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본 발명은 다층 구조 소자에서 제1 층 상의 제2 층의 커버율을 제2 층 상의 제3 층의 결정화율에 기초하여 검출

하는 다층 구조 소자를 구성하는 층의 커버율 검출 방법에 관한 것이다.  본 발명에서 다층 구조 소자는 기판과,

기판 상에 피착된 제1 층과 제1 층 상에 피착된 제2 층 및 제2 층 상에 피착된 제3 층을 포함하고, 제1 층 상의

제2 층의 커버율은 제3 층의 결정화율에 의해 결정된다.  이때, 제3 층의 결정화율은 X-선 회절을 측정함으로써

구할 수 있다.
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특허청구의 범위

청구항 1 

다층 구조 소자의 임의의 층의 커버율 검출 방법이며, 임의의 층 상에 형성되는 다른 층의 결정화율에 기초하여

임의의 층의 커버율을 검출하는, 방법.

청구항 2 

제1항에 있어서,

임의의 층은 다른 층의 결정화를 유도하는, 방법.

청구항 3 

제1항에 있어서,

임의의 층의 커버율이 증가할수록 다른 층의 결정화율이 증가하는, 방법.

청구항 4 

제1항에 있어서,

임의의 층은 다른 층의 결정화를 방해하는, 방법.

청구항 5 

제1항에 있어서,

임의의 층의 커버율이 증가할수록 다른 층의 결정화율이 감소하는, 방법.

청구항 6 

다층 구조 소자를 구성하는 층의 커버율 검출 방법이며,

다층 구조 소자는,

기판과,

기판 상에 피착된 제1 층과,

제1 층 상에 피착된 제2 층, 및

제2 층 상에 피착된 제3 층

을 포함하고,

제2 층의 커버율은 제3 층의 결정화율에 기초하여 검출되는, 방법.

청구항 7 

제6항에 있어서,

제2 층은 제3 층의 결정화를 유도하는, 방법.

청구항 8 

제6항에 있어서,

제2 층의 커버율이 증가할수록 제3 층의 결정화율이 증가하는, 방법.

청구항 9 

제6항에 있어서,

제3 층의 결정화율이 포화되면 제2 층의 커버율은 100%로 결정되는, 방법.
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청구항 10 

제6항에 있어서,

제3 층의 결정화율은 X-선 회절법을 이용하여 측정되는, 방법.

청구항 11 

제6항 내지 제10항 중 어느 한 항에 있어서,

기판은 ITO 코팅된 유리 기판이고,

제1 층은 Alq3이고,

제2 층은 LiF이고,

제3 층은 Al인, 방법.

청구항 12 

제6항에 있어서,

제2 층은 제3 층의 결정화를 방해하는, 방법.

청구항 13 

제6항에 있어서,

제2 층의 커버율이 증가할수록 제3 층의 결정화율이 감소하는, 방법.

청구항 14 

다층 구조 소자로서,

기판과,

기판 상에 피착된 제1 층과,

제1 층 상에 피착된 제2 층, 및

제2 층 상에 피착된 제3 층

을 포함하고,

제2 층은 제6항 내지 제10항, 제12항 또는 제13항 중 어느 한 항에 따른  방법에 의해 검출된 커버율로 제1 층

상에 피착된, 다층 구조 소자.

청구항 15 

다층 구조 소자의 제조 방법으로서,

기판 상에 제1 층을 피착하는 단계와

제1 층 상에 제2 층을 피착하는 단계, 및

제2 층 상에 제3 층을 피착하는 단계

를 포함하고,

제2 층은 제6항 내지 제10항, 제12항 또는 제13항 중 어느 한 항에 따른  방법에 의해 검출된 커버율로 제1 층

상에 피착된, 다층 구조 소자의 제조 방법.

청구항 16 

다층 구조 소자로서,

제1항 내지 제5항 중 어느 한 항에 따른 방법에 의해 검출된 커버율을 갖는 임의의 층을 포함하는, 다층 구조
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소자.

청구항 17 

다층 구조 소자의 제조 방법으로서,

제1항 내지 제5항 중 어느 한 항에 따른 방법에 의해 검출된 커버율을 제공하도록 임의의 층을 피착하는 단계를

포함하는, 다층 구조 소자의 제조 방법.

