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A sertéshis készitmények hdokezelési el6irdasa (USDA—FSIS, 1982)
szerint legaldbb 69 °C maghd&mérsékletet kell elérni a termék geometriai
kozéppontjaban egyes patogén virusok (szdj- és koromfajas stb.)
inaktivdldshoz. Ennek ellen6rzésére a hdékezelés utdni maradék savanyu
foszfatdz enzim meghatdrozédsat ajanlottuk (K6rmendy és mtsai., 1992). A
savanyu foszfatdz megtaldlhaté6 tobbek kozott a mdjban (Igarashi és
Hollander, 1968), a prosztatiban és placentdban (Di Pietro és Zengerle,
1967), a vérszérumban (Roche Diagnostica, 1986), a tejben (Griffiths,
1986), de az izomszdvetben is. Ez utédbbindl a his érése sordn bekovetkezd
ATP bomlas egyik részfolyamatdban vesz részt (Lawrie, 1979).

A foszfatiz meghatdrozds alapja, hogy a husban 1év6 enzim hd hatdsédra
inaktivalodik. A f6zés utdn visszamaraddé rezidudlis aktivitds ardnyos a
dindtrium-fenil-foszfatb6l (szubsztratum) felszabaditott fenol mennyisé-
gével. A keletkezett fenolt 2,6-dibrom-kinon-4-klorimiddel reagaltatva kék
szind vegyiilet keletkezik, melynek mennyisége 610 nm hulldimhossznél
spektrofotometridsan mérhet6. A husban 1év6 savanyd foszfatdz
meghatdrozdsat eredetileg Kormendy (1963) dolgozta ki, majd tobb
kiillfoldi laboratérium is adaptilta (Cohen, 1969; Finogerova és mtsai.,
1973; Tyszkiewicz és Krysiak, 1976), végiil Lind (1984) munkdja révén az
eljairds ma mar az USDA (United States Department of Agriculture)
elfogadott mdédszerei kozé tartozik (USDA, 1987). A Lind-féle mdodszerrel
kapcsolatban azonban problémak meriiltek fel: sziik mérési tartomédny, nagy
szords, illetve gyenge reprodukalhatéosag. Ezek kikiiszObolésére a mérés
paramétereinek optimdldsdval, Kormendy és munkatdrsai (1992) a mdédszert
modositottak. Ezdltal a mdédszer érzékenysége mintegy hdromszorosdra ndétt
(Zsarno6czay és Kormendy, 1992).

E modositott eljaras megbizhatosagit (ismételhetOség és
O0sszehasonlithat6sdg) nemzetkozi korteszttel ellendriztiik. A kortesztben az
Orszédgos Husipari Kutatdintézeten kiviil 6 magyar intézmény vett részt: a
Szekszardi Husipari Rt., a Févarosi Allategészségiigyi és Elelmiszer-
ellenérzd Allomds, az Elelmiszehigiéniai Ellenérzé Szolgdlat, a Budapesti
Miszaki Egyetem Biokémiai és Elelmiszertechnolégiai Tanszéke, a
Kertészeti és Elelmiszeripari Egyetem HitStechnologiai és Allati Termék
Tanszéke, valamint Elelmiszerkémiai és Téapldlkozastudomanyi Tanszéke.
A kiilfoldi résztvevOk a kovetkezdk voltak: a Milan6i Tudomanyegyetem
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Allati Termékek MinGségellen6rz6 Intézete, a Parmai és Veronai
Tudomdnyegyetem  Aruismereti Tanszéke, valamint a Hannoveri
Allatorvosi Fdiskola Elelmiszer-Aruismereti, Hushigiéniai és
Hiustechnoldgia Tanszéke.

A korteszt induldsa eldtt a résztvevd laboratériumok lehetdséget kaptak a
modszer begyakorldsdara és a problémdk megvitatasara. A kiilfoldi
laboratériumok munkatdrsaival sajnos nem tudtunk személyesen taldlkozni,
a felmeriilt kérdéseket levelezés utjan tisztdztunk. A mddszerrdl egy video
felvétel is késziilt, melyet minden résztvevs laboratoriumnak megkiildtiink.

