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Аннотация. Разработан межгосударственный стандарт (ГОСТ 34967-2023) раздельного определения со-

держания добавленных фосфатов в пищевой продукции в диапазоне измерений от 0.02 до 20.00 г/кг (г/дм3) 

[1]. Стандарт распространяется на пищевые продукты – молоко (включая сухое и концентрированное мо-

локо), сливки, молодые сыры, мясо всех видов животных и птицы, мясные продукты и мясные колбасные 

изделия, рыбу, водных беспозвоночных и продукты, вырабатываемые из них, за исключением консервов и 

пресервов, и устанавливает метод ионной хроматографии с кондуктометрическим детектированием опре-

деления содержания добавленных фосфатов в форме фосфат-анионов: ортофосфат - (РО4
3-), пирофосфат- 

(P2O7
4-), триметафосфат- (Р3О9

3-), триполифосфат- (Р3О10
5-). Для экстрагирования добавленных фосфатов из 

анализируемой пробы применяли 2% раствор трифторуксусной кислоты, очистку экстрактов осуществляли 

на картриджах для твердофазной экстракции, заполненных обращенно – фазовым сорбентом (С18). Фос-

фаты были разделены на ионообменной хроматографической колонке Dionex™ lonPac™ AS16 (250 х 4 мм) 

с защитной колонкой lonPac™ AG16 (50 х 4 мм) в режиме градиентного элюирования. В качестве подвиж-

ной фазы А использовали раствор гидроксида калия концентрацией 100 ммоль/дм3, подвижной фазы Б – 

деионизированную воду. Количественное определение проводили с помощью ионного хроматографа, 

включающего градиентный насос, устройство для автоматического ввода проб, генератор элюента с рас-

ходным картриджем, содержащим гидроксид калия, подавитель фоновой электропроводности, кондукто-

метрический детектор, термостат хроматографической колонки, обеспечивающий температуру нагрева до 

(40±1)°С. Использование подавителя фоновой электоропроводности позволило повысить чувствительность 

детектора за счет снижения фонового шума при высоких концентрациях гидроксида калия, необходимых 

для разделения полифосфатов. Градуировочный график линейный для ортофосфат-аниона в диапазоне от 1 

до 200 мг/дм3 и от 1 до 100 мг/дм3 для пирофосфат, триметафосфат, триполифосфат – анионов. Коэффици-

ент корреляции для каждого аниона более 99.5%. Предел обнаружения для фосфат-анионов 0.01 г/кг, предел 

определения 0.02 г/кг.  

Ключевые слова: пищевые добавки, добавленные фосфаты, ионная хроматография, контроль качества 
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Abstract. Annotation. An interstate standard (GOST 34967-2023) has been developed for the separate deter-

mination of the content of added phosphates in food products in the measurement range from 0.02 to 20.00 

g/kg (g/dm3) [1]. The standard applies to food products – milk (including powdered and concentrated milk), 

cream, young cheeses, meat of all types of animals and poultry, meat products and meat sausages, fish, aquatic 

invertebrates and products produced from them, with the exception of canned food and preserves, and estab-

lishes a method of ion chromatography with a conductive-classical detection of determination of the content 

of added phosphates in the form of phosphate anions: orthophosphate – (PO4
3-), pyrophosphate- (P2O7

4-), tri-

methaphosphate- (P3O9
3-), tripolyphosphate- (P3O10

5-). A 2% solution of trifluoroacetic acid was used to extract 

the added phosphates from the analyzed sample, and the extracts were purified on solid-phase extraction car-

tridges filled with reverse-phase sorbent (C18). Phosphates were separated on an ion-exchange chromato-

graphic column Dionex™ lonPac™ AS16 (250 x 4 mm) with a protective column lonPac™ AG16 (50 x 4 

mm) in the gradient elution mode. A solution of potassium hydroxide with a concentration of 100 mmol/dm3 

was used as mobile phase A, and deionized water was used as mobile phase B. The quantitative determination 

was carried out using an ion chromatograph, which included a gradient pump, a device for automatic sample 

