（２）で表される亜鉛化合物のＴＧ－ＤＴＡチャートである。
【発明を実施するための形態】
【００１７】
　以下、本発明の酸化亜鉛系膜形成用組成物について説明する。本発明の酸化亜鉛系膜形
成用組成物は、前記一般式（１）で表される亜鉛化合物を必須成分として含有する。この
亜鉛化合物は、酸化亜鉛前駆体化合物として機能しうる成分である。前記一般式（１）中
、Ｒ1及びＲ2で表される炭素数１～４のアルキル基の具体例としては、メチル基、エチル
基、プロピル基、イソプロピル基、ブチル基、２－ブチル基、イソブチル基、ｔ－ブチル
基等を挙げることができる。Ｒ1としては、原料が安価であることからメチル基であるこ
とが好ましい。また、Ｒ2としては、種々の有機溶剤に対する溶解性が良好で、安定な組
成物を与えるメチル基又はエチルが好ましく、メチル基がさらに好ましい。
【００１８】
　前記一般式（１）で表される亜鉛化合物の中で最も好ましいのは、前記式（２）で表さ
れる亜鉛化合物である。なお、前記式（２）で表される亜鉛化合物は新規化合物である。
【００１９】
　本発明の酸化亜鉛系膜形成用組成物に必須成分として含有される亜鉛化合物は、例えば
、下記一般式（３）で表されるアシル酢酸エステルの亜鉛錯体又はその水和物と、Ｎ，Ｎ
，Ｎ’，Ｎ’－テトラメチルエチレンジアミンとを混合することで調製することができる
。例えば、前記式（２）で表される亜鉛化合物は、アセト酢酸メチルの亜鉛錯体（水和物
）と、Ｎ，Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－テトラメチルエチレンジアミンとを、有機溶剤中で室温又は
加熱下で撹拌することによって得られる。
【００２０】
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（前記一般式（３）中、Ｒ1及びＲ2は、相互に独立に炭素数１～４のアルキル基を表す）
【００２１】
　本発明の酸化亜鉛系膜形成用組成物には、必須成分である特定の亜鉛化合物以外の任意
成分が含有されていてもよい。本発明の酸化亜鉛系膜形成用組成物の典型的な例としては
、（ａ）前記一般式（１）で表される亜鉛化合物と、これを溶解又は分散させる有機溶剤
とを含有する組成物、（ｂ）前記一般式（１）で表される亜鉛化合物と、Ｎ，Ｎ，Ｎ’，
Ｎ’－テトラメチルエチレンジアミンと、これらの成分を溶解又は分散させる有機溶剤と
を含有する組成物等を挙げることができる。
【００２２】
　アセト酢酸エステルの亜鉛錯体の水和物（亜鉛原料）と、Ｎ，Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－テトラ
メチルエチレンジアミンとを、所望の有機溶剤中で反応させた場合、得られる酸化亜鉛系
膜形成用組成物には、亜鉛原料に由来する水和水が含まれることになる。得られた酸化亜
鉛系膜形成用組成物から、この水和水を除去してもよいし、除去しなくてもよい。また、
亜鉛原料に対して、Ｎ，Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－テトラメチルエチレンジアミンを過剰に反応さ
せると、得られる酸化亜鉛系膜形成用組成物には過剰分のＮ，Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－テトラメ
チルエチレンジアミンが含まれることになる。得られた酸化亜鉛系膜形成用組成物から、
この過剰分のＮ，Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－テトラメチルエチレンジアミンを除去してもよいし、
除去しなくてもよい。
【００２３】
　本発明の酸化亜鉛系膜形成用組成物には、適量のＮ，Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－テトラメチルエ
チレンジアミンが含有されていると、組成物の安定性がよく、得られる膜の品質（酸化亜