Anyag és modszer
Vizsgalati anyag

Ot kiilonboz6 foszfatdzaktivitdsd vizsgdlati anyagot (,,sonka mintat”)
készitettink 2 ,rejtett” pdarhuzamossal, tehdt Osszesen 5x2 mintat. A
,rejtett” parhuzamosokrol a résztvevd laboratoriumoknak természetesen nem
volt tudomdsuk, a mintdk jelolésére szolgdlé randomizdlt szdmkdodokbdl
ugyanis azok eredetére nézve semmilyen kovetkeztetést nem lehetett levonni.
A résztvevd laboratériumoknak egymasrél nem volt tudomasuk.

A vizsgalati anyag 0sszetétele:

sovéany, post rigor sertéscomb 90,0 %
nitrites sékeverék (99,5 % NaCl + 0,5 % NaNO,) 3,0 %
Na-trifoszfat (NasP;0,) 0,5 %
viz 6.5 %
A vizsgalati anyag kémiai 6sszetétele:

fehérjetartalom 20,0 %

zsirtartalom 1,0 %

viztartalom 72,9 %

A minta készitésénél a hist 2 mm-es tarcsdn ledardltuk, majd hozzdadtuk a
vizben feloldott nitrites sOkeveréket és trifoszfatot. A masszat élelmiszerapritd
berendezésen (Multiboy LZ 251) homogenizaltuk és polietilén-poliamid
zacskoba helyeztiik. A massza vastagsaga a zacskoban 2 mm-nél kisebb volt,
ebben az esetben ugyanis a teljes keresztmetszet atmelegedési ideje 20
mésodpercnél kisebb, ami a teljes hdékezelés idGtartamdhoz képest
elhanyagolhat6. A zacskdkat vdkuumhegesztés utdn vizfiird6ben 70 °C-on,
kiilonb6zd 1dStartamig foztiik. A mintak jelolése a kovetkezd volt:

A minta: 70 °C-on, 7 perc,
B minta: 70 °C-on, 20 perc,
C minta: 70 °C-on, 80 perc,
D minta: 70 °C-on, 100 perc,
E minta: 70 °C-on, 200 perc.
A kezelések szdma tehat 5.
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Hékezelés utdn a mintdkat vizcsap alatt azonnal lehdtottiik, és
tartalmukat 2 mm-es tarcsdn torténd ledardlds utdn 3 % toluollal alaposan
Osszekevertiik. Ez utobbi célja a mikrobas tevékenység gatlasa volt.
El6kisérletek alapjan ugyanis megdllapitottuk, hogy a toluollal tartdsitott,
és 13 °C-nal nem  nagyobb  hdmérsékleten  tarolt  mintdk
foszfatazaktivitdsdban 14 nap alatt nem kodvetkezik be észrevehetd valtozas.
Az alaposan Osszekevert toluolos husmintat ezutdn 30 g-os adagokban
polietilén-poliamid zacskékba csomagoltuk, azokat vikuumban lezartuk, és
a véletlen szdmtédbldzat alapjdn kédszammokkal (MSZ 546/1977) lattuk el.
Az i1ly moédon elkészitett csomagokat kiilfoldre gyorsposta szolgalattal,
belfoldre pedig hittétaskdban gépkocsival szdllitottuk. Az elsd kortesztet
1993 oktdéberében, a médsodikat 1994 4prilisdban végeztiikk azért, hogy a
kornyezeti hémérséklet a szdllitds alatt viszonylag alacsony legyen. A
mintdkat a laboratériumoknak a vizsgalat elvégzéséig hit6szekrényben
kellett tarolniuk, és a vizsgalatokat a mintdk elkészitésétSl szamitott 14
napon beliil el kellett végezniiik, minden mintdbdl 2 parhuzamos mérésével.

