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РЕЗЮМЕ. Рассмотрены способы получения 
комплексной соли трехвалентного хрома с аспа­
рагиновой кислотой с использованием различного 
исходного сырья. Разработан технологический 
процесс получения указанной соли из ацетата 
хрома. Отработаны оптимальные режимы прове­
дения процессов синтеза аспарагината хрома (III), 
выделения целевого продукта из реакционной 
массы и сушки. Установлена структурная форму­
ла реализованного в процессе синтеза продукта. 
Приведена технологическая схема установки по­
лучения аспарагината хрома (III).

ABSTRACT. Methods for obtaining the complex 
salt of trivalent chromium with aspartic acid using 
different feedstock are examined. A developed tech­
nological process for preparing this salt from chromi­
um acetate is described. The optimal modes for syn­
thesis of chromium (III) aspartate, isolation of the de­
sired product from the reaction mass and drying are 
determined. The structural formula of the obtained 
product is specified. The technological scheme of the 
plant for obtaining chromium (III) aspartate is pre­
sented.

ВВЕДЕНИЕ

Химические элементы в свободном состоянии 
и в виде множества химических соединений вхо­

дят в состав всех клеток и тканей человеческого 
организма. Около 96% массы человеческого тела 
приходится на 4 элемента-органогена (О, С, Н, N), 
4% - на макроэлементы, которые формируют со­
став и структуру тканей и органов человека, 0,05% 
- на микроэлементы. Как макро-, так и микроэле­
менты (микронутриенты) являются важнейшими 
катализаторами различных биохимических реак­
ций, непременными и незаменимыми участниками 
процессов обмена веществ, роста и развития орга­
низма, адаптации к условиям окружающей среды. 
Их определенные дозы помогают поддерживать 
биологический баланс при обмене веществ, обес­
печивают физическую и химическую целостность 
клеток и тканей организма (Оберлис, 2003; Скаль­
ный и др., 2003; Скальный и др., 2004).

Применение микронутриентов в виде биоло­
гически активных добавок к пище (БАД) позволя­
ет ликвидировать дефицит недостающих микро­
элементов, причем использование БАД эффек­
тивно как в профилактических, так и в лечебных 
целях. Усваиваемость микроэлементов организ­
мом человека во многом зависит от формы, в ко­
торой они поступают. При этом неорганические 
соли (хлориды, сульфаты, карбонаты) усваивают­
ся в значительно меньшей степени, чем соли с ор­
ганическими кислотами. В этом плане на первое 
место можно поставить комплексные соли метал­
лов с аминокислотами, которые являются сами по 
себе биологически активными веществами (Пилат 
и др., 2002; Оберлис и др., 2008).
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Поэтому целью проведенного исследования ста­
ла разработка технологии получения хрома (III) в 
легко усваиваемой форме, т.е. в виде комплексной 
соли с аминокислотой.

Хром (III) был выбран не случайно, так как это 
незаменимый для человека микроэлемент, кото­
рый участвует в регуляции фактора толерантно­
сти организма к глюкозе и усиливает эффект ин­
сулина, предупреждает возникновение сахарного 
диабета и атеросклероза (Дебски и др., 2001). В 
качестве аминокислоты была выбрана аспараги­
новая (аминоянтарная) кислота, которая сама уча­
ствует в биохимических процессах, происходя­
щих в организме человека.

Структурная формула аспарагиновой кислоты - 

Эго  дикарбоновая  моноаминокислота,  кристал­
лическое  вещество,  молекулярная  масса  которого 
133,  температура  плавления  270  °C,  плохо  раство­
римо  в  воде,  не  растворимо  в  спирте  и  эфире;  в 
водном растворе образует биполярные ионы:

В водной среде ведет себя как одноосновная 
кислота, вторая карбоксильная группа с амино­
группой образует внутримолекулярную связь.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ

При выборе исходного соединения - хрома (III) 

 

-  учитывалась  необходимость  выведения  из  реак­
ционной  зоны  побочных  продуктов  реакции  либо  
локализации  их  в  маточном  растворе  для  отделе­
ния  от  целевого  продукта.  Наиболее  оптимальны­
ми  в  этом  плане  являются  оксиды,  гидроксиды  и  
карбонаты  металлов,  так  как  в  этом  случае  побоч­
ные  продукты  реакции  -  это  вода  или  угольная-  
кислота  (при  использовании  карбонатов),  которая  
разлагается  на  воду  и  углекислый  газ.  Последний  
легко выводится из зоны реакции:

Н2СО3—►HjO + со2

Попытки  провести  реакцию  с  использованием  
указанных  соединений  хрома  (III)  не  привели  к 
положительному  результату  при  проведении  ре­
акции  в  водной  среде.  Поэтому  попробовали  про­
вести  реакцию  с  использованием  хорошо  раство­
римого ацетата хрома (III):

