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RESUMO

O objetivo do trabalho foi avaliar os principais indices de
gualidade e identidade do azeite de oliva e compara-los
com a Resolucéo no 22/77/MS, Codex Alimentarius e
Uni&o Européia. Foram analisadas vinte amostras
divididas em duas épocas, provenientes de dez marcas
diferentes. Foram avaliados a rotulagem, acidez,
absortividade, iodo, composicéo em esterdis e em écidos
graxos, teores de acido elaidico e esqualeno. Das marcas
nacionais, somente uma apresentou rotulagem correta; a
acidez variou de 0,15 a 0,75% em C18:1; aabsortividade a
232 e 270 nm foi compativel para mistura de azeite virgem
com refinado ou de virgem com extracao refinado; o
indice de iodo variou de 85,88-127,46 gl 2/100g, com
66,6% das amostras reprovadas. Todas as amostras
nacionals apresentaram a composi ¢ao em esterdis fora dos
padrdes internacionais. A composicao em acidos graxos
mostrou provavel adulteracdo com Oleo de soja. Todas as
amostras nacionais também apresentaram elevado teor de
transoleico (6,6-15,5), indicativo de adulteragdo com 0leos
hidrogenados. O teor de esqualeno variou de 14-344
mg/100g. Quanto as importadas, todas apresentaram
rotulagem compativel com as normas internacionais;



acidez e absortividade indicaram que as amostras eram
mistura de azeite virgem com refinado. O indice de iodo
variou de 76,43-85,31 gl2/100g, dentro dos padroes.
Todas as amostras importadas apresentaram a composi ¢&o
em esterdis e em acidos graxos compativeis com 0s
padrdes internacionais. Somente uma amostra apresentou
teor de transoleico (6,6%) acima dos padroes. O teor de
esgualeno variou de 183-476 mg/100g. Faz-se necessario a
compatibilizac&o da Resolugdo no 22/77/MS com as
normas internacionais.

Palavras-chave: azeite de oliva, controle de qualidade,
atualizacdo dalegislacao brasileira

SUMMARY

IDENTITY AND QUALITY INDEX EVALUATION OF
OLIVE OIL — PROPOSED TO BRAZILIAN LAWS
ATUALIZATION. The am of thiswork wasto evaluate
the criteria established by the Resolution 22/77/MS, by the
Codex Alimentarius, and by the European Union for the
identity and quality of olive oil. Twenty samples from ten
different brands collected in two separate occasions were
analysed. All samples were examined for labelling,
acidity, absortivity at 230 and 270 nm, iodine index,
sterols and fatty acids composition, elaidic acid and
squalene content. One out of the national brands complied
with the label. The acidity was found to be in the range of
0.15%-0.75% C18:1; absortivity has shown the Brazilian
brands were mixtures of virgin and refined oils. The range
found for iodine index was 85.88-127.46 gl2/100g. All of
the locally made oils were outside specifications for sterol
content. The fatty acids composition suggested addition of
soybean oil. The local brands showed a large amount of
transoleic acid (6.6-15.5). The squalene content was in the
low range of 14-344 mg/100g. All imported oils complied
with the international labelling specifications. The values
for acidity, absortivity have indicated that samples were
mixtures of virgin and refined oil. The iodine index range



(76.43-85.31 gl2/100g) was within the specification. Only
one out of the samples had transoleic acid content above
specified. The range for squalene content was 183-476
mg/100g, which is considered characteristic for olive ail.
It is concluded that the Brazilian specifications shall be
harmonised with the existing international standardsin
order to give protection to the consumer of olive ail
against fraud and mal practice.

Keywords: olive oil, quality control, brazilian laws
atualization.

