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Niederdimensionale nanoskalige Objekte wie Nanorohren
und Nanodrihte sind in den letzten zwanzig Jahren aufgrund
ihrer faszinierenden elektronischen und physikalischen Ei-
genschaften, die sich unmittelbar von ihrer geringeren Di-
mensionalitdt und GroBenquantelungseffekten ableiten, in
das Interesse von Technologie und Grundlagenforschung
geriickt.[]

Speziell die aktuellen Entwicklungen auf dem Gebiet der
Nano- und Einzelschichten, z.B. bei Graphen® oder bei den
in Schichtstrukturen kristallisierenden Ubergangsmetallchal-
kogeniden, haben vielfiltige Entdeckungen auf dem Gebiet
der Festkorperphysik und Elektronik ausgelost.”! Die weitere
Verkleinerung derartiger 2D-Objekte kann nicht nur zu
starken Verdnderungen der elektronischen Transporteigen-
schaften fithren, sondern aufgrund der groeren Oberfldache
und der damit verbundenen kiirzeren Diffusionswege auch zu
einer signifikanten Erhohung der Reaktivitdt und der Fa-
higkeit zu Interkalationsprozessen.! Die Synthese solcher
2D-Nanoobjekte mit beschrinkter Ausdehnung ist jedoch ein
Herausforderung, da diese einen ausgesprochen hohen Anteil
nicht abgesittigter Valenzen an ihrer Peripherie aufwei-
sen.>® Bedingt durch die starken, gerichteten Wechselwir-
kungen innerhalb der Schichten und die schwachen, unge-
richteten Wechselwirkungen zwischen den einzelnen Schich-
ten ist fiir ein Ensemble gegebener Teilchenzahl die Bildung
eines flachen Stapels von wenigen ausgedehnten Schichten —
analog zu einem Stapel von Geldscheinen (Abbildung 1,
links) — gegeniiber einem Stapel von vielen kleinflachigen
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Schichten — analog einer Miinzrolle (Abbildung 1, rechts) —
energetisch bevorzugt.

Ohne &uBlere Finfliisse erwartet man entsprechend das
Aufrollen einzelner 2D-Schichten zu Quasi-0D-Zwiebel-
schalenfullerenen”! oder 1D-Nanorohren,® wodurch die Zahl
nicht abgesittigter Bindungen und damit die Gesamtenergie

Abbildung 1. Ein Vergleich aus dem taglichen Leben: Stapel aus weni-
gen ausgedehnten Schichten (links) und Stapel aus vielen kleinflichi-

gen Schichtpaketen (rechts). Der Unterschied der thermodynamischen
Stabilitat entspricht dem monetiren Gegenwert (1000 € bzw.

15.50 €).

des Systems verringert wird. Nicht zuletzt deswegen ging man
lange Zeit davon aus, dass Graphen nicht im freien Zustand
existieren konne und instabil beziiglich der Umwandlung in
andere Kohlenstoffallotrope wie Ruf3, Fullerene oder Nano-
rohren sei.

Analog sind einzelne Schichtpakete der Ubergangsme-
tall(IV)-Sulfide instabil gegeniiber dem Verbiegen und zeigen
daher eine groBe Neigung zur Bildung gekriimmter Struktu-
ren. Dies wurde 1979, also lange vor der Entdeckung der
Kohlenstoffnanorshren, erkannt.”) So beschrieben Chianelli
und Mitarbeiter kleine Ausschnitte aus MoS,-Schichten und
rohrenartige Objekte, die als Katalysatoren in Hydrodesul-
furierungsprozessen untersucht wurden.”? Zehn Jahre spiter
berichteten Divigalpitiya et al. iiber das Abbléttern von ein-
zelnen graphenartigen Schichten aus MoS, sowie deren Um-
setzung mit organischen Verbindungen zu Hybridverbindun-
gen mit Schichtstrukturen.'” Kiirzlich konnten Cheon und
Mitarbeiter MoS,-Nanoschichten, die durch Sulfidierung von
W,30,-Nanostidbchen erhalten wurden, durch Absittigung
von freien Valenzen mit Tensiden stabilisieren.'!! Helveg
et al.'" berichteten, dass einzelne MoS,-Schichten auf einer
rekonstruierten Au(111)-Oberfliche hergestellt werden

konnen, und sie untersuchten mit Rastertunnelmikroskopie

auf atomarer Ebene die Struktur solch dreieckiger MoS,-
[13]