entry, an eluent generator with a disposable cartridge containing potassium hydroxide, a background conduc-

tivity suppressor, a inductometric detector, and a chromatographic column thermostat providing a heating tem-

perature of up to (40±1)°C. The use of a background electrical conductivity suppressor made it possible to 

increase the sensitivity of the detector by reducing background noise at high concentrations of potassium hy-

droxide necessary for the separation of polyphosphates. The calibration graph is linear for the orthophosphate 

anion in the range from 1 to 200 mg/dm3 and from 1 to 100 mg/dm3 for pyrophosphate, trimethaphosphate, 

and tripolyphosphate anions. The correlation coefficient for each anion is more than 99.5%. The detection limit 

for phosphate anions is 0.01 g/kg, the detection limit is 0.02 g/kg.  

Keywords: food additives, added phosphates, ion chromatography, quality and safety control. 
For citation: Ispiryan A.Z., Sysueva S.V., Mysina Yu.S., Bachinskaya N.A., Nesterenko I.S. Separate deter-

mination of the content of added phosphates by ion chromatography. Sorbtsionnye i khromatograficheskie 

protsessy. 2025. 25(5): 723-729. (In Russ.). https://doi.org/10.17308/sorpchrom.2025.25/13422 

 

Введение 

Добавленные фосфаты используются в 

пищевой продукции для улучшения каче-

ства и сохранности продуктов, их добав-

ляют в продукты питания в качестве ре-

гуляторов кислотности, стабилизаторов, 

влагоудерживающих агентов. Так, в мо-

лочной продукции фосфаты замедляют 

процесс окисления и увеличивают сроки 

годности, в мясной и рыбной продукции 

удерживают влагу, обеспечивают нуж-

ную консистенцию и объём. Однако, из-

быток фосфатов в продуктах питания мо-

жет причинить вред человеческому орга-

низму. Содержание фосфатов в пищевых 

продуктах регламентирует ТР ТС 

029/2012 [2]. Это соли ортофосфорной 

кислоты: фосфаты аммония (Е342), калия 

(Е340), кальция (Е341, Е542), магния 

(Е343), натрия (Е339), также пирофос-

фаты (Е450), триметафосфаты (Е451), 

триполифосфаты (Е452). В Российской 

Федерации действуют: 

ГОСТ 9794-2015 «Продукты мясные. 

Методы определения содержания общего 

фосфора». Настоящий стандарт распро-

страняется на все виды мяса, включая 

мясо птицы, мясные и мясосодержащие 

продукты и устанавливает гравиметриче-

ский и спектрофотометрический методы 

определения массовой доли общего фос-

фора.  

ГОСТ 32009-2013 (ISO 13730:1996). 

Мясо и мясные продукты. Спектрофото-

метрический метод определения массо-

вой доли общего фосфора. 

ГОСТ Р 55503-2013. «Рыба, нерыбные 

объекты и продукция из них. Определе-

ние содержания соединений фосфора». 

Фотометрический метод определения ор-

тофосфатов, полифосфатов (суммарно с 

пирофосфатами), общего фосфора. 

ГОСТ 33500-2015 «Молоко и молоч-

ные продукты. Определение содержания 

фосфатов». Метод определения содержа-

ния ортофосфатов с использованием си-

стемы капиллярного электрофореза.  

МУК 4.1.3217-14 Методы контроля. 

Химические факторы. «Определение 

фосфатов в пищевых продуктах и продо-
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вольственном сырье». Колориметриче-

ский метод определения общего фос-

фора. 

«Методика количественного химиче-

ского анализа колбасных изделий и мяс-

ных продуктов на содержание хлоридов и 

фосфатов методом ионной хроматогра-

фии». Научно-технологическая компания 

Синтеко, Дзержинск 1997 г. Метод опре-

деления содержания ортофосфатов с ис-

пользованием ионной хроматографии. 

