Inhaltsverzeichnis:

a A A o

Einleitung
Grundlagen der NMR-Spektroskopie
Aufgabenstellung und Zielsetzung
Apparatives

Untersuchungen zur guantitativen **C-Fest-
kdrper-NMR-Spektroskopie
Verwendete Techniken bei der '3C-NMR-

Spektroskopie von Festkdrpern

Anregungssequenzen zur Aufnahme gewdhnlicher

t3¢-Festkdrper-NMR-Spektren

Problematik bei der quantitativen !3C-Fest-
kérper-NMR-Spektroskopie

EinfluB der Kreuzpolarisationsdauer
Untersuchungen zur Kreuzpolarisationsdauer
an Modellsubstanzen

Untersuchungen zur Kreuzpolarigationsdauer
an Kohlen und Kohlenprodukten
Untersuchungen zur Linge der Wartezeit DO
Effektivitdt der Kreuzpolarisation
Vergleich der Ergebnisse aus der !'3C-NMR-
Spektroskopie von Proben in Lésung und als
Feststoffe

Einfluf paramagnetischer Verunreinigungen
Verwendung eines inneren Standards in der
13¢c-CP/MAS-NMR-Spektroskopie und direkte

Anregung der '3C-Rerne im Festkdrper

QA N = -

10

10

13

19
24

24

36

44
49

49
54

58



II

L R -

NN - -

o o WwN

N -

KuBere EinfluBgrdBen bei der Aufnahme von
13¢-Festkdrper-NMR-Spektren

EinfluB der Probenrotation auf '3C-CP/MAS-
NMR-Spektren

VYergleich der verwendeten FestkSrpermefsonden
Stabilitédt der Festkdrpermefsonden
Aufbereitung des Probenmaterials

EinfluB8 der KorngrdBe

EinfluB des Mahlmediums

Differenzierung von Kohlenstoffatomen in *3C-
Faestkdrper-NMR-Spektren

Verwendete Aufnahmetechnik zur Differenzierung
von Kohlenstoffatomen

Anwendung der Pulsseguenz DDTOSS auf Modell-
verbindungen

Anwendung der Differenzierungstechhik DDTOSS
auf Kohlen und Kohlenprodukte

Verkiirgtes DDTOSS-Verfahren

Anwendung der Pulssequenzen TOSS und DDTOSS
in der Kohleanalytik

Untersuchung von fossilem Material unter-
schiedlichen Inkohlungsgrades

Untersuchung von Kohlen

Untersuchung von Maceralkonzentraten
Untersuchung von Kohlen und Hydrierriickstdnden
LésungsmitteleinfluB auf die bei der Hydrie-
rung von Kohle anfallenden Riickstiénde
Untersuchung von Hydrierriickstéinden auf
Lésungsmittelreste

Untersuchung von verschiedenen Kohlen und
deren pyridinunldsliche Hydrierriickstidnde

Alterung von Kohlen

68

68
72
74
76
77
78

79

79

85

93
97

102
102
118
130

130

137

139
143



Zusammenfassung 149
Literaturverzeichnis 153
Anhang 159

111