鉛膜の場合は、透明性と導電性）が向上するので好ましい。
【００２４】
　本発明の酸化亜鉛系膜形成用組成物には、通常、溶媒又は分散媒としての有機溶剤が含
有される。この有機溶剤は、単一溶剤でも混合溶剤でもよい。有機溶剤としては、アルコ
ール系溶剤、ジオール系溶剤、ケトン系溶剤、エステル系溶剤、エーテル系溶剤、脂肪族
又は脂環族炭化水素系溶剤、芳香族炭化水素系溶剤、シアノ基を有する炭化水素系溶剤、
及びその他の溶剤等を挙げることができる。
【００２５】
　アルコール系溶剤の具体例としては、メタノール、エタノール、プロパノール、イソプ
ロパノール、１－ブタノール、イソブタノール、２－ブタノール、第３ブタノール、ペン
タノール、イソペンタノール、２－ペンタノール、ネオペンタノール、第３ペンタノール
、ヘキサノール、２－ヘキサノール、ヘプタノール、２－ヘプタノール、オクタノール、
２－エチルヘキサノール、２－オクタノール、シクロペンタノール、シクロヘキサノール
、シクロヘプタノール、メチルシクロペンタノール、メチルシクロヘキサノール、メチル
シクロヘプタノール、ベンジルアルコール、２－メトキシエチルアルコール、２－ブトキ
シエチルアルコール、２－（２－メトキシエトキシ）エタノール、１－メトキシ－２－プ
ロパノール、２－（Ｎ，Ｎ－ジメチルアミノ）エタノール、３－（Ｎ，Ｎ－ジメチルアミ
ノ）プロパノール等を挙げることができる。
【００２６】
　ジオール系溶剤としては、エチレングリコール、プロピレングリコール、１，２－ブタ
ンジオール、１，３－ブタンジオール、１，４－ブタンジオール、１，５－ペンタンジオ
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ール、ネオペンチルグリコール、イソプレングリコール（３－メチル－１，３－ブタンジ
オール）、１，２－ヘキサンジオール、１，６－ヘキサンジオール、３－メチル－１，５
－ペンタンジオール、１，２－オクタンジオール、オクタンジオール（２－エチル－１，
３－ヘキサンジオール）、２－ブチル－２－エチル－１，３－プロパンジオール、２，５
－ジメチル－２，５－ヘキサンジオール、１，２－シクロヘキサンジオール、１，４－シ
クロヘキサンジオール、１，４－シクロヘキサンジメタノール等を挙げることができる。
【００２７】
　ケトン系溶剤としては、アセトン、エチルメチルケトン、メチルブチルケトン、メチル
イソブチルケトン、エチルブチルケトン、ジプロピルケトン、ジイソブチルケトン、メチ
ルアミルケトン、シクロヘキサノン、メチルシクロヘキサノン等を挙げることができる。
【００２８】
　エステル系溶剤としては、ギ酸メチル、ギ酸エチル、酢酸メチル、酢酸エチル、酢酸イ
ソプロピル、酢酸ブチル、酢酸イソブチル、酢酸第２ブチル、酢酸第３ブチル、酢酸アミ
ル、酢酸イソアミル、酢酸第３アミル、酢酸フェニル、プロピオン酸メチル、プロピオン
酸エチル、プロピオン酸イソプロピル、プロピオン酸ブチル、プロピオン酸イソブチル、
プロピオン酸第２ブチル、プロピオン酸第３ブチル、プロピオン酸アミル、プロピオン酸
イソアミル、プロピオン酸第３アミル、プロピオン酸フェニル、２－エチルヘキサン酸メ
チル、２－エチルヘキサン酸エチル、２－エチルヘキサン酸プロピル、２－エチルヘキサ
ン酸イソプロピル、２－エチルヘキサン酸ブチル、乳酸メチル、乳酸エチル、メトキシプ
ロピオン酸メチル、エトキシプロピオン酸メチル、メトキシプロピオン酸エチル、エトキ
シプロピオン酸エチル、エチレングリコールモノメチルエーテルアセテート、ジエチレン
グリコールモノメチルエーテルアセテート、エチレングリコールモノエチルエーテルアセ
テート、エチレングリコールモノプロピルエーテルアセテート、エチレングリコールモノ
イソプロピルエーテルアセテート、エチレングリコールモノブチルエーテルアセテート、
エチレングリコールモノ第２ブチルエーテルアセテート、エチレングリコールモノイソブ
チルエーテルアセテート、エチレングリコールモノ第３ブチルエーテルアセテート、プロ