1 — INTRODUCAO
Dentre os 0leos vegetais comestiveis comercializados mundialmente, o
azeite de oliva (Olea europaea sativa Hoffm. et Link) € um dos mais
importantes e antigos do mundo, sendo largamente usado nos paises que
margeiam o Mediterraneo. E raro existir, dentre os 6leos vegetais ndo
refinados, um "flavour" mais apreciado do que o do azeite de oliva
virgem [14]. Apresenta, ainda, algumas propriedades nutricionais que faz
com que os habitantes do Mediterraneo tenham menor incidéncia de
doencas coronarianas do que povos de outras regides, gue consomem
mais gorduras saturadas [19]. Como sua producéo é pequena em relacdo a
outros 6leos vegetais comestiveis, € alvo constante de adulteracao.
No Brasil, 0 azeite de oliva é classificado em trés tipos: virgem, refinado
e de extracao refinado, de acordo com a Resolugéo n° 22/77 da Comissao
Naciona de Normas e Padrdes para Alimentos (CNNPA) do Ministério
da Salde [6]. No exterior, existem véarios 6rgaos governamentais ou n&o,
gue regulam a comercializacéo do azeite de oliva através de padrdes de
Identidade e qualidade, como a Comisséo do Codex Alimentarius [9] eda
Uni&o Européia[25].
Os tipos de adulteracéo incluem adicdo de outros 6leos vegetais e/ou
animais, Oleos vegetais parcialmente hidrogenados, 0leos vegetais
submetidos a remocao de esterdis (desterolizados) e Oleos reesterificados.
A complexidade que envolve a composi¢éo dos diferentes tipos de azeite
de oliva, bem como as consequiéncias dos processos de refinacéo,
hidrogenacao e reesterificacéo, tornam a deteccéo da adulteracdo, muitas



vezes, um problema de dificil solucdo. Por isso, varios indices séo
recomendados para a verificagéo da pureza do azeite de oliva. A
Resolucéo n° 22/77/M S [6] de 0leos comestivels € um convite a
adulteracéo, pois os indices utilizados para o azeite de oliva sdo de vinte
anos atras. Essa legidacdo ultrapassada ndo atende aos interesses dos
consumidores, que acabam pagando caro por um produto de baixa
gualidade. A tabela 1 apresenta um resumo dos indices utilizados pela
Resolugéo n° 22/77/MS [6], Codex Alimentarius[9] e Unido Européia
[25] para a comercializacdo do azeite de oliva, mostrando a defasagem da
nossa legislacéo.

TABELA 1. Padrbes de qualidade e identidade do azeite de oliva[6, 9,25].

Par AMetros Resolucéo | Codex | Uni éo
ne 22/77/MS Alimentarius Européia

Designacéo - Sim Sim

Caracteristicas sensoriais - Sim Sim
I ndice de saponificacio Sim Sim -
Indice de refracao Sim Sim -

Densidade Sim Sim Sim
Indice deiodo Sim Sim -
Matériainsaponificavel Sim Sim -
Indice Bellier Sim Sim -

Acidez Sim Sim Sim

Peroxidos Sim Sim Sim

Absortividade no UV Sim Sim Sim




Composicao em écidos graxos - Sim Sim

Composicao em esterdis - Sim Sim
Acido graxo na posicao 2 - Sim Sim
Teor de ceras - - Sim
Estigmastadieno - - Sim
Eritrodiol+Uvaol - - Sim
Trilinoleina - - Sim
Acidos graxos trans - - Sim
2— OBJETIVO

O objetivo deste trabalho foi 0 estudo dos principais indices (acidez,
absortividade a 232 e 270 nm, iodo, composi¢cao em esterdis, Composi Gao
em é&cidos graxos, teores de acido elaidico e de esgualeno) utilizados na
avaliacéo da qualidade e identidade do azeite de oliva, e aplica-los em
algumas marcas comercializadas no Brasil, verificando a adequagdo com
a Resolucao n° 22/77/MS [6] e com as hormas do Codex Alimentarius
[9] e daUnido Européia[25].

