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p o 1 A'\ 1, K o. 2 6 1 o bt ai n e d i n gr a p hit e at 2 2 & 6° o. T h e 1 n di't 1. d u al 

p o 1 Dt 1 u e d e a ort b e d 1 1 1 T a bl e I V c m t h e t oll o w 1 n g p e g•• e n d 0 0 1 " 1' M-

p o n cl t o \ h e A u m b el' I I al) p e etl'i n e o n t h e pl ot. 

3. D 1 N U H 1tll 

J s c e pt t or t h e p oi nt N o. 3 9 at e. ~ b or o a or a p pr o xi. m at elf 

M oll o. a .. 2 3 D 0° c. o bt a 1 A e 4 tl" OII u p eri m nt a 1 1 1 a t a nt al w a or v. o U al e, 

all cl at a & N a o n a 1 at e nt w 1 Q til e a • •ftl f e at ur e • ot 't h e q at • • • 

pr o p 0 a e d ' b y t b a pr e Tl o u a w or k e n u d a a dr a a h er e. T hi a dl a or e p-

O MJ l a a ot o o u 1 4 er e 4 •r 1 o u a ill n e w ot t u t e ot t h at t u o c a p o • 

a 1t 1 o n ot '\ Ail a a m pl. e • • • n ot w ell k n O W D. b e c a u s e of u n o ert a 1 nt 1 e• 

1 D 1 A 1 1 1 al o o a q, o a 1t 1 o a a n d o h a n p a 1 n o Ol'll p o alt 1 c m art a 1 n c tr o a 

n p ori a a·' 1 0 1 1. 

At t > a e t a p er at ur e a 2 1 U a n d 2 2 2 1 1 tll e a p p e ar e n o e ot p o. ni e.ll y 

• 1 " 4 N m Pl•• 1 7 1 1 1 & t o t h e l eft ot t u N o ~ o o m p o a 1t 1 o n a n d t h e 

a p p e u u, N ot u m elt e d l y 1 D g t o t M rl pt ot t hi s o o a p ol 1 tl o a 

ol e arlr 1 A 4 1 e a H t h e P N N A O e ot t h e 0 0 1 1, P O U D d N p 0:r\ e 4, R o u g b e nl • 

m at e a Wft m at e ot t u at e nt ot m altl a g att e • t J a e e x p er S. M Dt at 1 1 1 6° o. 



l  - ' 

2 8 

3 0 

3 1 - M 

T altl e r, 

Sll a a 1 7 ot D e • O R t h e M e Ul q ot B ori d e S Ul pl e• 

B ull H o. 

6 1 a 

6 1 1) 

6 1 e 

6 2 a 

'ffl • 

''. 
8 0 b 

8 4. 

M ult 1- o « a:rtt y o yli n d er. N o m eltl n c 
T-. p. 2 0 0 9 0 O. 

R e h e at ot a b oft. T e m p.: 2 0 9, 0 o. 

1 Nll h o h a r p a 1 a i n dl Yi d u a.t o r u oi bl e • • 
T e m p.: 2 1 4 2° C. 

P oi nt 2 2 1 • n h e et ot N o. 1 7 
" 2' " " " " 1 8 
" 2 5 " " " .. 1 9 

2 6 " " " " 2 0 
P oi nt • 2 3 I U 1 d 2 7 w er e tr e • h o h ar g e a. 
T e m p.: 2 2 6 6 ° c. 

M o B 0 • 9 6 ll Mt e 4 i n T e t or l b o ur at 
2 1 1 1 0 o. H o T a f o u n d 
B/ M o • 0. 8 2 aft er u otl n a. 

Y o B 0 9 6 h e at e 4 i n Ts t or 8 mt n. at 

2 2 3 1 6 c. S p e ctr o N o pi o a D al y ai • t or 
'l' a • • n e g a U Y e. 

M o B 1 • 0 0 h e et ert i n gr a p hit e t o 2 2 9 & 0 o. 
t or •lti n g p oi nt d et er mi n ati o n. 

l' N u. p o w d er o b ar g e • h e at e d i n 1 n 4 1-
Y 1 d u el gr a p hit e o o nt ei n er s. T e m p. 
2 2 1 1 ° c. 