Nanokristalle in Abhingigkeit von deren GroBe.
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Hier beschreiben wir ein neues Konzept zur Stabilisierung
ebener graphenartiger Schichten von Metall(TV)-Chalkoge-
niden mit kleinen Flichen (9 ~50 nm) in Nano-,Miinzrol-
len“, durch eine innere Storung — eine Strukturspannung —
welche die Bildung von aufgerollten Objekten™! oder Na-
norohren vollstdndig unterbindet.

Der erste Schritt bei der Synthese von Nano-Miinzrollen
besteht in der Kontrolle der Kristallstruktur der 1D-Nano-
objekte durch geeignete Dotierung. Da nanoskalige Me-
tall(IV)-Chalkogenide (Metall=Nb, Mo, W, Re, Sn) durch
reduktive Sulfidierung der entsprechenden nanoskaligen
Oxide zuginglich sind,™ ergibt sich ein Zugang zu geeignet
dotierten Metall(IV)-Chalkogeniden iiber geeignet (statis-
tisch oder geordnet) dotierte nanoskalige Oxide.

Der hier gewihlte Ansatz beruht auf Kern-Schale-Nano-
driahten aus einem Nb,Os-Kern und einer W,;3O,-Schale
(siehe die Hintergrundinformationen). Nioboxid-Nanodréhte
wurden in einem Sol-Gel-Prozess ausgehend von Ammo-
niumniob(V)-oxalat, Zitronensiure und Hexadecylamin
hergestellt. Als Produkt wurden weitgehend einzelne Nb,Os-
Nanodréhte mit 150-250 nm Lénge und 5-50 nm Durchmes-
ser erhalten. Weitere kristalline Phasen liegen Pulver-Ront-
genbeugungsdaten zufolge nicht vor (Abbildung S1 in den
Hintergrundinformationen).

TEM-Untersuchungen zeigen, dass die Nanodrahte nicht
gleichmifBig aufgebaut sind, sondern aus einer Vielzahl klei-
nerer Partikel bestehen, die entlang ihrer Langsachse aufge-
reiht sind (Abbildung 2a). Die Aggregation kleinerer Parti-
kel zu den beobachteten Nanodrihten ist auf den struktur-
dirigierenden Einfluss des Tensids zuriickzufiihren. Nach dem
Kalzinieren (550°C, 1 h) wird die Bildung groBerer Aggre-
gate beobachtet (Abbildung 2b). HRTEM-Untersuchungen
der Nb,Os-Nanodrihte direkt nach der Synthese (Abbil-

100 nm 2 nm i

Abbildung 2. Nb,O;- und Nb,O;@W,30,-Nanodrihte: a) TEM-Aufnah-
me und b) HRTEM-Aufnahme der Nb,Os-Nanodrihte nach dem Sol-
Gel-Prozess; c) TEM- und d) HRTEM-Aufnahmen der Kern-Schale-
Nanodrihte.
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dung 2¢) wie auch nach dem Kalzinieren (Abbildung S2 in
den Hintergrundinformationen) zeigen, das alle Nb,Os-
Nanodréhte in Richtung ihrer kristallographischen c-Achse
wachsen (Abbildung 2c¢). Eine wie bei V,05 auf die Interka-
lation des Tensids deutende Aufweitung der Schichtabstin-
de ist nicht zu beobachten.