Процесс получения аспарагината хрома (III) 
отрабатывали на лабораторной установке, со­
стоящей из реактора с мешалкой из хромоникеле­
вой стали. В процессе отработки варьировались 
следующие параметры:

• соотношение компонентов;
• способы и скорость дозировок;
• температура проведения процесса;
• скорость перемешивания;
• время проведения отдельных стадий процесса.
В реактор заливалось расчетное количество 

дистиллированной воды и загружалось расчетное 
количество аспарагиновой кислоты. Суспензия 
при перемешивании нагревалась до заданной 
температуры и выдерживалась до установления 
динамического равновесия. При этом происходи­
ло частичное растворение аспарагиновой кисло­
ты. Затем в раствор небольшими порциями дози­
ровался ацетат трехвалентного хрома. Далее, для 
увеличения скорости реакции, суспензия нагрева­
лась до кипения. Реакция начиналась в гетероген­
ной среде, и в течение часа цвет реакционной мас­
сы изменялся от зеленого до темно-фиолетового, 
что свидетельствовало о реакции превращения 
ацетата хрома (III) в аспарагинат. После 2-3-ча­
совой выдержки при заданной температуре про­
исходила гомогенизация реакционной массы, что 
указывало на окончание реакции.

Попытки выделения целевого продукта осаж­
дением или частичным упариванием реакционной 
массы не привели к желаемому результату. По­
этому были опробованы способы прямого и об­
ратного осаждения нейтральным осадителем, хо­
рошо смешивающимся с водой и не растворяю­
щим целевой продукт. Прямое осаждение (осади­
тель в раствор) приводило к получению сиропо­
образной массы, выделить из которой твердую 
фазу было практически невозможно, по крайней 
мере, в приемлемые для технологии сроки. При 
обратном порядке слива раствора в осадитель с 
порционной дозировкой при интенсивном пере­
мешивании в течение 10-45 мин происходило оса­
ждение целевого продукта в виде кристаллов. При 
этом была выявлена зависимость времени появле­
ния твердой фазы, а также качества и выхода целе­
вого продукта от концентрации раствора.

В качестве осадителя были опробованы рас­
творители, неограниченно смешивающиеся с во­
дой (спирты, кетоны). Наилучшие результаты бы­
ли получены при использовании этилового и изо­
пропилового спиртов.

В результате было установлено оптимальное 
соотношение исходных компонентов, а также ве­
личина температурных и временных параметров 
проведения процесса.

После выделения твердой фазы проводились 
фильтрование суспензии на вакуум-воронке, за­
правленной бумажным или тканевым фильтром 
средней пористости, и промывка на воронке чис­
тым этиловым спиртом. После 20-минутной под­
сушки на вакуум-воронке твердая фаза выгружа­
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лась на поддоны из хромоникелевой стали, вы­
стланные фильтровальной бумагой, разравнивалась 
слоем толщиной 1-2 см и передавалась на сушку.

В литературе отсутствуют сведения о кристал­
логидратах солей хрома (III) с аспарагиновой ки­
слотой. В то же время известно, что его соли с дру­
гими органическими кислотами способны сущест­
вовать в виде кристаллогидратов самого различно­
го состава. С целью установления структуры полу­
ченного соединения оно исследовалось с использо­
ванием методов ИК-спектроскопии, рентгенофазо­
вого и химического анализов. Определение хрома 
(III) проводилось по разработанной методике йо­
дометрическим методом, определение общей влаги 
- методом Фишера, определение поверхностной 
влаги - весовым методом - по потере массы навес­
ки продукта в процессе сушки. На рис. 1 представ­
лена расчетная зависимость процентного содержа­
ния воды и хрома (III) от количества молекул воды 
на 1 молекулу хрома (III) и экспериментальные 
точки, полученные указанными методами.

Из рис. 1 следует, что аспарагинат хрома (III) 
реализуется в виде моногидрата однозамещенной 
соли аспарагиновой кислоты и отвечает структур­
ной формуле CrAsp3H2O.

Наличие поверхностной и кристаллизацион­
ной влаги обусловило необходимость исследова­
ния влияния параметров процесса его сушки на 
химический состав конечного продукта, посколь­
ку при сушке может происходить частичное раз­
рушение кристаллогидрата с потерей кристалли­
зационной воды. Эго может оказывать сущест­
венное влияние на постоянство химического со­
става высушенного продукта. С целью выбора 
режима сушки было исследовано поведение аспа­
рагината хрома (III) в условиях изотермической 
выдержки при температуре 100 °C. Потеря влаги 
оценивалась весовым методом.