S e a pl • h e et e d i n a all c o nt ai n er, ot 
gr a p hit e I t o 2 3 7 3 ° o. 

1/ 2 i n c h c yli n d er h e at n d i n gr a p hit e 
t o 2 5 2 & 0 c • 

. A ml ul ar r 1 n a ot i niti al o o m p o a 1t 1 0II 1 0. • 
B or o n h e at e d t or e xt e n d e d ti.Jll e. O ut er 
l a y er p ar 1 1 a u,. m elt e d a n d B/ M o • 
0. 9 0 att ar h e ati n g. S e m pl e ll e at e d. l a 
ar a. Pll 1t• a u p p o n. T e m p. a 2 2 6' 5 ° o. 

M ol 0 • 9 1 h e at e 4 ' 1 d o e 1 n T a. O o a p o a 1t 1 o n a 

• •tlll at e d. o n ot l o a a ot a B/ M o i n 
T a p or. 



3 6 

a n d a o w d t h at e xt e nt of Mlti n g d e or e e a e d wit k i n or e e ai n g b or o n 

o o nt ut, t h u a e x ol u dl n c t h e p o a s 1 b 1 1 1t y ot a o o n gr q e ntl y m elti n g 

o o a p o u n. d at N o: 5 8 2• T h e r e a H. u, t h e n, t o b e littl e d o u bt c o nt er ni q 

t h e g e n e r al ot t J a• d 1 a gl" 8 1l. 

It 1 • a p p ar e nt t r o a 1 1r ur • I t h at t h e 1 D o o n 1r u e nt m elti n g p oi nt • 

t or u. o a 1 3 a n d M o 3 B a a n d tl a e m el U n g p oi nt of M o B m a y b e a et _ wt t hi n 

r. a a o n a bl J n arr o w 1 1 ml t a. It 1 • i n tl a e a e t • p er et ur e s t b at t h • 

pr e s e nt w or k d 1tt ar • o o n at d er e bl y tr o m t k at ot St ei nit z, Bi n d er e n d 

ll o al c o w U z. T b. e t e m p er st ur e a er e c o a p ur e d 1 n T a bl e V. 

'l' altl e V 

(0 o) 1 n t h e M ol y b d e 1 1 1 a- B or oll s, 1t • 

P h a • C h a n g e Pr. Tl o u a W or k W or k 

M o a B I n a o n cr u ut •ltl q 2 0 0 0 2 0 9 7 - 2 1 U 

• 1 1 A al •lti DI 2 0 6 0 2 1' 2 

M osJ S 2 I n e o n g rll e nt m elti n g 2 0' 1 0 2 2 3 6 - 2 2 6 6 

• 1 8 5 0 

II O B M elti JII 2 1 8 0 2 3 2 5 - 2 3 7 3 

*l e ll elti q 2 1 0 0 

T attl e ' -' d.ltt er b y a b o ut 1 2 5 t o l'I D 

u c r e••• O e a e nll 7, l a ' 9 1 a p er at ur e • a n n m e nt 1 wit h a n o ptl o al 

P 1:r o a a et er, err o n ot h er tll a n r e nlti n g tr o a ar o s s mi a m at o hi D & 

of t h e til a a at a D 4 oltj e ot t e n d t o llll k e t o o 

l o w. SII O!I l a t u t or e x a a pl 8 1 it t h e o bj e ot 1 • n ot o bl e a k 

b 0 c 1 7, it til e p p o a et er ar e dirt y, or it or a c att e:rt a c 

a a b at a a c N a n l a til e 1 1 g 1 1, p at h. 