Каждый из действующих ГОСТов и 

методик имеет свои органичения: не поз-

воляет проводить раздельное определе-

ние пищевых фосфатов (ортофосфатов, 

пирофосфатов, трифосфатов, полифосфа-

тов), а также определять добавленные 

фосфаты в тех продуктах, которые содер-

жат естественный фосфор (мясная и рыб-

ная продукция). 

Разработанный ГОСТ 34967-2023, ре-

гламентирующий метод определения со-

держания добавленных пищевых фосфа-

тов (ортофосфатов, пирофосфатов, три-

метафосфатов, триполифосфатов) по от-

дельности и в комбинации согласно тре-

бованиям ТР ТС 029/2012, расширит воз-

можности аккредитованных лабораторий 

по контролю качества и безопасности сы-

рья и пищевой продукции животного 

происхождения.  

Экспериментальная часть 

Для приготовления растворов исполь-

зовали кислоту трифторуксусную 

(Scharlau, 99.9%), калия гидроксид 

(ГОСТ 24363 х.ч.), натрия гидроксид 

(ГОСТ 4328, х.ч.). В качестве образцов 

сравнения использовали ортофосфат 

натрия двенадцативодный 

(Na3PО4·12H2О, CAS 7722-88-5), пиро-

фосфат натрия (Na4P2О7, CAS 7722-88-5), 

триметафосфат натрия (Na3P3О9, CAS 

7785-84-4), триполифосфат натрия 

(Na5P3O10, CAS 7758-29-4). Для получе-

ния деионизированной воды использо-

вали систему подготовки воды Sartorius 

arium mini (Sartorius, Германия). В работе 

использовали ионный хроматограф 

Dionex ICS-5000 с кондуктометрическим 

детектором, включающий градиентный 

насос, автосамплер, генератор элюента с 

расходным картриджем, содержащим 

раствор гидроксида калия с концентра-

цией 22.4%, кондуктометрический детек-

тор с сигнальным диапазоном до 15 000 

мкСм (µS), подавитель фоновой электро-

проводности элюента, термостат хрома-

тографической колонки, обеспечиваю-

щий температуру нагрева до 40±1°С. Для 

подготовки проб и стандартных раство-

ров пользовались весами электронными 

лабораторными  DL-1200 (A&D 

Company, Япония) и Discovery DV-214C 

(Ohaus, США), аналитической мельницей 

A11 basic (IKA, Германия), встряхивате-

лем  Вортекс ReaxControl (Heidolph, Гер-

мания), центрифугой Multifuge 3S-R 

(Thermo Fisher Scientific, США), центри-

фугой Allegra X-15R (Beckman 

COULTER, США), ультразвуковой баней 

S30H (Elmasonic, Германия), одноканаль-

ными дозаторами переменного объема 

(Biohit, Финляндия), картриджами для 

твердофазной экстракции вместимостью 

не менее 3 см3, заполненными обра-

щенно-фазовым сорбентом С18 с части-

цами диаметром не более 50 мкм, филь-

трами нейлоновыми шприцевыми с раз-

мером пор 0.45 мкм OlimPeak 

(Teknokroma, Испания). В качестве по-

движной фазы А использовали раствор 

гидроксида калия c концентрацией 100 

ммоль/дм3, который готовили автомати-

чески с помощью генератора элюента и 

программного обеспечения. В качестве 

подвижной фазы Б использовали деиони-

зированную воду. Для разделения фосфа-

тов использовали ионообменную ко-

лонку Dionex™ lonPac™ AS16 4х250 мм 

с защитной колонкой lonPac™ AG16 и 

устанавливали следующие параметры ра-

бочих режимов хроматографического 

разделения: температура термостата ко-

лонки 35°С, скорость потока подвижной 

фазы 1.2 см3/мин, объем вводимой пробы 

1666 мкл. Градиентный режим подачи 

подвижной фазы установили следующий: 
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0.0 мин (30% Б), 8.0 мин (30% Б), 17 мин 

(60% Б), 26.5 мин (60% Б), 35 мин (30%Б).  

