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OLED Herstellung:

Elektrolumineszenz mit
Polyvinylkarbazid (PVK) als Lochleiter



Versuchsdurchfuhrung:

In diesem Praktikumsversuch sollen zwei unterschiedliche OLEDs hergestellt werden. Die
hierfiir benotigten Komponenten (Leuchtstoffe, Substrat und Lochleiter) mlssen synthetisiert
und anschlieRend mittels verschiedener Verfahren vereinigt werden.

1. Aluminium-tris(8-hydroxychinolin) (Alg3) (Tag 1)

a) Herstellung der bendtigten Losungen

e 1% PVKin 10 ml Chlorbenzol. Die Losung muss Uber ein 2 um Filterpapier filtriert
werden.

e  Ammoniumacetatldsung 2 mol/I

e Féllungsreagenz: 2,5 g 8-Hydroxychinolin werden in 6 ml konz. Essigsdure geldst und mit
dest. Wasser auf 50 ml aufgefullt.

b) Herstellung des Komplexes

Es werden 1,853 mmol AI(NOs)3-9H20 in einem 400 ml Becherglas geldst und auf

200 ml verdinnt. Danach sduert man mit 4 ml konz. Essigsaure an und erwarmt auf 70 °C. Jetzt
versetzt man die Probeldsung mit 30 ml des zuvor hergestellten Fallungsmittels und gibt so viel
Ammoniumacetatlésung hinzu, bis ein bleibender gelb-griiner Niederschlag entsteht. Danach
werden weitere 20 ml Ammoniumacetatldsung zugesetzt. Man wartet eine Stunde und pruft
durch Zugabe von einigen Tropfen Féllungsmittel auf Vollstandigkeit der Fallung. Der
entstandene Komplex wird abgesaugt und mit H.O gewaschen. Die Trocknung des
Niederschlags erfolgt bei 120 °C (ggf. tber Nacht).

2. Herstellung Eu(ttfa)sphen (Syntheseweq 1)
(1,10-Phenanthrolin)-tris(2-thenoyltrifluoroacetonato)europium

a) Herstellung von Eu(ttfa)s (Tag 1)

Fur die Herstellung von 0,8g Produkt wird eine stdchiometrische Menge
Thenoyltrifluoracetylaceton in 50 ml Ethanol/H20 (90/10) gel6st und mit dem entsprechenden
Volumen einer Eu?*-Losung versetzt. Der pH-Wert wird mit verdiinntem Ammoniak auf 8 bis
9 eingestellt. Durch vorsichtiges Eindampfen bis zur Trockne am Rotationsverdampfer erhélt
man das Eu(ttfa)s.

Dieses wird in 50 ml tert. Butylmethylether geldst, und zweimal im Scheidetrichter mit 25 ml
H>0 extrahiert. Durch Zugabe von MgSO; als Trockenmittel werden die Wasserreste entfernt.
Nach 30 Minuten. wird das MgSO4 abfiltriert und das Filtrat wird am Rotationsverdampfer
eingedampft, wodurch das Endprodukt ausféllt. AnschlieBend wird der Leuchtstoff im
Trockenschrank bei 50 °C getrocknet (ggf. tber Nacht).

b) Herstellung von Eu(ttfa)sphen (Tag 2)

Der Komplex (Eu(ttfa)s) wird in Ethanol geldst und Phenanthrolin wird im Molverhéltnis 1 zu
1 zugegeben. Durch Eindampfen (Rotationsverdampfer) und Trocknen (50 °C) kann das
Eu(ttfa)sphen isoliert werden.

Das Produkt wird durch Umkristallisation in Toluol gereinigt.



3. Herstellung Eu(ttfa)sphen (Syntheseweqg 2) (Tag 1-3)
(1,10-Phenanthrolin)-tris(2-thenoyltrifluoroacetonato)europium

Zuerst werden 2 mmol EuCls:6H20 in 25 ml dest. H2O geldst und in einen Tropftrichter
iiberfiihrt. AnschlieBend werden 6 mmol Thenoyltrifluoroaceton und 2 mmol Phenanthrolin in
ca. 50 ml Ethanol geldst und mit 1 molarer NHz-L&sung auf einen pH-Wert zwischen 8 und 9
eingestellt. Unter kontinuierlichem Rihren wird die EuClz-Lésung langsam zur Liganden-
Losung getropft, es sollte sich ein gelblicher Niederschlag bilden. Nach Beendigung der
Fallung, wird die entstandenen Suspension ber Nacht geriihrt.