It 1 • n a g e at. e d t h at it t h e t • p er at ur e a r e o or 4 e d b y e arli e zi 

w o rl c u• a r e t o o l o w ~t t h e y m a:, b e a o t or t h e f oll o wi n c N a s o n a. 

nr n, a 1 ptl n g tl u' o u a & a p. 1, a a t h e y a p p ar e ntl y h a T e d o n e. l e a d • 

t o u. a o ert ai nti e a it a n y o o n T e oti o n c urr e nt • nlll't i n t h e g a a or lt 

u y p a n 1 al e a r e m ai n a us p e n d e d i n til e g a a. O o n T e otl o n o ul " N nt• II UI J' 

l e a 4 t o r etr a ot 1 o n ett e ct a ~ n d p arti al • • a ar e e n o ut li g ht, ~ otll 

t e n cll a g t o g 1 T e l o w r e a ult a. S e o o n d, t h e pr e Ti o u a w or u n al g ht e d 

i nt o a t u b e e x h D. di n & 1llt o t h e h e at e d r e gi o n, t h e t H p er et u N ot 

w hl oll m a y nll h a T e b e e n hi g h er t h a n t k a i nt eri or of t h e t u b e it • 

a elt b e o a u a e ot t u t h el"III Sl dr o p a or o a s t u t u b e nll. A t hil' 4 

t a o wr * 1 •ll • 7 e x pl ai n 1 D p ert t h o ditt er e n a o 1 n t • p er at u N 1 1 

t h o dltt e N H e 1 n p uriti o a. Til e a a m pl o a u s e d b y tll e ot h er W O P D N 

wr e ol al a e cl t o ll _ a T e p uriti e s of 9 6 - 9 ~. t h e mi nt a u a 

p urit y t o U A 4 1 n t hi • w or k • • 9 9. o ~, a n d a o n a a a pl • • a o ul d ' b e 

o x p e et o d, Oil t h e ot tll e ot t h o n w m at ert al a t N > a w hi e JI 

t u y w r e a a u, w b e ot 1 1" 4 1 at er p ur U:,. 

TIi e o o a pl ot e . P b a• cll a gr a a of n c ur e III a n d t h e p arti al p b e e 

d 1 a g n a of J'i pr o I V 1 a t h e arti ol e of st ei n 1t z, Bi n d er a n d M o a k o wit z 

1 a pl 1 • • t a at a ol y 9 d e n u m, M o al), M o 3 B, a a n d a li q ui d o a n e xi n ai m ult u-

e o u al y. l a O Olltl " &r y t o t h e p h a a e l a w, h o w n r t-• flr at ll UIII Cl 

a u' 1l or o orr e ct e d t hi s di a or e p a n o y a a 4 at at e d t h at t h e 

w w o U • t • p er at ur e ill t h e M o .. M o ~ r e gi o n pr o b a bl y w a a l e a s tl u ul 

e o 0 o. ' •l o w '\Il e 1 n e o n gr w mt •ltl n a p oi nt ot M o ~ ( 3 6). ft e alt Oft 

ll 8 M 4 a u. _r • al a o n at e t h at M o 3 ¾ i a t ol'tl 8 4 lt y t h e p eri t e oti e 



4 e e Oll p O altl o n ot M o 2 B, II. o w n er, Ill e 4 1 a gr u a t h at b ot h II D 2 B 

a n d v o 3 ~ •lt 1 n c o n gr u e ntl 7. 

f o u n d t h at M D a B 8 n arr o w ~ - ot a ol 1 4 a ol u bll U J 

( ' 1) , a r e e ul t w 1 t h w hi o h Br e wr a n d wr e i n al J " 9 e • nt 

( 1 6 1t). It will b e a a a u m a d i n w or k t h at o o a p o wi 4 ot 

d efi nit e o o m p o siti o n at all t e m p er at ur e • u e e d i n t hi 1 ,,. _ 

r a a e:• of e ol u bili t y ot *:s B a a h o w n b 7 st e 1 n 1 t z et al 

a 1 b el a c n e gl. 1 g 1' bl e. A O o or di n g w a utlt. or a, t h • hi p t e a p er et ur e 

m ol y b d e n u a b ori d e i s w U h Or a B B a n d e o ul d t h er ef or e ' b e 

u p e ot e d t o ll a- nt t h e a a m e ki n d ot b 1 n 4 1 q til e c hr o mi u m o o m. p o u n 4. 