Исходные стандартные растворы С0 с 

массовыми концентрациями фосфат-ани-

онов 1000 мг/дм3 готовили из навесок об-

разцов сравнения в деионизированной 

воде. Градуировочные растворы гото-

вили путем последовательного разбавле-

ния исходных растворов до концентра-

ций 200, 100, 50, 25, 10, 5, и 1 мг/дм3. Для 

замедления гидролиза полифосфатов, а 

также остановки роста микроорганизмов, 

которые могут разрушать анионы фосфа-

тов в стандартные растворы добавляли 

0.125 см3 раствора гидроксида калия с 

концентрацией 8 моль/дм3[3]. 

Для каждого аналита устанавливали 

линейную градуировочную характери-

стику как зависимость массовой концен-

трации от площади пика. Градуировоч-

ный график линейный для ортофосфат-

аниона в диапазоне от 1 до 200 мг/дм3 

(y=0.0989x) и от 1 до 100 мг/дм3 для пи-

рофосфат (y=0.1135x), триметафосфат  

(y=0.1231x), триполифосфат (y=0.1043x) 

– анионов. Коэффициент корреляции для 

каждого аниона более 99.5%. Хромато-

грамма градуировочного раствора пред-

ставлена на рис.1(а). Предел обнаруже-

ния для фосфат-анионов 0,01 г/кг, предел 

определения 0.02 г/кг. 

Экстракцию фосфатов из пищевых 

продуктов проводили с помощью 2% рас-

твора трифторуксусной кислоты. Для 

предотвращения загрязнения хромато-

графической колонки и сохранения её эф-

фективности экстракты очищали с помо-

щью картриджей для твердофазной экс-

тракции, заполненных обращенно-фазо-

вым сорбентом С18 (Copure TM). 

Обсуждение результатов 

Ионная хроматография – самый рас-

пространённый метод разделения анио-

нов. Условия, предложенные в работах 

[3-7] для разделения фосфат-анионов 

оказались для нас неприемлемы из-за 

низкой скорости потока подвижной фазы, 

температуры термостата колонки и при-

веденных параметров градиентного элю-

ирования. Для разделения ортофосфат-, 

пирофосфат-, триметафосфат-, триполи-

фосфат-анионов мы применили анионно-

обменную колонку Dionex™ IonPac™ 

AS16 4х250 мм с защитной колонкой 

IonPac™ AG16 4х50 мм. При оптимиза-

ции процесса разделения фосфат - анио-

нов мы использовали различные режимы 

элюирования, температуру термостата 

колонки, концентрацию и скорость по-

дачи подвижной фазы (100 ммоль/дм3 

КОН). В изократическом режиме элюи-

рования, скорости подачи подвижной 

фазы от 0.6 до 1.2 см3/мин, температуре 

термостата колонки 30 °С и концентра-

ции КОН от 25 до 30%, полностью отсут-

ствовало удерживание компонентов.  При 

изократической подаче подвижной фазы 

(30% КОН), температуре термостата ко-

лонки 35 °С и скорости подачи элюента 

1.2 см3/ мин возможно определение 

только ортофосфат-аниона. Для разделе-

ния остальных фосфат-анионов необхо-

дима более высокая концентрация КОН. 

В результате экспериментов установили, 

что для селективного разделения всех че-

тырёх фосфат-анионов необходимы гра-

диентное элюирование подвижной фазы, 

оптимальная температура термостата ко-

лонки (35°С) и скорость подачи элюента 

(1.2 см3/мин). 

Линейность устанавливали путем по-

следовательного разбавления исходного 

смешанного стандартного раствора фос-

фат-анионов. 

При оптимизации процесса подго-

товки образцов для экстракции фосфатов 

использовали деионизованную воду, аце-

тонитрил, раствор гидроксида натрия 

(50 ммоль/дм3), 2% трифторуксусную и 

3% уксусную кислоты [3-7]. При извлече-

нии фосфатов деионизированной водой и 

раствором гидроксида натрия растворы 

оставались мутными и требовали дальней-

шей очистки от белков.  При извлечении 

ацетонитрилом извлечение фосфатов 
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было меньше 40% из-за плохой раствори-

мости фосфатов в ацетонитриле, а 3% ук-

сусной кислотой – 65%. Наилучшие пока-

затели извлечения (более 80%) были полу-

чены при экстракции 2% трифторуксус 

ной кислотой. 