명 세 서

발명의 상세한 설명

    기 술 분 야

본 발명은 다층 구조 소자를 구성하는 층의 커버율 검출 방법에 관한 것이다.  보다 구체적으로, 본 발명은 다<1>

층 구조 소자에서 제1 층 상의 제2 층의 커버율을 제2 층 상의 제3 층의 결정화율에 기초하여 결정하는 다층 구

조 소자를 구성하는 층의 커버율 검출 방법에 관한 것이다.

    배 경 기 술

전자 소자로서 다층 구조의 소자가 많이 이용되고 있다.  다층 구조 소자의 각 층은 특별한 기능을 수행하는 기<2>

능층일 수 있다.  예를 들어, 유기 발광 소자(Organic Light Emitting Device: OLED)(10)는, 도 1을 참조하면,

양극(110)과 음극(140) 사이에 홀 주입층(도시 생략), 홀 수송층(도시 생략), 발광층(120), 전자 수송층(120),

전자 주입층(130)을 형성하여 제조된다.  각 기능층은 제각기의 기능을 수행하기에 적합한 유기물 및/또는 무기

물로 이루어질 수 있다.  이러한 기능층을 형성함으로써 유기 발광 소자의 I-V 특성, 방광 효율 및 수명을 더욱

증가시킬 수 있다.

저분자 타입의 유기 발광 소자의 경우, 양극(110)으로는 투명한 ITO(indium tin oxide)가 주로 이용되고, 홀 주<3>

입층으로서는  CuPc(copper  phthalocyanine)  등이  이용될  수  있고,  홀  수송층으로서는  NPB(N,N'-

Bis(naphthalen-l-yl)-N,N'-bis(phenyl)benzidine)  등이 이용될 수 있으며, 발광층(120)으로는 Alq3(tris-(8-

hydroxyquinoline) aluminum) 등이 이용될 수 있다.  Alq3는 전자 수송층(120)으로서도 채택될 수도 있다.  전

자 주입층(130)은 LiF, CsF, NaF, NaCl 등으로 구성된 군으로부터 채택될 수 있고, 음극(140)으로는 Al, Ca,

Mg, Ag 등 및 그 화합물로 구성된 군으로부터 채택된 금속 등이 이용될 수 있다.  발광 효율 및 수명을 향상시

키기 위해, 발광층 Alq3 상의 전자 주입층 LiF는 약 10Å 전후에서 최적의 공칭 두께가 선택될 수 있다.  LiF의

공칭 두께 범위가 약 10Å인 경우 Alq3 상의 LiF의 커버율은 약 65% 정도이다.

종래 기술에 의하면, Alq3 상의 LiF의 커버율은 예를 들면 AFM 사진에서 Alq3의 표면적에 대하여 LiF의 커버 면<4>

적의 비율을 계산하거나, XPS(X-ray Photoemission Spectroscopy)를 측정하여 성분 분석을 통해 Alq3 상의 LiF

의 커버율을 대략 결정할 수 있다.  그러나, 이러한 방법은 측정 및 분석이 까다롭고, 결과를 얻기까지 장시간

소요된다는 단점이 있다.

    발명의 내용

        해결 하고자하는 과제

본 발명은 이러한 문제점을 감안하여 만들어진 것으로서, Alq3 상의 LiF의 커버율을 단시간 내에 간편하게 결정<5>

할 수 있는 다층 구조 소자를 구성하는 층의 커버율 검출 방법을 제공하고자 한다.

또한, 본 발명은 OLED 소자뿐만 아니라 세 층 이상의 다층 구조를 갖는 임의의 소자에 있어서 제1 층 상의 제2<6>

층의 커버율을 용이하게 결정할 수 있는 다층 구조 소자를 구성하는 층의 커버율 검출 방법을 제공하고자 한다.

        과제 해결수단

본 발명에 따르면, X-선 회절을 이용하여 제3 층(예를 들면 음극 Al)의 결정화 피크의 강도를 측정함으로써, 제<7>
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1 층(예를 들면 Alq3) 상의 제2 층(예를 들면 LiF)의 커버율을 용이하게 결정한다.

        효 과

본 발명에 의하면, Al/LiF/Alq3를 포함하는 OLED  소자에 있어서 Al의 결정화 정도를 측정함으로써 Alq3  상의<8>

LiF의 커버율을 간편하게 그리고 단시간에 측정할 수 있다.

또한, 본 발명에 의하면, OLED 소자 뿐만 아니라 세 층 이상의 다층 구조를 갖는 임의의 소자에 있어서 제1 층<9>

상의 제2 층의 커버율을 제3 층의 결정화 정도를 측정함으로써 용이하게 결정할 수 있는 다층 구조 소자를 구성

하는 층의 커버율 검출 방법을 제공할 수 있다.