Im néchsten Syntheseschritt werden die Nb,Os-Nano-
drihte in Ethanol dispergiert, mit WClg versetzt und zum
vollstandigen Auflosen des WClg etwa 15 min mit Ultraschall
behandelt. Nach Solvothermalbehandlung wird ein bldulicher
Niederschlag beobachtet, der durch Filtration gesammelt und
mit Ethanol gewaschen wird. Pulver-Rontgenbeugungsun-
tersuchungen (Abbildung S3 in den Hintergrundinformatio-
nen) belegen die Bildung von WO, TEM-Aufnahmen
(Abbildung 2 ¢) zeigen, dass die Nioboxid-Nanodrihte derart
mit Wolframoxid bedeckt sind, dass die im Zwischenprodukt
vorhandenen Poren nicht mehr auftreten. Dies deutet auf das
Auffiillen dieser Poren mit Wolframoxid hin. Die HRTEM-
Aufnahme in Abbildung 2d zeigt, dass die Nioboxid-Nano-
dridhte mit Wolframoxid beschichtet sind. Mithilfe von ele-
mentdispersiver Rontgenfluoreszenzspektroskopie wurden
sowohl Niob als auch Wolfram nachgewiesen (Abbildung S4
in den Hintergrundinformationen).

Die entstandenen Nb,Os@W,;;O;y-Nanodrihte wurden
analog zur Reaktionsfithrung in Lit. [15] durch Aufheizen in
einer Ar-Atmosphire auf 840°C und eine anschlie3ende 30-
miniitige Behandlung mit H,S sulfidiert. Die Umwandlung
von Oxid in Sulfid erfolgt dhnlich wie bei der Herstellung von
WS,-Nanorohren und fithrt zu Nb-W-S-Kompositnano-
objekten. Das Produkt dieser Umsetzung enthilt aus-
schlieBlich 1-8 pm lange Sdulen aus MS,-Plittchen mit
Durchmessern von 40 bis 60 nm (Abbildung 3a und b); MS,-
Nanorohren werden nicht gebildet.

Die Pulver-Rontgenbeugungsuntersuchungen belegen die
vollstindige Sulfidierung (Abbildung 3¢). HRTEM- und
EDX-Analysen (Abbildung3d) sowie STEM-Aufnahmen
(Abbildung S5 in den Hintergrundinformationen) bestétigen
die vollstandige Umwandlung der oxidischen Nanodréhte in
sulfidische = Nano-Miinzrollen der Zusammensetzung
Nb,_,W.S, mit x =0.3 (gemiB EDX, Fehler ca. 0.05).

Wie Abbildung 3a zu entnehmen ist, weisen die Nano-
Miinzrollen eine sehr einheitliche Morphologie auf. Aus den
HRTEM-Aufnahmen ist klar ersichtlich, dass die Nano-
Miinzrollen génzlich anders aufgebaut sind als die bekannten
Schichtchalkogenide mit ihren gekriimmten Schichten. Es
finden sich Stapel kleiner Schichtpakete, die sich senkrecht zu
der Wachstumsrichtung der Nanorohren stapeln (Abbil-
dung 3d). Innerhalb der Pakete werden Schichtabstdnde von
0.64 nm beobachtet. Dieser Wert ist etwas groBer als der
Abstand der (002)-Netzebenenscharen von 2H-MS, (M=
Mo, W).

Entlang der Léngsachse der Nano-Miinzrollen werden
parallel orientierte, plattchenformige Segmente beobachtet,
die sich nahezu regelmiflig abwechseln. Innerhalb dieser
Segmente sind die Schichten eben, auf einer Langenskala von
etwa 5 nm werden jedoch Kriimmungen zwischen den ein-
zelnen Segmenten beobachtet (Abbildung 3d).