3— MATERIAL E METODOS
3.1— Material
Dez marcas diferentes de azeite de oliva foram adquiridas em duas
épocas do ano de 1995 (maio e outubro) no comeércio da cidade do Rio de
Janeiro. Na primeira época, foram adquiridas cinco amostras produzidas
no exterior e acondicionadas no Brasil, e que receberam como codigo a
letra N (nacional) e numeragdo de 1 a 5; e cinco amostras produzidas no
exterior e acondicionadas no pais de origem e que receberam como
codigo aletralM (importada) e numeracdo de 1 a5. Todas as amostras
estavam acondicionadas em embal agens de 500 ml.
Reagentes. os reagentes e os padrdes de ésteres metilicos de &cidos



graxos foram da marca Merck e os padrdes dos esterdis da marca Sigma.
Equipamentos. Cromatdgrafo a gas damarca Varian, modelo 3700
equipado com coluna capilar, injetor split/splitless, detector por ionizagéo
em chama e registrador/integrador da marca HP, modelo 3390 A; coluna
de silica fundida revestida com 5% de fenilmetilsiloxano com 30 m x
0,25 mm x 0,25 um (para esteréis); coluna de silicafundida FFAP
(polietilenoglicol modificado com &cido nitrotereftalico) com 50 m x 0,32
mm X 0,52 um (para acidos graxos); espectrofotdmetro de duplo feixe
com detetor de fotodiodo UV-VIS, marca Shimadzu, modelo UV-160A,
com sistema de derivagao espectral; espectrofotdmetro infra-vermelho
por Transformada de Fourier, marca Nicolet modelo Magna 550, com
impressora HP laser jet 11P e plotador grafico HP Color Pro, com
acessorios: 1 célula de liquido desmontavel com discos de KBr de 32 mm
de diametro e espacador de 0,1 mm;

3.2—-Métodos

Acidez: método volumétrico da AOCS [2]. A acidez foi expressaem
&cido oleico % (m/m).

Absortividade a 232 e 270 nm: método espectrofotométrico da lUPAC
[18].

indice de iodo (WI1JS): método volumétrico da AOCS [2].

Composicao em esterois. método IUPAC [18], modificado para coluna
capilar. Condicdes cromatograficas: temperaturainicial dacoluna 190° C,
tempo inicial 10 min., temperaturafinal da coluna 260° C, programacao
de temperatura da coluna 20° C/min., tempo final 45 min., injetor split na
razao de 1:2, temperatura do injetor 250° C, temperatura do detector 300°
C, fluxo dafase movel (H,) 1 ml/min., fluxo do gas auxiliar (N,) 30

ml/min., fluxo do ar 300 ml/min. e fluxo do H, 30 mI/min. Os esterdis

foram identificados por comparagéo com o tempo de retencéo dos
padrdes (campesterol, estigmasterol e 3-sitosterol). A quantificacao foi
feita pelo somatorio das areas dos picos e 0s resultados expressos em area
%.

Composicao em é&cidos graxos. metodo IUPAC [18], modificado para
coluna capilar. Condicdes cromatograficas. temperatura da coluna 220°

C, split narazéo de 1:3, temperatura do injetor 250° C, temperatura do
detetor 250° C, fluxo dafase mével 1 ml/min., fluxo do gas auxiliar 30
ml/min., fluxo do ar 300 mI/min. e fluxo do H, 30 ml/min.

Teor de &cido elaidico: método IUPAC [18] baseado na



espectrofotometria no infravermelho. A concentragéo de elaidato de
metila (g/100g) na amostra derivatizada foi determinada usando-se uma
curva de calibracdo a partir de solucdes padroes de elaidato de metilae
estearato de metila.

Teor de esqualeno: método IUPAC [18]. A matériainsaponificavel foi
separada por cromatografia em camada fina e a banda referente aos
hidrocarbonetos foi removida e analisada nas seguintes condicoes
cromatograficas. coluna RTX5 —temp. inicial 190° C/5min., temp. final
270° C/15 min., programac&o de temperatura 20° C/min.; temperatura do
injetor 250° C, detector de trapeamento de ions (temperatura da fonte
220° C e energiadeionizacdo 70 eV), fluxo da fase mével (He) 1,0
ml/min.