    발명의 실시를 위한 구체적인 내용

일반적으로 LiF의 공칭 두께가 약 15Å 정도보다 더 두꺼워지면 유기 발광 소자의 I-V 특성이나 발광 효율은 오<10>

히려 낮아지는 것으로 보고되어 있다.  왜냐하면, LiF의 공칭 두께가 이 정도보다 커지면 Alq3 상의 LiF의 커버

율이 과도하게 증가하여 실질적으로 층을 형성하기 시작하기 때문에, Alq3와 LiF와 Al이 서로 공존하여 반응을

일으켜 음극의 접촉을 향상시킬 기회가 적어지는 것으로 고찰된다.

도 2는 본 발명의 일 실시예에 있어서, LiF의 공칭 두께가 증가함에 따라 Alq3 상의 LiF의 커버율이 증가하는<11>

상태를 보여주는 AFM 사진들을 나타낸다.  LiF의 공칭 두께가 (a) 5Å, (b) 10Å, (c) 15Å, (d) 20Å, (e) 25

Å으로 증가함에 따라 Alq3 상의 LiF의 커버율이 증가하는 것을 알 수 있다.  그러나, Alq3 상의 LiF의 커버율의

증가는 단순히 정비례 관계가 아니다.  도 2를 참조하면, LiF의 공칭 두께가 5Å인 경우에는 LiF는 층을 형성하

지 못하고 뭉친 상태로 Alq3 상에 군데 군데 분포된다.  LiF의 공칭 두께가 10Å인 경우, LiF가 뭉친 위치에

LiF가 계속해서 피착되기 쉬워서 아직 LiF가 층을 형성하지는 못하지만, 공칭 두께가 5Å인 경우보다 피착 면적

이나 밀도가 증가된 것을 확인할 수 있다.  LiF의 공칭 두께가 15Å, 20Å, 25Å까지 점차 증가함에 따라, Alq3

상의 LiF의 커버율이 점점 증가하여 거의 100%에 가깝게 도달하게 된다.

도 3은 LiF의 공칭 두께를 증가시키면서 Al/LiF/Alq3/ITO-Glass의 X-선 회절 강도(diffraction  intensity)를<12>

측정한 결과를 나타낸다.  도 3에 도시한 바와 같이, LiF의 공칭 두께가 (a) 5Å, (b) 10Å, (c) 15Å, (d) 20

Å, (e) 25Å으로 증가함에 따라, Al (111)의 결정 피크의 강도가 서서히 증가하다가 급격히 증가하는 것을 알

수 있다.  즉, LiF의 공칭 두께가 5Å~25Å까지 점차 증가함에 따라, Alq3 상의 LiF의 커버율이 서서히 증가하

다가 급격히 증가하고, 이에 따라 LiF 상의 Al (111)의 결정 피크의 강도가 증가하는 것이다.  이것은 LiF의 격

자 상수가 Al의 격자 상수와 비슷하기 때문에, LiF가 Al의 결정화를 유도하는 것으로 생각된다.  Alq3 상의 LiF

가 커버되지 않은 부분에서는 Al의 성장 시에 Al의 결정화를 유도하지 못한다.  또한, LiF 자체에는 비록 결정

성이 관찰되지 않은 경우에도, LiF가 Al의 결정화를 유도할 수 있다.

본 발명의 개념에 따라, LiF의 공칭 두께가 (a) 5Å, (b) 10Å, (c) 15Å, (d) 20Å, (e) 25Å인 각 경우에 대<13>

하여, 측정된 Al (111)의 결정 피크의 강도로부터 Alq3 상의 LiF의 커버율을 검출한 결과, (a) 약 25%, (b) 약

66%, (c) 약 95%, (d) 약 99%, (e) 약 100% 정도인 것으로 측정되었다.

그러므로, X-선 회절을 이용하여 Al (111)의 결정화 피크의 강도를 측정함으로써, Alq3 상의 LiF의 커버율을 결<14>

정할 수 있다.  또한, 원하는 Alq3 상의 LiF의 커버율에 대응하는 Al (111) 피크의 강도를 나타내도록 해주는

양(혹은 공칭 두께)의 LiF를 Alq3 상에 피착함으로써, LiF와 관련하여 최적화된 I-V 특성 및 발광 효율을 갖고

수명이 연장된 유기 발광 소자를 쉽고 간편하게 제조할 수 있다.  Al의 결정화 정도는 X-선을 이용한 회절 피크

(diffraction peak)의 강도를 측정함으로써, 비파괴적으로 짧은 시간 내에 결정할 수 있다.