ピレングリコールモノメチルエーテルアセテート、プロピレングリコールモノエチルエー
テルアセテート、プロピレングリコールモノプロピルエーテルアセテート、プロピレング
リコールモノイソプロピルエーテルアセテート、プロピレングリコールモノブチルエーテ
ルアセテート、プロピレングリコールモノ第２ブチルエーテルアセテート、プロピレング
リコールモノイソブチルエーテルアセテート、プロピレングリコールモノ第３ブチルエー
テルアセテート、ブチレングリコールモノメチルエーテルアセテート、ブチレングリコー
ルモノエチルエーテルアセテート、ブチレングリコールモノプロピルエーテルアセテート
、ブチレングリコールモノイソプロピルエーテルアセテート、ブチレングリコールモノブ
チルエーテルアセテート、ブチレングリコールモノ第２ブチルエーテルアセテート、ブチ
レングリコールモノイソブチルエーテルアセテート、ブチレングリコールモノ第３ブチル
エーテルアセテート、アセト酢酸メチル、アセト酢酸エチル、オキソブタン酸メチル、オ
キソブタン酸エチル、γ－ブチロラクトン、δ－バレロラクトン等を挙げることができる
。
【００２９】
　エーテル系溶剤としては、テトラヒドロフラン、テトラヒドロピラン、モルホリン、エ
チレングリコールジメチルエーテル、ジエチレングリコールジメチルエーテル、トリエチ
レングリコールジメチルエーテル、ジブチルエーテル、ジエチルエーテル、ジオキサン等
を挙げることができる。
【００３０】
　脂肪族又は脂環族炭化水素系溶剤としては、ペンタン、ヘキサン、シクロヘキサン、メ
チルシクロヘキサン、ジメチルシクロヘキサン、エチルシクロヘキサン、ヘプタン、オク
タン、デカリン、ソルベントナフサ等を挙げることができる。
【００３１】
　芳香族炭化水素系溶剤としては、ベンゼン、トルエン、エチルベンゼン、キシレン、メ
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シチレン、ジエチルベンゼン、クメン、イソブチルベンゼン、シメン、テトラリン等を挙
げることができる。
【００３２】
　シアノ基を有する炭化水素系溶剤としては、１－シアノプロパン、１－シアノブタン、
１－シアノヘキサン、シアノシクロヘキサン、シアノベンゼン、１，３－ジシアノプロパ
ン、１，４－ジシアノブタン、１，６－ジシアノヘキサン、１，４－ジシアノシクロヘキ
サン、１，４－ジシアノベンゼン等を挙げることができる。
【００３３】
　その他の有機溶剤としては、Ｎ－メチル－２－ピロリドン、ジメチルスルホキシド、ジ
メチルホルムアミド等を挙げることができる。
【００３４】
　上記の有機溶剤の中でも、アルコール系溶剤及びエステル系溶剤は、安価であるととも
に、亜鉛化合物に対する十分な溶解性を示し、かつ、シリコン基体、金属基体、セラミッ
クス基体、ガラス基体、樹脂基体等の様々な基体に対する塗布溶媒として良好な塗布性を
示すので好ましい。また、混合溶剤を用いる場合も、アルコール系溶剤とエステル系溶剤
の少なくともいずれかを５０質量％以上含有するものがより好ましい。また、膜への転化
温度よりも沸点の低い有機溶剤が好ましく、沸点が１５０℃以下の有機溶剤がより好まし
い。
【００３５】
　本発明の酸化亜鉛系膜形成用組成物の好ましい形態は、前記一般式（１）で表される亜
鉛化合物、Ｎ，Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－テトラメチルエチレンジアミン、及び有機溶剤を必須成
分とし、亜鉛化合物が溶解されている溶液である。酸化亜鉛系膜形成用組成物中の亜鉛化
合物の濃度は、安定な溶液となる濃度であることが好ましい。具体的には、酸化亜鉛系膜
形成用組成物に含まれる亜鉛化合物の割合は、０．０１～０．１ｍｏｌ／Ｌであることが
好ましい。また、酸化亜鉛系膜形成用組成物に含まれるＮ，Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－テトラメチ