Zur Kldrung der Frage, ob die Bildung von Schichtpake-
ten auf eine Phasentrennung zwischen NbS, und WS, zu-
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Abbildung 3. Charakterisierung der Nano-Miinzrollen: a) TEM-Aufnah-
me dach Sulfidierung der Nb,Os@W,30,,-Nanodrihte. b) HRTEM-Auf-
nahme der Nano-Miinzrollen. c) Gemessenes Pulverdiffraktogramm
(oben) und simulierte Strichdiagramme von MS,-2H (M =Nb, W),

d) EDX-Analyse (Kupfer- und Kohlenstoff stammen aus dem TEM-
Netzchen).

riickgefiihrt werden kann, wurden zusétzliche EDX-Linien-
analysen durchgefiihrt. Entlang jeder gewéhlten Abtastlinie
wurden dabei Niob und Wolfram nachgewiesen, die Vertei-
lung beider Elemente ist jedoch nicht homogen (Abbil-
dung S6 in den Hintergrundinformationen). Als Folge der als
»mismatch strain“ bekannten, mechanischen Strukturspan-
nung zwischen NbS, und WS, bestehen die Nano-Miinzrollen
vielmehr aus Segmenten von wolframreichen Niobsulfid und
niobreichen Wolframsulfid. Dieser Befund ist in Einklang mit
den deutlichen Abweichungen der Gitterparameter von
NbS,-MoS,-Mischungen von der Vegard-Regel in der Volu-
menphase.'” Bei detaillierter Betrachtung zeigen sich in den
HRTEM-Aufnahmen diffuse Krimmungen und Verwerfun-
gen, deren Anzahl und Ausmal3 an den Kanten der Nano-
Miinzrollen zunehmen (Abbildung 4b), wihrend die Siu-
lenform des gesamten Objekts ungestort bleibt. Dies ver-
wundert umso mehr, als zahlreiche dieser Verwerfungen,
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Schichtunterbrechungen, Scherbriiche und Abschnitte von
geringem Streukontrast zu beobachten sind.

Die Bildung all dieser Defekte kann durch die grof3e
Gitterfehlanpassung und die resultierende Strukturspannung
zwischen NbS, und WS, wihrend des Kristallwachstums er-
klart werden. Ein zusétzlicher Hinweis auf das Vorliegen von
mechanischer Spannung infolge Gitterfehlanpassung sind die
starken Kontrastunterschiede zwischen den jeweils ca. 5 nm
langen Segmenten (Abbildung 4c). Abschnitte mit geringem

Beréich.mit
geringem Kontrast

Schicht-
unterbrechung

Biegung ™, * -‘_‘

Abbildung 4. HRTEM-Aufnahmen der Nano-Miinzrollen: a,b) Aufnah-
men mit hoher Auflésung zeigen das Biegen der Schichten entlang der
Segmente. c) Periodische Kontrastwechsel entlang der Lingsachse.

d) Streubild im Nano-Elektronenbeugungsmodus.

Kontrast belegen, dass die Schichten orthogonal zur opti-
schen Achse verbogen werden konnen, sodass der Streu-
kontrast in den HRTEM-Bildern verloren geht. Demzufolge
ist der nahezu periodische Kontrast entlang der Léangsachse
der Nano-Miinzrollen durch eine Gitterverzerrung als Folge
einer Strukturspannung zu erkléren.

Das Streubild einer Nano-Miinzrolle aus Abbildung 3d
im Nano-Elektronenbeugungsmodus (Abbildung 4d) ist die
Uberlagerung der Streubilder zweier unterschiedlicher, be-
nachbarter Stapel. Die 00/*-Linie ist sauber aufgeldst, woraus
zu schlieBen ist, dass die Normalenvektoren der Netzebe-
nenschar (001) aller Segmente einer Nano-Miinzrolle nahezu
parallel sind. Senkrecht dazu werden Abstidnde zwischen den
Bragg-Maxima beobachtet, die mit unterschiedlichen Orien-
tierungen eines rhomboedrischen Gitters in FEinklang zu
bringen sind. Demnach ist die Schichtenfolge A-B-C, und die
Segmente konnen entlang [001] frei rotieren.