본 발명의 일 실시예에 따르면, ITO 코팅된 유리 기판 상에 Alq3를 일정 두께(약 500Å)로 피착한 다음, LiF의<15>

피착  속도와  피착  시간을  제어하여  LiF의  공칭  두께를  변화시켜  Al/LiF(5Å)/Alq3/ITO-Glass,  Al/LiF(10

Å)/Alq3/ITO-Glass,  Al/LiF(15Å)/Alq3/ITO-Glass,  Al/LiF(20Å)/Alq3/ITO-Glass,  Al/LiF(25Å)/Alq3/ITO-

Glass를 형성한다.  피착 공정은 화학 기상 증착법(CVD) 등을 이용할 수 있다.  Alq3 상의 LiF의 공칭 두께를

25Å보다 더 두껍게, 예를 들면 50Å 정도로 형성한 샘플을 더 만들 수 있다.  그런 다음, LiF 상에 Al을 일정
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두께(일 실시예에 따르면, 약 800Å) 피착한 후, X-선 회절 피크의 강도를 측정하여 Al (111) 결정화 피크의 강

도를 측정한다.  LiF의 공칭 두께와 Al (111) 결정화 피크의 강도 간의 대응표를 작성한다.  Alq3 상의 LiF의

커버율은 Alq3 상의 LiF의 공칭 두께가 충분히 두꺼워 그 커버율이 거의 100%에 가깝거나 100%인 경우(예를 들

면, Al/LiF(25Å)/Alq3/ITO-Glass, Al/LiF(50Å)/Alq3/ITO-Glass)의 Al (111) 결정화 피크의 강도 값에 대하여,

Alq3  상의  LiF의  공칭  두께가  그보다  얇은  경우들(예를  들면,  Al/LiF(5Å)/Alq3/ITO-Glass,  Al/LiF(10

Å)/Alq3/ITO-Glass,  Al/LiF(15Å)/Alq3/ITO-Glass,  Al/LiF(20Å)/Alq3/ITO-Glass)의 Al  (111)  결정화 피크의

강도 값들을 정규화함으로써 검출할 수 있다.  이렇게 검출된 Alq3 상의 LiF의 커버율을 그에 대응하는 LiF의

공칭 두께 및/또는 Al (111) 결정화 피크의 강도와 함께 대응표에 기록해 놓는다.  그 후, LiF의 소정의 공칭

두께를 갖는 Al/LiF/Alq3/ITO-Glass 소자에 대해 Al (111) 결정화 피크의 강도를 측정하고, 이 결정화 강도에

대응하는 Alq3 상의 LiF의 커버율을 대응표로부터 검색함으로써, Alq3 상의 LiF의 커버율을 용이하게 결정할 수

있다.  OLED 소자에서 비교적 매우 얇은 두께로 채택되는 LiF는 도 2의 설명에서 논의된 바와 같이 초기 성장시

에 뭉치는 특성 때문에 표면이 매우 거칠게 되어 공칭 두께와 실제 두께 간에는 큰 차이가 있다.  이와 같이

LiF의 두께를 정확히 알지 못하는 경우에도, 혹은 임의의 LiF의 두께를 갖는 경우에도, 본 발명의 원리를 이용

하면, Alq3 상의 LiF의 커버율을 간편하게 결정할 수 있다.

LiF의 두께를 충분히 두껍게 피착하여 Alq3 상의 LiF의 커버율이 100%로 되도록 하면, Al의 결정화 정도를 나타<16>

내는 회절 피크의 강도가 포화되어, LiF의 두께를 그 이상으로 증가시키더라도 Al의 결정화 피크의 강도가 더

증가하지는 않는다.