Mérési modszer
A modositott foszfatdz meghatdrozasi mdodszer a kdvetkezd.
Szukséges felszerelések

Husdarédld, 2 mm lyukdtmérdjd tarcsdaval; analitikai mérleg; Ultra Turrax
homogenizdldé (TP 18/12 Janke und Kunkel K.G.); magneses keverd; 10 és
20 cm’-es csiszolt dugdés kémcsdvek; 100 cm’-es Erlenmeyer-lombik;
pipettdk; vizfiird6 homérsékletszabdlyozdval; stopperora; szlrSpapir (MN
615 1/4); spektrofotométer, pH-méré.

Szukséges oldatok

¢ (0,05 mol/dm?® citratpuffer (pH=5,40): 8,036 g citromsaveH,O + 3,530 g
NaOH desztilldlt vizzel 1 dm?-re feltdltve + 1 cm?® toluollal 6sszerdzva
(tartositas céljabol). Az oldatot hitdszekrényben kell tarolni.

e (0,15 mol/dm?® citratpuffer (pH=5,00): 30,240 g citromsaveH,O + 11,760 g
NaOH desztilldlt vizzel 1 dm?-re feltdltve + 1 cm?® toluollal 6sszerdzva
(tartositds céljabol). Az oldatot hitdszekrényben kell tirolni.

¢ 0,05 mol/dm*® dinatrium-fenil-foszfat oldat: 1,2704 g dindtrium-fenil-
-foszfatot 100 cm?’-re toltiink 5,00 pH-ji 0,15 mol/dm® citrdtpufferrel.
Felhaszndlas eldtt kell késziteni.

©20 %-os triklér-ecetsav oldat: 20 g/100 c¢m®

e 5 %-os triklér-ecetsav oldat: 5 g/100 cm?

¢ (0,5 mol/dm® ndtrium-karbondt oldat: 53 g vizmentes Na,CO; desztill4lt
vizzel 1 dm’-re feltoltve
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00,4 %-0s 2,6-dibrom-kinon-4-klérimid oldat: 0,02 g 2,6-dibrém-kinon-4-
-kl6rimid + 5 cm® absz. etanol. Naponta frissen kell késziteni és
felhaszndldsig hitdben kell tarolni.

A mérés menete

e A homogenizdlt vizsgdlati anyagb6l mérjiink be 2,5 g-ot 100 cm’-es
Erlenmeyer-lombikba és adjunk hozzd 50 c¢cm’ hideg (kb. 5—7 °C-o0s)
5,40 pH-ji 0,05 mol/dm? citratpuffert. (Azért kell a puffernek hidegnek
lennie, hogy a homogenizédldsndl a husszuszpenzié felmelegedését
elkeriiljiik.)

e A szuszpenziot Ultra Turrax késziilékkel maximalis fordulatszdmon
(20 000 ford/perc) 4-szer 10 masodpercig homogenizaljuk, 20
masodperces sziinetekkel (ez utébbi is a felmelegedés elkeriilésére
szolgél).

e3-szor 10 cm’ hisszuszpenzidt egyenletesen pipettdzzunk (2 padrhuzamos
mérés és egy vak) — dlland6 keverés kdzben — 20 cm®-es csiszolt dugds
kémcs6évekbe. A szuszpenzid egyenletes eloszldsdt magneses keverdvel
biztositjuk. (Ez a 1épés az eljards egyik kritikus pontja, az enzimaktivitas
ugyanis zommel a koagulalt fehérjét tartalmazo6 csapadékhoz kotott.)

e A vakprobdt az enzim inaktivdldsa céljabol tegyiik 30 percig 100 °C-os,
forrasban 1év6 vizbe, majd vizzel hitsiik le szobahémérsékletre.

e Mindhdrom kémcsovet, valamint a frissen elkészitett 0,05 mol/dm?
dinatrium-fenil-foszfat oldatot helyezziik kb. 15 percig egy 37+0,5 °C
hémérsékletd vizfiirddbe.

e Adjunk hozzdjuk 5 cm?® 0,05 mol/dm® dinatrium-fenil-foszfdt-oldatot és
Ovatosan rdzzuk Ossze.

e A kémcsoveket 15 percenként — a szuszpenzid keveredése céljabol —
Ovatosan forditsuk meg.

e A dindtrium-fenil-foszfat-oldat hozzdadasat6l szdmitott pontosan 1 Ora
elteltével adjunk hozzdjuk 5 cm® 20 %-os triklér-ecetsav oldatot.