Ill Yi n ot tl a. e t a ot t h at K 1 e s al. 1 q Or:s B a • • h e Tl n g a n e gl 1 g 1 bl • 

r a n g e of h o a o g e n elt 7, ( 3 7) it t o t h at M o:,ll s 1 • 

al a o ot cl ef 1 n 1t e a o a p o aiti o n a n d a u. all a n will b e • 4 e ill 

w or k. T h e r e n p ot c o m p o dti o n ot M o B gl n n b y til e t ol"I D\ll. a 

1 1 0 1 0 • 9 6 • 1 • 0 6 a n d tll at ot M o ~ gl n n b y t h e f or m ul a ll o B s.1 , _2 •3 8 • 

It will N u a u m e d t h at t h e A a' H til e 1 n d 1 o at e cl ot 

h o m o g a elt y at all t e m p er et U NI. 
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l e P ur p o H 

T h e pri m ar y o bj e ct ot t hi • i n v e sti g ati o n w a 1 t o o bt ai n r at e • 

ot- e n p or ati o n d at 8 t r o a w h 1 o a e q u 1 1 1 bri w a T a p or pr e a s ur e a o o u 1 4 

N c al o ul at e d a n d st a biliti a a ot t a e . m ol y b d e n u m b orl d e a d e d u o e 4. 

a n d t o a e ar o h t or g & s e o u a o o. m p o u n d a. T h e L a n g m uir e q u a tl o n b y a 1 & n a 

ot w h 1 e h Y n p or pr e s o ur e a o a n b e d e d u o e d tr o a e x p eri a e nt al d at a 1 1 

writt e n t or p ur p o s e s of t ai a i n v e ati g ati o n a a: 

• a o o o mi m d ati o n o o ettl oi e nt ot a p e al e a " 1" . 
• p arti al p r e a 1 u r e ot " 1" 1 n at m o a pl ull' e• 
• r at e or e Y e p or ati o n or " 1 " i n ,: r u/ o al/ a e o 

: t • p er at U N 1 n ot • • n a p o:r e.tlll g III U'f a o e 
: m ol e o ul ar or at o mi. o wi g ht ot " 1" 

T u Mt h o d ot Y a p or pr e 1 1 u n a a a u. N J 1 1 Rt u a e cl i n t hi a i n T e ni • 

g at 1 o n 7 1 el d a 4 1r e otl 1 o nl y a Y er a g e t ot al Nt e a ot l o a R, t ut 

L o 1 • It t ur et or e, t h at a u x 1 1 1 er, · 1 nt or m at 1 o n p el't a 1 n 1J a g 

t o t u l d e ntlt y of t h e 1ll p or 1 Gt a p e ol e a a n d t o t h • a o o o a m o d atl o a 

o o ettl ol e nt 1 • • r e q uir e d. I n a d diti o n, t u t e at t h at "t h e a y 1t .. 1 1 

ot t w o O Olll) Oll e nt a d d h a • m or e t h a n o n e a oll d p) a a a e i m pli e s t h at 

o c a p o 1 Ul a n ol u 1 1 1 g e a 1 1 1 1 n o o o v d uri n g Y a p ori z ati o n i n s o m e ot t b e 

o a a, o a 1, 1 o a r a n p a. A J m o wl e cl g e ot t h e 1. a p ort allt Y a p ort zl n g pr o • • • • • 

• • tll er et or e al a o n e e d e d t o d e Ti H e x p erl m ellt a, a n d t o i nt er pr et 

4 at a pr o p erl. 7 1 S a a ot * r e q ulr e cl l nt oi- m ati o n eit h er a p p e a n i n til e 

Ut e nt U N o:r • Y • 4 e cl u o e d tr a m lit eftt ur e d at e, a n d will b e 4 1 N u a N 4 



Wl 4 el' t u h e a cli A g " Pr erl o u a ; v or k ". T h e ot h er 1 1lt ol'lllll' 1 0 1 1 h at t o 

" oltt al u d. e x p er 1. a e n kll y a n d t a d e a ort. H d u n d e r tl e h e e ctt n c 

" A U: d.l 1 a 1 7 . b:l) eri m e n t a ". 