4 — RESULTADOS E DISCUSSAO
A tabela 2 apresenta os dados obtidos de rotulagem, acidez, indice de
iodo e absortividade das amostras analisadas.

TABELA 2. Caracteridticas fisicas e quimicas das amostras de azeite de oliva.

Amostras Rotulagem Acidez! [ndicede iodoZ'A‘bsortiVidade i

232 270
N1 - 12 azeite virgem 0,28 92,40 295 0,54
N1-22 azeite virgem 0,75 91,45 2,82 10,55
N2 - 12 azeitevirgemepuro 0,29 98,80 2,84 10,48
N2 - 2a \azeitevirgemepuro 0,52 90,01 2,89 0,48
N3-12a azeite puro 0,28 89,76 2,75 0,54
N3 - 22 azeite puro 0,72 91,91 3,03 0,59
N4-12| depressioe 0,18 121,57 2,91 0,64

extragao




N4 - 22 de presséo e 0,21 127,46 3,00 1,54

extracéo
N5 - 12 | azeitedeolivera 0,15 85,88 2,75 0,54
IM1 - 12 olive oil 0,70 85,31 2,62 0,41
IM1 - 22 olive ail 0,85 84,05 2,74 0,40
IM2 - 12| aceitedeoliva 0,31 76,43 2,35 0,24
IM2 -2a aceitedeoliva 0,32 81,65 1,98 10,29
IM3 - 12 aceite puro 0,38 81,16 293 0,91
IM4 - 12 olive ail 0,75 79,45 2,42 0,55
IM4 - 22 oliveail 0,60 76,48 2,59 0,34
IM5 - 12 olive ail 0,70 82,48 2,54 0,43
IM5 - 22 olive oil 0,73 78,12 2,29 0,43

1 4cido oleico %, 2g 12/100g e 3 nm.

4.1 — Rotulagem

4.1.1 - Amostras nacionais
Quanto arotulagem, a Resolucéo n° 22/77/M S [6] € muito incipiente,
pois estabel ece que deve constar no rotulo apenas a origem da espécie
vegetal, e que o uso do vocabulo azeite € exclusivo para os 0leos
provenientes de frutos. Todas as amostras declararam que eram de azeite
de oliva. Como nédo existe classificacdo especifica para o azeite de oliva,
as industrias ndo seguem um padrdo de rotulagem. As amostras N1e N2
declararam no rotulo que eram azeite virgem, aamostra N3 foi designada
como azeite puro, a N4 como azeite de pressao e de extracdo, e aN5
como azeite de oliveira. Segundo o Codex Alimentarius [9], 0 azeite de



oliva pode ser comercializado como azeite de oliva virgem, azeite de
olivarefinado, azeite de oliva de extracéo refinado, mistura de azeite de
oliva virgem com azeite de olivarefinado, e mistura do azeite de oliva
virgem com azeite de oliva de extracao refinado. O Codex Alimentarius
[9] determina que deve constar impresso na embalagem a classificagéo do
azeite. A Unido Européia[23] estabelece para o azeite de olivauma
classificacdo em dois tipos com nove categorias. Os dois tipos s&o: de
prensagem e de extracdo. O azeite de oliva de prensagem € classificado
em: azeite de oliva virgem (extra, virgem, comum e lampante); azeite de
olivarefinado e azeite de oliva (denominado também de azeite de oliva
puro, pois € uma mistura do azeite virgem e refinado). O azeite de oliva
de extracdo é classificado em : azeite de oliva de extracéo bruto; azeite de
oliva de extracéo refinado e azeite de oliva de extracao (mistura do azeite
de oliva de extracao refinado e azeite de olivavirgem). A legislagcdo que
melhor se adequa ao Brasil € ado Codex Alimentarius [9], poisa
legislacéo da Unido Européia[25] é muito detalhista e somente teria
aplicacéo ao Brasil se 0 mesmo fosse produtor expressivo de azeite de
oliva