e Az oldatokat kb. 10 perces allas utan szrjiik le.

e Valamennyi szirletbdl pipettdzzunk ki 5 cm®-t 10 cm’-es csiszolt dugds
kémcsovekbe, majd adjunk hozzdjuk 5 cm® 0,5 mol/dm*® Na,CO,-oldatot
és razzuk Ossze. Ezutdn adjunk hozzédjuk 0,1 cm?® 0,4 %-os 2,6-dibrom-
-kinon-4-klérimid oldatot, €s az egészet azonnal O&vatosan keverjiik
0ssze.
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e Az oldatokat tartsuk 30 percig szobahdmérsékleten sotétben a maximaélis
szinkialakulds érdekében.

e Mérjiikk az oldatok abszorbancidjit 610 nm hullamhosszon 1 cm-es
kiivettaban, desztillalt vizzel szemben.

Az enzimaktivitds szamitasa

Az 1 cm vastagsagu kiivettdra vonatkoztatott abszorbancia értékét (a)
ugy kapjuk meg, hogy a két parhuzamos minta abszorbancidjat atlagoljuk
(a,), majd levonjuk bel6le a vakpréba abszorbancidjat (a,):

a=a,—a,

Amennyiben a,<0,2, a mérést 2 cm-es kiivettdban célszerd végezni,
a,>0,9 esetén pedig 0,5 cm-es kiivettat célszerd hasznalni. Ha a>0,9, akkor
a mérendd oldatot higitani sziikséges a kovetkez8k szerint:

A sziirletb6l nem 5 cm?-t, hanem a varhat6 fenoltartalomtdl fiiggden 1; 2;
3; 4 cm’-t pipettdzunk ki, majd a térfogatot 5 %-os triklér-ecetsavval
kiegészitjiikk 5 cm*-re. Ezutdn 5 cm® 0,5 mol/dm® Na,COj;-oldatot, majd 0,1 cm?
0,4 %-os 2,6-dibrém-kinon-4-klérimid-oldatot adunk hozzd. A vakpréba
szirletébdl is ugyanolyan mennyiséget kell kivenni, mint a vizsgdlt minta
szurletébol.

A foszfatazaktivitdst a kovetkez6 Onkényes egységben adjuk meg:
Egységnyi az a foszfatdzaktivitds, ami az adott koriilmények kozott 1000 g
mintdbdl 60 perc alatt 1 pmol fenol felszabaduldsat katalizalja:

_ a-4 .1000.10
0476 f

ahol: PA = foszfatdzaktivitds [pmol fenol/1000 g minta]
a = abszorbancia (1 cm-es kiivettdra vonatkoztatva)
f = a fenol millimoléris abszorpciés indexe 610 nm-nél
(értéke a fenolkalibrdci6 alapjdn ~22 c¢cm?/pmol)

Fenol kalibracios gorbéjének elkészitése

A méréseket SPEKTROMOM 204 tipusu fotométeren végeztiik. A
reakci6 sordn keletkezett fenol mennyiségének meghatdrozdsdhoz
kalibracids gorbét vettiink fel a kovetkezGképpen:

e 1 g/dm’ koncentraciéju fenol torzsoldatot készitettiink, melybsl 5 cm’-t
kipipettdztunk és hozzdadtunk 50 cm’® 50 %-os triklér-ecetsavat, majd
desztilldlt vizzel 500 cm?®-re t6ltottiik fel. (Az igy kapott fenololdat 5 %
triklér-ecetsav tartalmd, fenolkoncentracidja pedig 10 pg/cm?.)
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10 cm’-es csiszolt dugdés kémcsSbe kipipettdztunk kétszer (2 pérhu-
zamos mérés) 0; 1; 2; 3 és 4 cm’ fenololdatot és a térfogatot 5 %-os
triklér-ecetsavval 5 cm’-re egészitettiik ki.

e Hozzdadtunk 5 cm® 0,5 mol/dm® Na,CO,-oldatot, ami 4ltal az oldat pH-
ja 9,5-9,6 k6zé esik, ahol az abszorbancia értéknek maximuma van.