ルエチレンジアミンの量は、亜鉛化合物に対して２～２０倍モル（ｍｏｌ）であることが
好ましい。なお、有機溶剤は沸点１５０℃以下のエステル系溶剤及び／又はアルコール系
溶剤が好ましい。
【００３６】
　本発明の酸化亜鉛系膜形成用組成物には、必要に応じて、本発明の効果を阻害しない範
囲で、前述の成分以外の「その他の成分」が含有されていてもよい。「その他の成分」と
しては、ゲル化防止剤、可溶化剤、消泡剤、増粘剤、揺変剤、及びレベリング剤等の組成
物の安定性や塗布性を改善する添加剤；反応剤、反応助剤、架橋助剤等の成膜助剤を挙げ
ることができる。酸化亜鉛系膜形成用組成物に含有される「その他の成分」の割合は、そ
れぞれ１０質量％以下であることが好ましく、５質量％以下であることがより好ましい。
【００３７】
　例えば、前記一般式（１）で表される亜鉛化合物の可溶化剤としては、亜鉛化合物の配
位子と同一のアシル酢酸エステルが好ましい。酸化亜鉛系膜形成用組成物に含有されるア
シル酢酸エステルの割合は０．０５～５質量％であることが好ましい。アシル酢酸エステ
ルの含有割合が０．０５質量％未満であると、可溶化剤としての効果が得られない場合が
ある。一方、アシル酢酸エステルの含有割合を５質量％超としても、可溶化剤としての効
果はさほど向上せず、むしろ不経済になる場合がある。
【００３８】
　また、酸化亜鉛系膜形成用組成物には、前駆体化合物としての亜鉛化合物を酸化亜鉛に
転化しうる酸化剤が含有されることが好ましい。酸化剤としては水が好適である。水は、
亜鉛化合物が酸化亜鉛へと転化する際に作用し、形成される酸化亜鉛系膜の高品質化に寄
与する。酸化亜鉛系膜形成用組成物に含有される水の割合は１～１０質量％であることが
好ましい。水の含有割合が１質量％未満であると、水を使用した効果が得られない場合が
ある。一方、水の含有割合が１０質量％を超えると、亜鉛化合物が分解しやすくなり、ゲ
ル化や固体生成などの組成物の変質の要因となる場合がある。水は、酸化亜鉛系膜形成用
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組成物に必要量をあらかじめ添加しておいてもよく、酸化亜鉛系膜を製造する直前に添加
してもよい。
【００３９】
　次に、本発明の酸化亜鉛系膜の製造方法について説明する。本発明の酸化亜鉛系膜の製
造法は、前述の酸化亜鉛系膜形成用組成物の特徴が効果的に発揮される方法である。具体
的には、本発明の酸化亜鉛系膜の製造方法は、（１）前述の酸化亜鉛系膜形成用組成物を
基体上に塗布して塗布層を形成する工程（以下、「塗布工程」とも記す）と、（２）形成
された塗布層を１５０～３００℃で処理して膜に転化する工程（以下、「膜転化工程」と
も記す）と、を含む。
【００４０】
　塗布工程における酸化亜鉛系膜形成用組成物の塗布方法としては、スピンコート法、デ
ィップ法、スプレーコート法、ミストコート法、フローコート法、カーテンコート法、ロ
ールコート法、ナイフコート法、バーコート法、スクリーン印刷法、刷毛塗り等を挙げる
ことができる。また、酸化亜鉛系膜形成用組成物が塗布される基体の種類は、特に限定さ
れないが、ガラス、シリコン等の無機基体、ポリイミド、ポリカーボネート、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等の樹脂基体等を挙げることができる。
【００４１】
　基体上に形成された塗布層を１５０～３００℃、好ましくは２００～３００℃で処理し
、亜鉛化合物を酸化させて酸化亜鉛系膜を形成する。なお、酸化亜鉛系膜形成用組成物の
塗布後に１５０～３００℃で処理してもよく、酸化亜鉛系膜形成用組成物の塗布と同時に
１５０～３００℃で処理してもよい。すなわち、塗布工程と膜転化工程は、概ね同時に行
ってもよい。酸化亜鉛系膜形成用組成物の塗布と同時に１５０～３００℃で処理するには
、例えば、基体を所望の転化温度としておき、この基体に酸化亜鉛系膜形成用組成物を塗