Было показано, что наиболее интенсивная по­
теря влаги бывает в первые 3,0-3,5 ч. По-

Количество молекул воды на 1 молекулу хрома

Рис. 1. Зависимость процентного содержания 
воды (1) и хрома (III) (2) 

от количества молекул воды 
на 1 молекулу хрома (III)

видимому, за данный период происходит потеря 
поверхностной влаги, а дальнейшее снижение 
массы обусловлено частичным разрушением кри­
сталлогидрата и испарением кристаллизационной 
воды. Эго было подтверждено и результатами 
дифференциально-термического анализа.

В оптимальном варианте целевой продукт по­
сле фильтрации, промывки и выгрузки на поддо­
ны тонким (1-2 см) слоем подсушивался в вы­
тяжном шкафу при комнатной температуре в те­
чение 15-18 ч (в течение первых 30-40 мин при 
периодическом перелопачивании). Подсушенный 
продукт растирался в фарфоровых ступках, вновь 
помещался на поддоны толщиной слоя не более 
2 см и сушился при температуре 100-110 °C в те­
чение 4,0-4,5 ч.

Готовый аспарагинат хрома (III) анализиро­
вался по всем показателям ТУ. Массовая доля 
хрома (III) в полученном аспарагинате составляла 
10,9-11,4%.

После отработки процесса в лабораторных ус­
ловиях оптимальные режимы были проверены на 
пилотной установке, принципиальная схема кото­
рой приведена на рис. 2.

Ниже приводится последовательность прове­
дения процесса получения аспарагината хрома 
(III) на указанной установке.

В реактор (поз. 1) из мерника (поз. 7/1) дози­
руется необходимое количество дистиллирован­
ной воды, поступающей из дистиллятора (поз. 6). 
Содержимое реактора нагревается до температу­
ры 95—100 °C подачей в рубашку аппарата остро­
го пара (/ = 120 °C). При достижении температуры 
в реакторе 80-85 °C в реактор загружается рас­
четное количество аспарагиновой кислоты. Газо­
вая фаза из реактора (поз. 1), состоящая в основ­
ном из паров воды, поступает в обратный холо­
дильник (поз. 5/1). Сконденсировавшаяся вода 
возвращается в реактор, а газовый поток выво­
дится через ловушку в атмосферу.

После нагрева до температуры 95-100 °C в ре­
актор порционно в течение 15-20 мин дозируется 
расчетное количество ацетата хрома (III) и дается 
выдержка при постоянной температуре в течение 
1 ч. После выдержки слив конденсата из обратно­
го холодильника в реактор перекрывается и от­
крывается слив в вакуум-приемник (поз. 4). Дает­
ся выдержка для упаривания примерно 3/4 объема 
реакционной массы. После выдержки содержимое 
реактора охлаждается до температуры 20-30 °C 
подачей холодной воды в рубашку аппарата.

Далее в реактор (поз. 2) через мерник (поз. 7/2) 
из передвижной емкости (поз. 9) сливается расчет­
ное количество этилового спирта. Охлажденная ре­
акционная масса из реактора (поз. 1) через линию 
передавливания с фильтром и кольцевой диафраг­
мой (поз. 8) дозируется в реактор (поз. 2) в течение 
40-45 мин. Заданная скорость дозировки обеспечи­
вается подбором диаметра отверстия в диафрагме. 
Дается выдержка суспензии при интенсивном пе­
ремешивании (~ 400 об/мин) в течение 3 ч.
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Рис. 2. Принципиальная схема установки получения аспарагината хрома (III)

Затем суспензия, состоящая из аспарагината 
хрома (III) и водно-спиртового раствора, из реак­
тора (поз. 2) сливается на вакуум-воронку (поз. 3), 
маточный раствор отжимается в вакуум-приемник 
(поз. 4). Твердая фаза, предварительно подсушен­
ная на вакуум-воронке (поз. 3), выгружается и от­
правляется на окончательную сушку.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В результате проведенных исследований был 
разработан технологический процесс получения 
комплексной соли трехвалентного хрома с D,L- 
аспарагиновой кислотой. Аспарагинат хрома (III) 
реализуется в виде моногидрата однозамещенной 
соли аспарагиновой кислоты, и при оптимальных 
режимах сушки готовый продукт имеет постоян­
ный химический состав с массовой долей хрома 
(III) 10,9-11,4%.

На готовую продукцию разработаны техниче­
ские условия, получено санитарно-эпидемиоло­
гическое заключение и свидетельство о государ­
ственной регистрации, дающее право на изготов­
ление, ввоз и оборот на территории РФ.

Аспарагинат хрома (III) рекомендуется для ис­
пользования в качестве компонента биологически 
активных добавок к пище.
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