e Az igy kapott 10 cm® oldatban a fenolkoncentrdcié a kovetkezd volt: 0;
10; 20; 30 és 40 pg.

eEzutdin 0,1 cm® 0,4 %-os 2,6-dibrém-kinon-4-klérimid-oldatot
pipettaztunk a kémcsovekbe, és Ovatosan azonnal dsszerdztuk.

e Az oldatokat 30 percig, a maximdlis szinintenzitds kialakulédsdig
sotétben tartottuk.

e Az abszorbancidkat desztillalt vizzel szemben, 1 cm-es kiivettaban,
spektrofotométeren 610 nm hulldmhosszon mértiik.

A kapott eredmények alapjdn a fenol kalibriacidés gorbébd6l a millimoléaris
abszorpcids indexet kiszamitottuk.

Eredmények és értékelés

A korteszt szervezésénél és értékelésénél az dltaldnos irdnyelveket vettiik
figyelembe (Youden és Steiner, 1975; ISO/DIS 5725, 1977; Amtl.
Sammlung, 1983; Wernimont és Spendley, 1985; Kormendy és mtsai.,
1988; Handbook of AOAC, 1989). A kiugré értékek kiszirésére a Cochran
probat, valamint az egyoldali és kétoldali Grubbs prébat haszndltuk
(Collaborative Study Guidelines, 1995). A laboratériumon beliili
ismételhetdoség ¢és a laboratoriumok kozotti  osszehasonlithatésag
(reprodukalhatdsdg) standard eltéréseinek (SD, és SDR), illetve relativ
standard eltéréseinek (RSD, és RDSR) szamitasat az elGirasoknak
megfeleléen végeztiik, ahol elsé 1épésben varianciaanalizist alkalmaztunk.
A kiugré értékek Kkiszirése az elGirdsoknak megfeleléen 2,5 %-os
valoszintségi szinten tortént (Collaborative Study Guidelines, 1995).

A nemzetkozi kortesztben, mint emlitettiik, 10 laboratérium vett részt.
Az elsé vizsgélatsorozat értékelésébsl egy laboratériumot a metodikai
eldirdsok félreértése miatt kihagytunk. A kiilonb6z6 laboratériumok altal
mért foszfatdzaktivitds értékeket az 1. tdblazatban tiintettiik fel.

A Cohran-féle maximum variancia prébdval 4 kiugré értéket taldltunk
(p<0,025). A parhuzamosok atlagértékeivel végzett kétoldali Grubbs préba
viszont 2 kiugrd értéket mutatott. A kiugré értékek ardnya, az A, minta
kivételével, nem haladja meg a ,IUPAC 1987 Harmonized Protocol”
ajdnlésait, ami a felsG hatart 2/9-nek szabja meg.
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1. tablazat: Az elso kortesztben mért foszfatazaktivitas értékek

Minta A laboratoriumok altal mért foszfatazaktivitasok
jele (umol fenol/1000 g minta)
1 2 3 4 5 6 7 8 9

A, 1937 |2187 |2255 |2300 |[1521%**|2151* 2182 |1363**|2120
1956 |2018 |1936 (2270 |[1373**|2770*% |2178 |1436%* |2047
B, 1170 |1282 |1188 |1470 |1314* |1969* 1442 |1099 1428
1163 | 1211 |1204 |1491 | 602* |1504* |1447 |1027 1411
C, 619 | 615 568 | 738 338 816 841 789 939
614 | 571 628 | 614 | 270 852 721 763 802
D, 564 | 808 538 | 673 356 872 1061* | 724 704
545 884 | 553 699 | 391 918 732*% | 684 727
E, 382 | 276 | 415 | 465 583 621 424 530 575
401 452 | 330 | 391 166 772 437 544 464

* kiugro érték (p<0,025; Cohran proba)
** kiugré érték (p<0,025; Grubbs proba)