布すればよい。このような方法は、スプレーコート法やミストコート法に適応することが
できる。
【００４２】
　膜転化工程の雰囲気は、酸素、オゾン、二酸化窒素、一酸化窒素、水蒸気、過酸化水素
、ギ酸、酢酸、無水酢酸等の酸化性物質が存在する酸化性雰囲気が好ましい。酸化性雰囲
気を調整するために、不活性ガスを希釈ガスとして使用してもよい。
【００４３】
　酸化亜鉛系膜形成用組成物を塗布した後に、有機溶剤等の低沸点成分を気化させるため
に乾燥工程を設けることも好ましい。また、良好な品質の酸化亜鉛系膜を形成するために
、膜転化した後、不活性雰囲気下、酸化性雰囲気下、又は還元性雰囲気下でアニール処理
を行ってもよい。アニール処理の温度は、通常１５０～４００℃、好ましくは１５０～３
００℃である。
【００４４】
　また、形成される酸化亜鉛系膜を必要な膜厚とするために、塗布工程と膜転化工程を複
数回繰り返してもよい。例えば、塗布工程から膜転化工程までを複数回繰り返してもよく
、塗布工程と乾燥工程をそれぞれ複数回繰り返してもよい。さらに、それぞれの工程にお
いて、プラズマや各種放射線等の熱以外のエネルギーを印加又は照射してもよい。
【００４５】
　本発明においては、酸化亜鉛系膜形成用組成物に他の成分のプレカーサを含有させる、
各工程の条件を適宜選択する、或いは各工程で反応性ガスを使用すること等により、酸化
亜鉛セラミックス、酸化亜鉛と他の元素との複合酸化物、酸化亜鉛と他の元素との複合膜
等、所望の特性を示す酸化亜鉛系膜（薄膜）を形成することができる。
【００４６】
　製造される酸化亜鉛系膜（薄膜）の種類としては、例えば、酸化亜鉛、亜鉛－インジウ
ム複合酸化物、鉛－亜鉛複合酸化物、鉛－亜鉛－ニオブ複合酸化物、ビスマス－亜鉛－ニ
オブ複合酸化物、バリウム－亜鉛－タンタル複合酸化物、錫－亜鉛複合酸化物、リチウム
添加酸化亜鉛、亜鉛添加フェライト等を挙げることができる。また、これらの酸化亜鉛系
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膜（薄膜）の用途としては、例えば、半導体、透明導電体、発光体、蛍光体、光触媒、磁
性体、導電体、電極、高誘電体、強誘電体、圧電体、マイクロ波誘電体、光導波路、光増
幅器、光スイッチ、電磁波シールド、ソーラセル等を挙げることができる。
【実施例】
【００４７】
　以下、実施例をもって本発明を更に詳細に説明する。但し、本発明は以下の実施例等に
よって何ら制限を受けるものではない。
【００４８】
（１）式（２）で表される亜鉛化合物の製造
［実施例１］
　塩化亜鉛１モル部、ナトリウムメチラート２モル部、及び塩化亜鉛に対して８倍質量の
メタノールを混合して得られた反応液を室温で３０分間撹拌した。析出した塩化ナトリウ
ムをろ別した。得られたろ液を、アセト酢酸メチル２モル部と、アセト酢酸メチルの３倍
質量のメタノールとを含む溶液に加えて、室温で３０分撹拌した。析出した結晶をろ取し
た後、メタノールで洗浄及び乾燥させて、中間体である亜鉛のアセト酢酸メチル錯体を収
率９５％で得た。この中間体１モル部、及びＮ，Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－テトラメチルエチレン
ジアミン１モル部を、中間体に対して１倍質量のヘキサンに加え、加熱還流下で１時間撹
拌した。得られた溶液をろ別し、－３０℃で再結晶処理を行って、目的物の式（２）で表
される亜鉛化合物（白色結晶）を収率９７％で得た。得られた白色結晶についてＩＲ、1

Ｈ－ＮＭＲ、及びＴＧ－ＤＴＡを測定した。得られたＩＲチャートを図１、1Ｈ－ＮＭＲ
チャートを図２、及びＴＧ－ＤＴＡチャートを図３に示す。なお、測定条件は以下に示す
通りである。
＜ＩＲ測定＞
　測定装置：商品名「Ｎｉｃｏｌｅｔ　６７００」（サーモフィッシャーサイエンティフ
ィック社製）
＜1Ｈ－ＮＭＲ測定＞
　測定装置：商品名「ＪＮＭ－ＥＣＡ　４００」（日本電子社製）、周波数：４００ＭＨ