Am néchsten Tag wird der Niederschlag abgesaugt und bei 60 °C im Vakuumtrockenschrank
getrocknet.

Die Aufreinigung des Produktes erfolgt durch Umkristallisation in Wasser. Dazu wird dieses
in wenig Aceton (ca. 30 ml) in der Warme geldst und langsam und unter Rihren in Wasser
getropft. Die entstandene Suspension wird 30 Minuten geriihrt, anschlieRend filtriert, mit
kaltem Wasser gewaschen und bei 60 °C getrocknet (ggf. tiber Nacht).

4. VVorbereitung des mit Indium-Zinnoxid (ITO) beschichteten
Glassubstrates (Tag 2)

a) Reinigung ITO-Glas (Substrat):

1. Reinigung mit Microfasertuch und Ethanol
2. Das Glas in ein Becherglas stellen und mit Methanol bedecken. Das Becherglas mit einem
Uhrglas abdecken und 10 Minuten im Ultraschallbad behandeln.

b) Atzen:

Das gereinigte und trockene Substrat wird mit Fotolack bespriiht und anschlieBend im dunkeln
getrocknet (5 Minuten an Luft, 15 Minuten im Trockenschrank bei 70 °C).

Das getrocknete Substrat wird mit der Maske abgedeckt und mit einer 366 nm UV- Lampe fur
5 Minuten bestrahlt.

Um den Fotolack zu entfernen wird das belichtete Substrat in ein Becherglas mit 0,7%iger
NaOH eingetaucht und dort flr etwa zwei Minuten behandelt, anschlieRend wird es mit dest.
Wasser abgespiilt.

Um die ITO-Schicht an den nun freiliegenden Stellen zu entfernen, wird das abgespulte Substrat
in ein Becherglas mit 60 °C heiRer, halbkonz. HCI gestellt und fiir etwa zwei Minuten
behandelt. Die S&ure wird dann mit dest. H>O grindlich abgewaschen und das Substrat mit
Zellstoff getrocknet. Der restliche Fotolack wird sorgféltig mit Aceton entfernt. AnschlieRend
wird mit dem Leitfahigkeitsmessgerat die erfolgreiche Atzung tberpriift.

c) Dunnschichtaufbringung mittels ,,spincoating*

Das vorher gedtzte Substrat wird vorsichtig mittig auf die Spincoaterscheibe aufgelegt und der
Deckel geschlossen.

Ca. 1 ml der PVK L6sung wird mit einer Pasteurpipette mittig aufgetragen.

Die Zentrifuge wird gestartet (300 U/min, 2 Minuten).

Nach Ablauf des Programms das Substrat vorsichtig abheben.

Die Unterseite wird evtl. mit Zellstoff und Toluol von PVK Resten gereinigt.

Um die Homogenitat der Beschichtung zu testen, kann die UV-Lampe genutzt werden.



5. Beschichtung mit der Hochvakuumaufdampfanlage (Tag 3 + 4)

a) Leuchtstoffe:

Dicke 10—200 nm (je nach Rezeptur)

Maske auflegen und Substrat im Target befestigen.

Probe mit gleicher Menge an Quarzsand mischen und in Schiffchen fillen.

Anschliefend wird der Leuchtstoff im Hochvakuum aufgedampft. (ca. 1,5 —2,5-10° mbar)

b) Al-Elektrode:
Dicke ca. 200—-300 nm
Maske auflegen und im Target befestigen.

Schiffchen mit Al-Drahtstucken (Langegesamt = 15 cm, L&ngeprantsticke <2 mm) beftllen.
Danach wird im Hochvakuum das Al aufgedampft. (ca. 1,5 —2,5-10° mbar)

6. Herzustellende OLEDs:

ITO| 1% PVK Lsg.| 30 nm Algs| 200 nm Al
ITO| 1% PVK Lsg.| 10 nm Eu(ttfa)sphen| 15 —20 nm Algz| 200 nm Al

7. Elektrische Prifung der OLED

Anschluss an das Netzteil:

Plus = ITO-Elektrode
Minus = Al-Elektrode
Spannung: 5-25V



Al: Deckelektrode

Alg,

ITO: Grundelektode
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