A statisztikai értékelés eredményeit a kiugro értékekkel, illetve azok
nélkiil a 2. tablazat mutatja be. A tdbldzatban feltiintettiik a

laboratériumokon beliili — ismételhet6ségre vonatkozé — szérds (SD,) és
relativ szords értékeket (RSD,), valamint a laboratériumok kozotti —
Osszehasonlithat6sdgra vonatkozé — szords (SDy) és relativ szordas
értékeket (RSDg). Ezen értékek szdmoldsa az aldbbiak szerint tortént:
RSD = E-100
PA

ahol: RSD = relativ szoras
SD = standard eltérés
PA = foszfatdzaktivitds atlagérték

A 2. tébldzat adatai szerint az A, és B, vizsgdlati mintidnak az
ismételhetdségre és az Osszehasonlithatésdgra vonatkoztatott RSD-értékei
elfogadhaténak latszanak, a C, D, és E, mintdkndl azonban a kortesztet
célszerliinek lattuk megismételni. Ezért a C, D és E kezelésekkel a
kortesztet megismételtiik (C,, D, és E, jeld minta), ez esetben is 2 ,rejtett”

parhuzamost alkalmazva (3x2 minta). Az eredményeket a 3. tdblazat
tartalmazza.
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2. tablazat: Az 1. tablazat adataibol szamitott foszfatazaktivitas
atlagértékek(PA), valamint az ismételhetdségre és az 6sszeha-
sonlithatésagra vonatkozo standard eltérések (SD, és SDy) és

relativ standard eltérések (RSD, és RSDy)

Statisztikai Vizsgalati minta
jellemzdk A, A, B, B, C, D, D, E,
(6) (n) (6) (m) | (@)* | (©) (m) | (0)*

Laborok 9 6 9 7 9 9 8 9
PA 2002 | 2118 | 1301 | 1288 672 690 665 457
SD, 172 100 202 28 58 82 28 119
RSD, 8,6 47| 15,5 2,2 8,6/ 11,9 42| 26,0
SDgy 378 133 280 13 | 178 186 171 138
RSDy 18,9 6,3 21,5 12,6] 264 269 2577 30,2

(0) kiugro értékekkel egyiitt
(n) kiugro értékek nélkiil
* kiugro érték nem volt

3. tablazat: A masodik kortesztben mért foszfatazaktivitas értékek

Minta A laboratériumok altal mért foszfatazaktivitasok
jele (pmol fenol/1000 g minta)
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
C, 697 | 568 | 604 | 755 | 605 | 633 | 888 | 638 | 615 621
691 | 644 | 657 | 766 | 724 |471 | 913 | 567 | 724 809
D, 567 | 545 | 481 | 649 | 575 | 509 | 779 | 644 | 708 764%
585 | 513 | 451 | 660 | 588 | 497 | 801 | 590 | 691 617*
E, 320 | 561*| 404 | 383 | 435 | 339 | 660 |417 | 402* | 516
343 | 262*| 336 | 340 | 326 | 296 | 562 | 408 |1149* | 494

* kiugrd érték (p<0,025; Cohran préba)

A Cohran-féle maximum variancia prébdval 3 kiugrd értéket taldltunk. A
Grubbs proba azonban itt nem jelzett kiugré atlagértéket.

A 3. tablazat eredményeinek statisztikai értékelését — kiugro értékekkel,
illetve azok nélkiil — a 4. tdbldzatban lathatjuk.

Mint a 4. tabldzat is mutatja, a C, és D, mintdkndl az RSD-értékek a C,
¢s D, mintdkkal 0sszehasonlitva, 1ényeges csokkenést mutattak (lasd 2. tabla-
zat). Az E, és E, mintdk RSDg-értékei azonban nem mutattak lényeges

eltérést.
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4. tablazat: A 3. tablazat adataibodl szamitott foszfatazaktivitas
atlagértékek (PA), valamint az ismételhetoségre és az Ossze-
hasonlithatésagra vonatkozo standard eltérések (SD, és SDg)

és relativ standard eltérések (RSD, és RSDy)

Statisztikai Vizsgalati minta
jellemz6k C, D, D, E, E,
(6)* (0) (n) (6) (n)
Laborok szdma 10 10 9 10 8
PA 680 611 602 447 411
SD, 71 37 19 184 44
RSD, 10,5 6,1 3,1 41,2 10,7
SDg 111 103 103 195 104
RSDy 16,3 16,9 17,0 43,5 25,3