ｚ、溶媒：重ベンゼン
　＜ＴＧ－ＤＴＡ＞
　測定装置：商品名「ＥＸＳＴＲＡ６０００」（エス・アイアイ・ナノテクノロジー社製
）、サンプル量：６ｍｇ、空気：３００ｍＬ／ｍＬ、昇温速度：１０℃／分、レファレン
ス：アルミナ
【００４９】
（２）酸化亜鉛系膜形成用組成物の調製
［実施例２］
　実施例１で得た式（２）で表される亜鉛化合物を酢酸メチルに溶解させて、酸化亜鉛系
膜形成用組成物（実施例２）を調製した。なお、式（２）で表される亜鉛化合物の濃度は
０．０５ｍｏｌ／Ｌとした。
【００５０】
［実施例３～９、比較例１～９］
　表１に示す各成分を混合し、酸化亜鉛系膜形成用組成物（実施例３～９、比較例１～９
）を調製した。なお、式（４）で表される亜鉛成分及び式（５）で表される亜鉛成分を以
下に示す。
【００５１】
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【００５２】

【００５３】
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（３）酸化亜鉛系膜の製造
［実施例１０～１７、比較例１１～２０］
　実施例２～９及び比較例１～１０で得られたそれぞれの酸化亜鉛系膜形成用組成物を使
用し、以下の条件で亜鉛系酸化膜を形成した。ホットプレートで２００℃に加熱した４ｃ
ｍ四方のガラス基板に、それぞれの酸化亜鉛系膜形成用組成物をスプレーによって噴きつ
けた。スプレーの１回の噴霧量を０．１ｍＬとし、２００回繰り返し噴霧して合計２０ｍ
Ｌを噴霧した。スプレー後、ガラス基板を２００℃で３０分保持して膜を形成して膜付ガ
ラス基板を得た。
【００５４】
　得られた膜付ガラス基板を目視観察し、形成された膜の均質性を評価した。評価結果を
表２及び３に示す。評価基準は、塗膜ムラのあるものを「ムラ」、凝集物のあるものを「
凝集物あり」、均質なものを「均質」とした。なお、膜が得られなかったものは「膜なし
」とした。
【００５５】
　また、形成された膜の透明性及び導電性を評価した。透明性は、濁度計（商品名「ＮＤ
Ｈ２０００」（日本電色工業社製））を使用し、Ｄ６５光源による全光線透過率を測定す
ることにより評価した。また、導電性は、商品名「Ｌｏｒｅｓｔａ－ＥＰ　ＭＣＰ－Ｔ３
６０」（三菱化学社製）を使用し、四探針法による体積抵抗率を測定することにより評価
した。なお、体積抵抗率は、任意の数箇所の測定点で測定し、平均値で表した。なお、測
定値が測定限界である１０7Ω・ｃｍを超えたものを「∞」と表した。透過率及び抵抗率
の測定結果を表２及び３に示す。
【００５６】
　さらに、形成された膜のヘイズ及び膜厚を測定した。ヘイズは、濁度計（商品名「ＮＤ
Ｈ２０００」（日本電色工業社製））を使用して測定した。また、ＦＥ－ＳＥＭを使用し
て膜の中央部の厚さを測定した。ヘイズ及び膜厚の測定結果を表２及び３に示す。
【００５７】

【００５８】
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【００５９】
　表２及び３に示すように、実施例２～９で得た酸化亜鉛系膜形成用組成物を用いた場合
には、２００℃で処理した場合であっても均質で透明な酸化亜鉛系膜を形成可能であるこ
とが確認できた。これに対して、比較例１～１０で得た酸化亜鉛系膜形成用組成物を用い
た場合には、良好な膜が形成されなかった。また、形成された膜の抵抗率についても、測
定不可能であるほど高いものであった。
【産業上の利用可能性】
【００６０】
　本発明の酸化亜鉛系膜形成用組成物を用いれば、例えば、半導体、透明導電体、発光体
、蛍光体、光触媒、磁性体、導電体、電極、高誘電体、強誘電体、圧電体、マイクロ波誘
電体、光導波路、光増幅器、光スイッチ、電磁波シールド、ソーラセル等に用いられる酸
化亜鉛系膜を容易に形成することができる。
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