Fiir das Entstehen der Nano-Miinzrollen aus den mit
Wolframoxid beschichteten Nioboxid-Nanodréihten sind zwei
Ursachen denkbar: 1) die hohe Dotierung von Niobsulfid mit
Wolfram. Die resultierende Strukturspannung verhindert die
Bildung von Nanordhren; 2) der Einfluss der den Nioboxid-
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Nanodrihten zugrundeliegenden Nioboxid-Nanopartikel.
Vermutung (1) wird dadurch gestiitzt, dass vergleichbare
Niobsulfid-Nanoobjekte nicht aus reinen Nb,Os-Nanodréh-
ten herstellbar sind (Abbildung S7 in den Hintergrundinfor-
mationen).

Demzufolge konnte die Bildung der Nano-Miinzrollen als
ein Mechanismus betrachtet werden, die Oberflichenenergie
zu reduzieren und gleichzeitig der Strukturspannung, die
durch die Gitterabweichung zwischen NbS,- und WS,-
Schichten entsteht, auszuweichen.

In diesem Fall deuten zwei Hinweise darauf hin, dass die
Bedeutung der Strukturspannung als strukturdirigierender
Faktor diejenige der nicht abgeséttigten Valenzen iibersteigt:
1) die Schichten sind radial, d.h. senkrecht zur Wachstums-
richtung gekriimmt (Abbildung 4a.). Da die Dotierung von
NbS, mit WS, und damit die Bildung einer fehlgeordneten
Phase Nb,_,W.S, zu Strukturspannung fiihrt, ist das Stapeln
einzelner Schichten energetisch gegeniiber einem Aufroll-
prozess, der zur Bildung von Zwiebelschalenfullerenen oder
Nanorohren fithren wiirde, bevorzugt. Durch eine ortsab-
héngige Variation der Zusammensetzung, d.h. eine partielle
Entmischung, kann zusétzlich die Strukturspannung an der
Schnittstelle verringert werden, ohne dass ein (struktureller)
Defekt entsteht. Demzufolge wird wahrend des Wachstums-
prozesses die Strukturspannung dadurch vermindert, dass
Segmente  mit  unterschiedlicher = Zusammensetzung
Nb,_,W.,S, gebildet werden. EDX-Linienanalysen belegen
eindeutig, dass Niob und Wolfram zwar an jedem Punkt eines
Schichtpakets nachweisbar sind, gleichzeitig aber in ihrer
Verteilung variieren. Bedingt durch die laterale Auflosung
der Methoden erscheinen daher die Nano-Miinzrollen in der
EDX-Spektroskopie homogen, aber heterogen in der Ront-
genbeugung, d. h. hier tritt NbS, neben WS, auf. Aufgrund der
unterschiedlichen lateralen Gitterparameter von NbS, und
WS, fiihrt die Strukturspannung zu einer wesentlichen ener-
getischen Destabilisierung, sodass sowohl die Zusammenset-
zung als auch die Morphologie entsprechend angepasst
werden.

Die Strukturspannung infolge Gitterfehlanpassung wird
vielféltig eingesetzt, um die Strukturbildung auf der Nano-
meterebene zu beeinflussen. Bereits vor iiber zehn Jahren
haben Untersuchungen an den sogenannten ,,Misfit-Layer-
Compounds* des (AQ),(MQ,),,-Typs (A = Ca, Sr, Bi, Pb, Ba;
M=Ti, Cr, Co, Nb, Ta, Rh; Q=0, S, Se) zu einer neuen
Sichtweise auf kristalline Festkorper gefiihrt und eine inten-
sive Fortentwicklung des ,,superspace concept” in der mo-
dernen Kristallographie ausgeldst."®! Tm Unterschied zu der
verbleibenden, unsymmetrischen Strukturspannung als Folge
der Gitterfehlanpassung zwischen den isotypen Komponen-
ten NbS, und WS, in Nb,_,W,S,-Nano-Miinzrollen ist die
Strukturspannung in dieser Verbindungsklasse auf die Fehl-
anpassung zwischen den Schichten zweier Verbindungen zu-
riickzufiihren, die in unterschiedlichen Strukturen kristalli-
sieren (AQ: Kochsalz-Typ, MQ,: Molydinit-Typ).