(0) kiugro értékekkel egyiitt
(n) kiugro értékek nélkiil
* kiugro érték nem volt

A 2. és 4. tdblazatbol lathatd, hogy a relativ szérdsok (RSD) a klasszikus
analitikai eljardsok hasonld értékeit ugyan meghaladjdk, de hangsuilyozni
kivanjuk, hogy az ilyen Osszehasonlitisok meglehet6sen Oonkényesek. A
relativ széras vagy masnéven variacios koefficiens (RSD-érték) nem
teremt ugyanis a Kkiilonb6z6 célra Kifejlesztett analitikai eljarasok
kozott kozos osszehasonlitasi alapot. Ennek egyik, de nem kizarélagos
oka az RSD-értékek koncentriaciofiiggése (Piischel, 1968; Horwitz ¢és
mtsai., 1990).

Ha eredményeinket Dransfield és munkatdrsai (1983) nemzetkozi
kortesztjének adataival hasonlitjuk ©ssze, megdallapithatjuk, hogy — a
foszfatazaktivitdshoz hasonléan — nagynak tiind RSDy-értékek adodtak a

zsir- €s kollagéntartalom meghatarozdsdndl sovanyhus mintidkban. Ezeket a
vizsgdlatokat 8 kiilonb6zd eurdpai laboratériumban végezték a szokédsos
rutin mdédszerekkel (5. tdblazat).

5. tablazat: 8 eurdpai laboratéoriummal végzett korteszt eredménye
(Dransfield és mtsai., 1983)

Jellemz6k X RSD, RSD,
Viztartalom, % 74,3 0,24 0,45
Zsirtartalom, % 3,8 9,0 13,9
K(')llagé.ntartglom, % 1.2 4.9 19.4
(hidroxi-prolin médszer)

Nitrogéntartalom, % 3,4 1,8 2,9
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Horwitz és munkatdrsai (1990, 1993) szintén nagynak tdind RSDg-
értékekrSl szamolnak be a mikotoxin-tartalom meghatdrozdsira irdnyuld
korteszt sordn.

Egy mérési moédszer eredményeinek Osszehasonlithatésdgara vonatkozo
RDS; értékek nagysdga a mddszer ,bonyolultsdgdra” 1is utal. A
foszfatdazaktivitds meghatdrozdsi mddszernek tobb olyan kritikus pontja is
van, amelyek miatt az eljards nem sorolhaté a ,,robosztus” médszerek kozé.
Ezek az alabbiak:

e a minta homogenizéldsa citratpufferben Ultra Turrax késziilékkel,

ea szuszpenziOobol torténd egyenletes mintavétel méagneses keverd
segitségével,

ea 37 °C-os dlland6 hémérséklet biztositdsa a vizsgdlati mintdn beliil a
reakcid soran, valamint

sz 2

e a szinkialakitds el6irdsdnak pontos betartdsa.

Az els6 két pontban emlitett 1épések meghatiarozé jelentdségiek a
modszer megbizhatéosaga szempontjabol. Ennek oka, hogy a hdkezelt
hisban a foszfatdz enzim az oldhatatlan, koaguldlt fehérjerészecskékhez
kotddik, azaz a folyamat heterogén katalizisnek tekinthetd (Kormendy és
Gantner, 1967).

Nyilvanvalé, hogy a foszfatiz proba megbizhatésaga a klasszikus
analitikai eljarasokkal dsszehasonlitva nem értékelhetd, hanem azt csak
a hokezelés mértékének ellendrzésére vonatkoztatva szabad szemlélni.
Ezt a dobozolt sonka és lapocka esetében is a termék geometriai
kozéppontjaban vizsgdaljak és célszertien ekvivalens pasztOrozési idGben
(EPI) vagy ekvivalens maximdlis maghémérsékletben (EM) adjdk meg. (Az
AOAC-nak nemrégiben tettiink javaslatot e fogalmak bevezetésére a nem

pes

egyértelmd maghdmérséklet elGirds helyett.) A modositott médszerrel mért

foszfatazaktivitds (PA) és az EM kozott — 10,3x16,9x32,3 cm méretl
dobozoknal, 74 °C allando kiils6 hdéfokon, vizben fézve, ahol a sonka
kiinduldsi h&mérséklete 7+3 °C) — az aldbbi empirikus Osszefliggést
nyertiik:

