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Традиционным подходом при проведении экспериментов в гидротермальных условиях яв-

ляется создание стационарного максимально стабильного теплового поля. Тем не менее, в силу 
особенности гидродинамики в автоклаве возникают самопроизвольные колебания температуры 
непредсказуемым образом влияющие на протекание как процессов растворения, так и перекри-
сталлизации. С целью регуляризации конвективных процессов внутри автоклава был предло-
жен подход, основанный на создании на внешних стенках автоклава неоднородного цикличе-
ски изменяющегося (вращающегося) теплового поля [1].  

Схема установки показана на рис.1а. Стальной авто-клав с наружным диаметром 80 мм, 
внутренней полостью диаметром 30 мм и высотой 450 мм помещается в цилин-дрическую на-
гревательную печь, состоящую из верхней и нижней зон нагрева. Каждая зона состоит из 15 
равномерно распределенных по окружности нагрева-тельных элементов (НЭ), разделеных на 
пять групп по 3 соседних последовательно соединенных НЭ. Каждая из зон управляется от-
дельным регулятором температуры, что позволяет создавать необходимый перепад температу-
ры между зонами роста (верхняя зона) и растворения (нижняя зона) - рис.1c. В качестве датчи-
ка температуры используется параллельная Pt-Pt/10%Rh термопара, состоящая из пяти рабочих 
спаев, помещенных в каждую из пяти групп НЭ. В системе тер-морегулирования используются 
коммутаторы нагрузки, обеспечивающие подключение групп НЭ по заданной программе [2].В 
частном случае при пос-ледовательном переключе-нии групп НЭ 1-2-3 → 2-3-4 → 3-4-5 и т.д. 
на внешних стенках автоклава будет реализовано вращающееся тепловое поле с симметрией 
rotL1 (рис.1b). При малых периодах переключения (τ) групп НЭ колебания температуры внутри 
автоклава не регистрируются и сохраняется цилиндрическая (L∞) симметрия теплового поля, 
как при равномерном нагреве всех НЭ. На рис.1c представлены результаты измерения темпера-
туры вдоль оси То и вблизи внутренней стенки Тс при τ=90с. Горизонтальные отрезки показы-
вают амплитуду колебаний температуры в каждой точке измерения в обоих зонах нагрева. В 
работе [2] представлены результаты измерения амплитудных значений колебаний температуры 
в центре и вблизи внутренней стенки автоклава в зависимости от τ. Ощутимые колебания тем-
пературы величиной около 0.5°С возникают внутри автоклава при τ≥25с. 

Эксперименты по выращиванию кристаллов изумруда осуществлялись при перекристалли-
зации в гидротермальных условиях шихты природного берилла из месторождения Изумрудные 
Копи. Максимальные температуры (640-650°С) в нижней зоне растворения определялись проч-
ностными свойствами автоклавов. Кристаллизационная среда состояла из кислых фторидных и 
хлоридных растворов сложного химического состава. Давление в диапазоне 1200-1500 атм бы-
ло обусловлено заполнением автоклава расчетным количеством водного раствора. Затравочные 
пластины из синтетического изумруда и природного берилла были ориентированы по (5.5.-
10.6). В первых опытах при вращении теплового поля вокруг нижней зоны было показано, что 
процесс растворения шихты протекает в 1.5 раза быстрее, чем в стационарном однородном те-
пловом поле [1]. 
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Рис.1. а) Схема установки: (1) теплоизоляционный каркас нагре-

вательной печи из шамотного кирпича, (2) и (3) нагреватели нижней и 
верхней зоны, соответственно, (4) автоклав, (5) зона роста кристаллов, 
(6) зона растворения шихты, (7) диафрагма, (8) регулирующая термо-
пара, (9) кварцевые стержни, (10) микрометр удлинения (11) микро-
метр расширения автоклава; b) реализация вращающегося теплового 
поля с симметрией rotL1; c) распределение температуры в автоклаве 
при τ=90с вдоль центральной оси То и вблизи внутренней стенки Тс. 

 

 
Для косвенного контроля РТ условий in situ в установке укреплены два микрометрических 

индикатора (см.рис.1а), которые через толкатели из кварцевых стержней регистрируют измене-
ние линейных размеров автоклава (удлинение и расширение) - рис.2. Расширение автоклава 
измеряется на высоте 90 мм от нижнего торца - в этом месте происходит максимальное изме-
нение радиального размера автоклава. 

   а)       б) 
Рис.2. Показания микрометрических датчиков а) при разогреве и охлаждении пустого (1) и 
заполненного (2)автоклава; б) в процессе ростового эксперимента. 
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Из анализа данных на рис.2 следует, что по величине удлинения можно оценивать некую 
средне-интегральную температуру автоклава с точностью около ±1°С, что соответствует раз-
решению измерения величины удлинения ±5 мкм. Излом на линии удлинения (рис.2б) соответ-
ствует включению охлаждения со скоростью 1°С/сут на 37 день ростового эксперимента. Реги-
страция величины расширения показывает, что в данной зоне автоклав работает в режиме тем-
пературной ползучести [3], и контроль за этим параметром дает важную информацию о безо-
пасном давлении внутри автоклава. Следует контролировать расширение таким образом, чтобы 
его остаточное значение после окончания опыта не превышало 0.15-0.20 мм. 
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