2. Pr ert a u a W or k 

et al h a' H a h o, m ' 1l nt m ol. y' b d e n u a t o t ol'II 

m o n a w a 1• c a• ( 4 2), a n d t h at t h e T a p or h a • a n a o o o n n o 4 at 1 0 1l e o et • 

t 1 o 1 •t ot u n 1t 7. It p o e si bl e t o o al a ul at e t h e e q u 1ll br 1 u a 

e o n at ut t o r tl Mt r e e oti o n 

B 2(s) • 2 D( g) 

t r o a a p e otl' O N o p 1 e d at a ( 3 8, 3 9) o. A d f r o • t o t h at t o r 

l H >l' O JI t o b e u: p e ot e d til e dl d o al o b or o a m ol e o ul e w o ul 4 

H of a e g U. pltl • a p or h • • • Br ellfl' h a a t h at a o 

• • • Pt B O, B S, u d ar 3 ar e at u bl e a b o w 2 0 0() 0 I: u 4 • t ot al 

ot 1 0 • • ( 6). It 1 a r e a s o n a bl e t o tll e r e-

t o r e t ut 0 1 1 1 7 t u a o ut o m e n e e d b e l a t h e T a p or-

l atl e a p r N N N 8 \ a at 0 0 0 1. 1 1' d\lri n g t h e ~ • atl q ot t h e 1 1 0l y b 4 • •-

) 0 ~ 1, • • '° hi p t e a p er at U N e. 

0 1••• • cl e a ot t h e o o n a 1 at 1 n c ot n tt o a 

• kl, o u b o a & D 4 ' b or o a ( 4 0) a n d o o n ol u d•• t ut 1 D g a n e nl t h e 

aft n a' ~l e witll r e a p e ot w :r e a cti o n wl ~ gr e pl: d u e x o e pt t h at M o el d o•• 
r e a ot 1 a a o u b o a a e e o u or wltll gr a p k 1 1i e a b o n a b o ut 2 0 0 0 ° 

c. ( 4 0). 'fill • ri 1l d 7 • • U Nt ul 1 A Nl e otl n g g P & p h 1t• a a a m at eri al ot 

e o a nftltl o a. o a -. ~•• 1• ot at u 4 1 N s u o h a a tll o • ot P o n e. a 4 o n 



t h e lt d 1 8 ot ot h er a nil a bl e d at a • Br e w er a n d H ar ul•• h a Y e ' b e 4lll 

a bl e t o l 1 m 1t a t o of t or m ati o n ot s o m ot t h e b or 1 4 e 1 ( 2 1). 

T M L a n p uir 1 1 1 8t b. o 4 t or • u • uri n g v a p()I' p n a a u r u b e e a 

~ p pl 1• 4 a ol o nl y t o ' b ut .: 1l e o t o 1 1 1 0 o o a p o u n dl • • N 1 0 ( M) 

e n cl t o I M at u d J of t u e q u 1 1 1 1tr 1 u m t or t J Mt r e a oti o n ( 4 1) 1 

+ \f( a) • 8 Sr( g) + M-, 1 : 

&t oll m di e a h a T e 1 n 4 1 o at e d tll e.t a o o c m n o 4 at 1 o n o o etti ol e at a a r e 

u nit 7. It 1 1 n a a o n a bl e t o a as\. Ullil t h at a e c o m o 4 at 1 o n o o ett 1 el e nt a 

w o ul. 4 al a o " W 1 1t 7 1 a t h e T a p or 1 z at 1 o n pr o o • • • • • l n ~l Ti n g 1l b e 

a ol. J' b 4 e n a ' b or 1 4 • • • 

l a --... 1 7, it t h at T n p ori z a U o n h all hftt e d a ol p-

a a a- lt ol'i 4 u o o o UI' t o m o n at o m 1 o el a n e nt a. j O O Clllll o d atl o a 

e o etti ei • " • • 1 b e a u w a d t o b e u nit y t h O\I P 4 at a. p e rt al nl n a t o 

tll e II Y'l' Ml a \I D 4 e r n ut 1 7 w o ul 4 N d e si r a bl e. 