EM =114,91-16,03- log PA

SD{EM} =16,03- SD{log PA}
Az ekvivalens maximadlis maghémérsékletre (EM) atszdmitott statisztikai
paraméterek eredményeit a 6. tdblazat tiinteti fel. A tdblazat adatait a 2. és
4. tablazatéval Osszehasonlitva lathatd, hogy a a relativ szérasok (RSD, és

RSDy értékek) mintegy egy nagysdgrenddel csokkentek, ami a fenti
egyenlet szerinti logaritmikus transzformacié kdovetkezménye.
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6. tablazat: Az ekvivalens maximalis maghémérsékletre atszamitott
atlagok (EM), szorasok (SD, és SDy) és relativ széorasok (RSD, és

RSDy)

Minta Laborok EM SD, RSD, SDy RSDy
jele szama °C °C °C
A, 6 61,6 0,56 0,91 0,64 1,04
B, 7 65,1 0,17 0,26 0,88 1,35
C, 9 69,6 0,55 0,80 1,15 1,66
C, 10 69,6 0,78 1,12 1,12 1,61
D, 8 69,9 0,28 0,40 1,97 2,82
D, 9 70,4 0,23 0,32 1,16 1,65
E, 9 72,3 1,13 1,56 1,76 2,43
E, 8 73,0 0,74 1,01 1,62 2,21

Ha a az SDg? értékébdl az SD,? értékét levonjuk, akkor a laboratériumok
kozotti standard eltérés atlaga SD; =1,1 °C. Magatél értet6dd, hogy az SD,
hatdsa a moddszer pontossagdra — egy adott laboratéoriumon beliill — a
parhuzamos meghatdrozdsok szdmédnak novelésével nem csokkenthets. (A
»laboratériumok kozotti” standard hiba csdkkentése csak ugyanazon
homogenizédlt mintdk tobb laboratériumban torténd egyidejd vizsgélatival
volna lehetséges, ami azonban gyakorlatilag nem jarhaté ut.) A 95 %-os
szintl tolerancia intervallum ily mdédon kozelitSleg £2,2 °C. Ez az érték
elég nagy, de még elfogadhatd, miutdn tudomédsunk szerint a jelenleginél
jobb moddszer a dobozolt sonkdk 4as dobozolt lapockdk hdékezelésének
ellendrzésére egyeldre nincs (Cattaneo és Lorenzi, 1994).
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Foszfatazaktivitas meghatarozas nemzetkozi
kortesztjének értékelése

Zsarnéczay Gabriella

A szerz6 kordbbi munkdja sordn szerzdtdrsaival mddositotta a his €s
huskészitmények hdkezeltségének ellendrzésére szolgdld foszfatdz
probat. Ebben a cikkben az 1) moddszer ismételhetdségét ¢és
Osszehasonlithatosdgat vizsgélja az dltala szervezett nemzetkdzi korteszt
eredményeinek tiikrében.

Evaluation of an International Interlaboratory Test
on Phosphatase Activity

Zsarnoczay, G.

Phosphatase test for monitoring the heat treatment of meat and meat
products was modified by the author in a former study. This paper
discusses the repeatibility and reproducibility of the new method as
reflected by the results of an international interlaboratory test organised
by the author.

Auswertung eines internationalen Ringtestes iiber die
Phosphataseaktivitat

Zsarnoczay, G.

Verfasser hat durch frithere Arbeiten die Phosphataseprobe mit
anderen Wissenschaftlern modifiziert, die fiir die Uberpriifung der
Hitzebehandlung von Fleisch und Fleischprodukten genutzt wird. In
diesem Artikel werden die Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit der
neuen Methode auf der Grundlage des durch den Verfasser organisierten
internationalen Ringtestes diskutiert.
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