Der Grofiteil des Produkts besteht aus den oben ge-
nannten Nano-Miinzrollen mit ihrer charakteristischen Zick-
Zack-Oberfldchenstruktur (Abbildung 5a,b). Hochauflosen-
de rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen (HRSEM)
belegen eindeutig, dass diese aus Stapeln hexagonaler Plitt-
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chen bestehen (Abbildung5b). Die Zick-Zack-Oberfla-
chenstruktur ist vermutlich auf die Verschiebung einzelner
Schichten oder Segmente innerhalb der Stapel zuriickzufiih-
ren.

Uberzug aus
W,gO,g-Nanostaben

_A
850°C/Ar

L

(1-x)wusz'
Subkristallite

% Sulfidisierung
—

Diffusion

Abbildung 5. Oben: Bildungsmechanismus der Nano-Miinzrollen: Mit
W,50,, beschichtete Nb,Os-Nanodrihte. Links: Querschnitt eines
Kern-Schale-Nanodrahts zur Veranschaulichung des Ausgleichs des
Konzentrationsgradienten durch Diffusion von W-Atomen aus der
W,5049-Schale in den Nb,Os-Kern und umkekehrt. Mitte: Bildung von
Nb;_yW,S,-Nano-Miinzrollen aus Kérnern mit unterschiedlicher Orien-
tierung wihrend der Sulfidierung der oxidischen Nanodrihte. Rechts:
Die Bildung der Nano-Miinzrollen wird mit dem Wachstum neuer
Nb;_yW,S,-Kristallite im begrenzten Raum zwischen zwei groleren
Segmenten abgeschlossen. Unten: REM-Aufnahmen der Nano-Miinz-
rollen senkrecht (a) und parallel (b) zur Lingsachse. Die Knickstellen
sind deutlich erkennbar.

Ahnlich den mit Nb dotieren WS,-Nanorohren, die von
Walton et al.'! beschrieben wurden, bestehen die Nano-
Miinzrollen aus Niobsulfid und Wolframsulfid. Dies ist auf die
Diffusion von Wolfram in die Nioboxid-Nanodrihte (oder
von Niob in die Wolframoxid-Schicht) wihrend des Aufhei-
zens auf 850°C zu erkldren. Als Folge besetzen W-Atome
dann entweder direkt die Positionen von Niob in den Nb,Os-
Nanodrihten oder Leerstellen an den Korn- oder Kristallit-
grenzen der Nanopartikel in den Nanodrihten, sodass zu-
néchst eine terndre W Nb,O,-Phase gebildet wird.

Mit zunehmendem Wolfram-Anteil in den oxidischen
Nanodrédhten entstehen auch weitere interessante Nano-
objekte. Abbildung 6 zeigt mit nadelférmigen Nanopartikeln
dekorierte Nanorohren, deren Morphologie die Vermutung
nahelegt, dass hexagonale Plittchen auf einer mehrwandigen
Nanorohre gewachsen sind. EDX-Analysen der Nanordhren-
Komponente bestitigen das gleichzeitige Vorliegen von
Wolfram und Niob. Da die dekorierten Nanorohren ausge-
hend von mit Wolframoxid beschichtetem Nioboxid herge-
stellt wurden, wire zu erwarten, dass den beobachteten Ob-
jekten eine NbS,-Nanorohre zugrundeliegt, die mit WS,-
Schichten ummantelt ist. Erstaunlicherweiser zeigen EDX-
Linienanalysen jedoch, dass die Nanorohre eher als wolf-
ramreich anzusehen ist, wiahrend die Schichten die Zusam-
mensetzung Nb, W3S, aufweisen. Wurden Nioboxid-
Nanodrihte mit groBen Mengen an Wolframoxid beschichtet,
so entstand beim Aufheizen auf 850°C ein Oxid mit hohem
Wolframanteil, das sich wihrend der Sulfidierung entmischt,
sodass das Reaktionsprodukt aus wolframreichen MS,-