 
Рис. (а) Хроматограмма градуировочного раствора с концентрацией 25 мг/дм3. 

(б) Результат хроматографического разделения различных анионов. 1 – РО4
3-, 2 – P2O7

4-, 

3 – Р3О9
3-, 4 – Р3О10

5-; a – хлорид-ион, b – бензоат-ион, c – нитрит-ион, d – нитрат-ион, e – 

сорбат-ион, f – цитрат-ион. (в) Хроматограмма колбасы копченой, содержащей фосфат-

анионы. (г) Хроматограмма молока, содержащего ортофосфат анион. 

Fig.  (a) Chromatogram of a calibration solution with a concentration of 25 mg/dm3. (b) The 

result of chromatographic separation of various anions. 1 – PO4
3-, 2 – P2O7

4-, 3 – P3O9
3-, 

4 – P3O10
5-; a – chloride ion, b – benzoate ion, c – nitrite ion, d – nitrate ion, e – sorbate ion, 

f – citrate ion. (c) Chromatogram of smoked sausage containing phosphate anions. 

(d) Chromatogram of milk containing orthophosphate anion. 
 

Таблица. Показатели точности и прецизионности метода при определении содержания фос-

фат – анионов в диапазоне измерений от 0.02 до 20.00 г/кг (г/дм3) 

Table. Parameters of the accuracy and precision of the method in determining the content of phos-

phate anions in the measurement range from 0.02 to 20.00 g/kg (g/dm3) 

Аналит 

Значение отно-

сительной рас-

ширенной не-

определен-ности 

Ui, % 

Показатель повто-

ряемости (относи-

тельное средне-

квадрати-ческое 

отклонение повто-

ряемости) σr, % 

Показатель вос-

производи-мости 

(относительное 

стандартное от-

клонение воспро-

изводи-мости) σR, 

% 

Предел 

повторя-

емости 

r, % 

Ортофосфат-

анион (PO4
3-) 

12 2 6 6 

Пирофосфат-

анион (Р2О7
4-) 

20 3 10 9 

Триметафосфат-

анион (Р3О9
3-) 

26 3 13 9 

Триполифосфат-

анион (Р3О10
5-) 

30 4 15 12 
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Переработанные продукты из мяса, 

молока и рыбы часто содержат хлориды, 

нитраты, а также бензойную, сорбиновую 

и лимонную кислоты. Градиентный режим 

подачи подвижной фазы позволил разде-

лить эти анионы от фосфат-анионов. Ре-

зультаты хроматографического разделения 

представлены на рис.1 (б). Хроматограмма 

колбасы копченой, содержащей фосфат-

анионы представлена на рис.1 (в). Хрома-

тограмма молока, содержащего ортофос-

фат-анион представлена на рис.1 (г). 

Для установления метрологических 

характеристик определяли массовые 

доли фосфат-анионов в различных образ-

цах с добавками. Установленный в насто-

ящем стандарте метод обеспечивает вы-

полнение измерений содержания фосфат-

анионов с относительной расширенной 

неопределенностью результатов измере-

ний (при коэффициенте охвата k=2), ука-

занной в таблице. 

Заключение 

Разработанный ГОСТ 34967 распро-

страняется на пищевые продукты и уста-

навливает определение содержания до-

бавленных фосфатов в форме фосфат-

анионов: ортофосфат - (РО4
3-), пирофос-

фат- (P2O7
4-), триметафосфат- (Р3О9

3-), 

триполифосфат- (Р3О10
5-) в диапазоне из-

мерений от 0.02 до 20.00 г/кг (г/дм3) ме-

тодом ионной хроматографии с кондукто-

метрическим детектированием. Подо-

браны хроматографические условия, поз-

воляющие селективно устанавливать уро-

вень фосфат-анионов при их одновремен-

ном содержании в пищевых продуктах. 
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