Al의 두께가 800Å보다 더 두꺼운 경우(예를 들면, 1000Å, 1500Å 등)에는, Al의 결정화 피크의 포화 강도가<17>

Al의 두께가 800Å인 경우보다 더 큰 값일 수 있다.  이것은 Al의 두께가 두꺼워지면 결정화되는 Al의 양 자체

가 많아지기 때문이다.  반면에, Al의 두께가 800Å보다 더 얇은 경우(예를 들면, 500Å)에는, Al (111) 결정화

피크의 포화 강도가 Al의 두께가 800Å인 경우보다 더 작은 값일 수 있다.  이것은 Al의 두께가 얇아지면 결정

화되는 Al의 양 자체가 작아지기 때문이다.  따라서, 새로이 채택된 Al의 두께에 대해, 앞서 논의한 바와 마찬

가지의 방식으로 LiF의 공칭 두께와 Al (111)의 결정화 피크의 강도 및 Alq3 상의 LiF의 커버율 간의 대응표를

새로 작성함으로써, 변경된 Al 두께를 갖는 OLED 소자에서 Alq3 상의 LiF의 커버율을 간편하게 결정할 수 있다.

일 실시예에 따르면, Al (111)의 결정화 피크의 강도는 LiF의 커버율이 거의 약 100%에 도달된 경우의 그 포화<18>

강도에 대하여 정규화된 값을 이용할 수 있다.

일 실시예에 따르면, Al (111)의 결정화 피크의 강도는 다른 물질의 예를 들면 ITO의 뚜렷한 일 결정화 피크의<19>

강도에 대하여 정규화된 값을 이용할 수 있다.

일 실시예에 따르면, Al (111)의 결정화 피크의 강도로서는, Al/LiF/Alq3/ITO-Glass 소자 상의 위치를 바꾸어가<20>

며 X-선 회절을 복수회 측정함으로써 얻어진 Al (111)의 결정화 피크값들의 정규화된 값들을 평균하여 이용할

수 있다.

본 발명의 다른 실시예에 따른 다층 구조 소자에 있어서, 제1 층이 제3 층의 결정화를 유도하는 특성이 있고 제<21>

2 층은 제3 층의 결정화를 유도하는 특성이 없는 경우도 있을 수 있다.  이러한 경우에는, 제1 층 상의 제2 층

의 커버율이 증가할수록 제3 층의 결정화 피크 강도가 감소하게 되지만, 본 발명의 원리에 따르면, 앞선 유기

발광 소자의 실시예에서와 마찬가지로, 제3 층의 결정화 피크의 강도로부터 제1 층 상의 제2 층의 커버율을 결

정할 수 있음을 당업자는 잘 알 것이다.

본 발명은 비록 다층 구조를 갖는 유기 발광 소자를 주로 예를 들어 설명되었지만, 본 발명의 사상은 유기 발광<22>

소자의 경우에만 적용되는 것으로 한정되는 것은 아니다.  즉, 기판 상의 제1 층, 제2 층, 제3 층을 포함하는

세 층 이상을 포함하는 다층 구조의 시스템으로서, 제1 층 또는 제2 층이 제3 층의 결정화를 유도하는 특성이

있고, 제1 층 상의 제2 층의 커버율이 제3 층의 결정화 정도와 소정의 연관 관계가 있는 임의의 다층 구조의 시

스템들에 대하여 본 발명의 원리가 적용될 수 있다.

또한, 제3 층이 고유의 결정화 특성을 어느 정도 갖는 경우에는, 제1 층 혹은 제2 층에 의해 제3 층에 유도되는<23>

결정화율을 검출할 때 고유의 결정화율을 감산함으로써, 보다 정확한 제1 층 상의 제2 층의 커버율을 검출할 수

있을 것이다. 
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또한, 명세서 전반에서 본 발명의 일 실시예로서 언급된 예들은 반드시 동일한 예일 필요는 없고, 본 발명의 원<24>

리가 적용될 수 있는 예들이면 된다.

도면의 간단한 설명

도 1은 본 발명의 실시예가 구현될 수 있는 다층 구조 소자의 한 예인 유기 발광 소자의 단면도.<25>

도 2는 LIF의 공칭 두께 (a) 5Å, (b) 10Å, (c) 15Å, (d) 20Å, (e) 25Å에 따른 Alq3 상의 LiF의 분포를 나<26>

타내는 AFM 사진.

도 3은 LIF의 공칭 두께 (a) 5Å, (b) 10Å, (c) 15Å, (d) 20Å, (e) 25Å에 따른 Al (111) 피크의 관계를 도<27>

시한 그래프.

<도면의 주요 부분에 대한 부호의 설명><28>

10: 유기 발광 소자(OLED)<29>

100: 기판<30>

110: 양극(110)<31>

120: 전자 수송층/발광층<32>

130: 전자 주입층<33>

140: 음극<34>

도면

    도면1
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    도면2

    도면3
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