I. A D 1ll al 7 W or k 

!..• O,ti! d: M 

I a t a t oll o w b a 4 1 • u a s 1 o a t h e t. 1 1 1 • 1 •· U eri n g • r et er a w 

r e a e\i o a ot a n p or w 1• a h ot, a oll ct a. 0 1 1- Y Ol atil e r e a g e nt n o h 

a a t e nt al • all d R b N q ... t 4 1 1't u a 1 o a l n w tl a e r e a g e nt. A " g ett er • 

e x, p eri M at l a o o at 1 1 4 u e 4 t o•• a e x p eri m e nt l a 

wl:li e Jt. • T a • • 1 • a a 1 at a 1 a e 4 ' bf ptt erl D & l n at e a d of o o n d e n a o.ti o n 

ot • "l' Q OI " OIi a a ol 4 nrt•••• fll a " ptt er· t a ot or " 1 1 t h e r etl o of 

-... U- ot a-.. ot Y a Pff w hi olt. ar e • ptt er e 4 " t o t h e n u m b er 

ll hi ell a n 1 Ml 4 e at OJI•• g ett er nrt a o e. 

M e o.rtiJI C t o I M 4 et 1 Al Il o n a gl T ell a' b oft, t u a o =- n nti o n 

e o etti al e at or a e o o • o 4 at 1 o a e o effl ol e at o f • • Y a p or b ei n g at u di e d 

II Ut l > e • q u al , o or p e at er tl a a n t h e g ett er t a ot or b e o e u a• ati o k:i n &, 

or e Oll d a att a' 1 o a, • n o o o v it ptt eri n g l a t o o o c ur. E x p erl nl u.t a 

W N o a m e cl at l a ll blr. h 1 1 p o a al bl • t o a b. o w t h at g ett er t' a ot o n 

t or a oi, w. a.. a a 4 l:, o JI Oll o n b ort d e a vt a o e a W J!' 9 e q u al.t o or ot 

til e or Mr of 1 1 1ll' 1' u 4 lll u t o pr o'f 1 4 e ffi d e n o e j u atit.,t n g t h e a a-

--.,tl o a " Pl'I U a c ... a a o d. a U o a o o attt el ut a a a 4 • 1. n t h e pr e o e 4t n a 

.. · u o a. T M N e x p erl a nt • w Ul ' b e 4 e a or 1' b e 4 N e a u n ot t h eir a p pll-

e a bl U t 7 t o 8' 1l d y all 4 ' b N a u s e t h e p ~t eri n g t e o h n 1 q u e m a y b e 

ot p o M ati al \ h o. p pl' O MIJJ. y 1 1 1 1 1 w et v al u e ill o a a e a w h er e h e ati q or 

f altrl c a, 1 o a 4 1tti e 1 1lt 1 • • ar e e n o o ut er e 4. T M n 1 4 e n c e 1 • ' b ot h q u al • 

1, n 1 .. u 4 qll alltlt a, 1,... 

' 1'll e q 1 1 &llt atl w H N J' Y ati o u o o u 1 at e 4 ot t all U N t o t 1 n 4 m -

4 e a o e of at h o k ot a urt a o e a b y r atl. e ot e 4 Y a p or e x o e pt w h er e ftl't••• 



. b a d b e e n. h • Til y att a u e d. T h u. a• 1 A a JI Wll b er ot e x p eri • 

m a nt a l a w hl ell b orl 4 e a nr e h e at e d 1 A t e nt al m n or a ol y b d eJl Ulll 

o o at a 1 Mr e 1 it w a a t o u d t h at T ari o u p art • ot t u a a n m. bl y o a at 

lll ar p a e 4 o n 8 1 1 4 n rt a • • • A Ot 4 1r e otl:r e x p o a e 4 t o t a • n p o Z "i zl n a 

a u rt a N • n a ot at u o k e cl. 

T w o klll 4 a ot e z p e rl Mllt• • r e o arr 1 o 4 o ut wlli c h pr o Y 1 4 e d l n • 

f oftllltl o a 0 0 1 1 M 1' 1 1 1 1 1 C tll e a a pl t u cl e ot g ett e r t a et or a. 'l' b. e tlr 1t 
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