Angew. Chem. 2010, 122, 33733377
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Abbildung 6. Dekorierte Nanorshren: a) HRTEM-Aufnahme einer
Nanoréhre, synthetisiert ausgehend von Nioboxid-Nanodrihten mit
einem hohen Wolframoxid-Anteil. Die Sulfidierung fiihrt zu einer Ent-
mischung in wolframreiche Nanoréhren, die mit Blittchen einer terna-
ren Nb,_,W,S,-Phase dekoriert sind. b) EDX-Linienanalysen eines sol-
chen Objekts (Einschub: Aufnahme des untersuchten Bereichs).

Nanorohren besteht, die mit Schichten einer terniren
Nb,_,W.S,-Phase dekoriert sind. Daraus ist zu schlief3en, dass
dem Metalloxid in der Schale der Kern-Schale-Vorstufe eine
Schliisselrolle bei der Bildung der Nano-Miinzrollen zu-
kommt, die sich mit den Reaktionen (1) und (2) zusammen-
fassen lésst.

Nb,O;s (Nanodraht) + WO, (Schale) —

1
Nb,W,O, (Nanodraht) M

Nb, W, O, (Nanodraht) + H,S (Gas) — .
Nb,, W3S, (Nano-Miinzrolle) + H,O (Gas) @
Demzufolge entstehen Nano-Miinzrollen in einer tem-
platgesteuerten Oxid-Sulfid-Umwandlung, um die infolge
einer Gitterfehlanpassung auftretende Strukturspannung zu
vermindern.

Wir haben gezeigt, wie ,,Nano-Miinzrollen®, also Stapel
kleinfldchiger, graphenanaloger (und metallischer) MS,-
Schichtsegmente, durch ortsaufgelostes Dotieren der Aus-
gangsverbindungen hergestellt werden konnen. Werden ca.
30% des Niobs in der Nioboxid-Vorstufe durch Wolfram er-
setzt, so fiihrt die Strukturspannung als Folge der Gitter-
fehlanpassung zwischen NbS, und WS, zur Bildung solcher
Stapel anstelle der erwarteten Nb,_,W,S, Nanorohren. Bei
hoherem Wolfram-Anteil (ca. 50 %) fiihren die gleichen Re-
aktionsbedingungen zur Bildung wolframreicher W,_ Nb,S,-
Nanorohren, die mit niobreichen Nb,_ W.S,-Plittchen de-
koriert sind. Demzufolge sind nanostrukturierte Niob-Wolf-
ram-Mischoxide der entscheidende Faktor bei der Synthese
gestapelter Nanoobjekte, die aufgrund der kurzen Diffu-
sionspfade fiir potenzielle Interkalate in verschiedenen An-
wendungen, z.B. Lithiumionen-Batterien, interessant sein
konnten. Es ist zu erwarten, dass Interkalation und Deinter-
kalation von Lithiumionen in derartigen Stapelsystemen
leichter und schneller erfolgen als bei MS,-Zwiebelschalen-
fulleren, -Nanordhren oder im Volumenmaterial. Weiterhin
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ist denkbar, dass die groBe spezifische Oberflache und der
grofBe Anteil von Atomen an der Grenzfliche zu hohen Ak-
tivitaten in heterogenkatalysierten Prozessen fiihrt. Entspre-
chende Untersuchungen sind Gegenstand laufender For-
schungsarbeiten.
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