4.1.2 — Amostrasimportadas
A amostra IM 1, proveniente de Portugal, apresentou em sua embalagem a
inscricdo "olive oil", que segundo o Codex Alimentarius [9] pode
designar mistura de azeite virgem e azeite refinado. A amostralM2,
proveniente da Espanha, apresentou ainscricao "aceite de oliva’', (mesma
designacéo daamostralM 1), aamostra M3, proveniente da Argentina,
utilizou a expressao "aceite puro”, gque ndo esta contemplada nas normas
do Codex Alimentarius [9]. A amostra |M4, proveniente de Portugal,
apresentou a inscricao "olive oil"/azeite de oliva, que se enquadra nas
normas do Codex Alimentarius [9] como mistura de azeite virgem com
azeite refinado. A amostra IM5 designada como "olive oil"/azeite de
oliveira portugués, também declarou ser 0 mesmo uma mistura de azeite
virgem e refinado. Quanto as normas da Unido Européia[25], as
amostras IM1, IM4 e IM5 foram designadas pela expresséo "olive oil",
gue significa mistura de azeite de oliva virgem com azeite de oliva
refinado. As amostras IM2 e M3 receberam as designacdes "aceite de
oliva" e "aceite puro", respectivamente; o que significaa mesma
designac&o das amostras anteriores.
4.2 —Acidez



A acidez € um indice de qualidade do azeite de oliva segundo varias
legislacOes [6, 9, 25]. Este indice esta estritamente relacionado a
classificagao do azeite por tipos[9, 11, 19, 25, 27]. Valores distintos de
acidez sao estabelecidos para os diferentes tipos de azeite de oliva,
classificados através dos modos de obtencao (extracdo mecanica e/ou
extragao por solvente), se sofreram refinacéo ou se sdo misturas.

Varios fatores influenciam a acidez como a maturacao [5,19]; estocagem
da azeitona, acdo enzimatica[11, 22, 23]; qualidade da azeitona, isto €, se
esta infestada, machucada ou fermentada [11, 13, 19, 22]; sistemade
obtencdo do azeite virgem, isto &, centrifugacdo ou prensagem [13]; tipo
de extracdo do azeite, se mecanica ou por solvente [19, 27] e refinagdo
[11, 19].

A Resolucéo n° 22/77/MS [ 6] estabelece dois niveis maximos de acidez
para o azeite de oliva: 3,3% para o azeite virgem e 0,3% para o azeite
refinado e de extracao refinado. As amostras N1 e N2 atendem a
Resolucao n° 22/77/M S [6], com os resultados variando de 0,28 a 0,75%.
Para as amostras N3, N4 e N5 foi utilizado como referénciao valor de
0,3% ja que as mesmas ndo se enquadram corretamente na classificagéo
danossa legislacdo. Nesse caso, os resultados variaram de 0,18 a 0,72%.
O Codex Alimentarius [9] utiliza a seguinte escala para acidez em acido
oleico%: virgem (< 3,3%), refinado (< 0,3%), de extracgao refinado (<
0,3%) e misturas (< 1,5%). A Unido Européia [25] seguindo a
classificacdo que estabelece para o azeite, utiliza para a acidez as nove
categorias do azeite, o que torna o Codex Alimentarius [9] mais indicado
para ser utilizado no Brasil.

A amostra M1, provenientes de Portugal, apresentou acidez de 0,70 e
0,85% para a 12 e 22 épocas, respectivamente, o que atende ao
estabelecido pelo Codex Alimentarius[9]. A amostra M2, proveniente
da Espanha, apresentou acidez de 0,31 e 0,32% para a 12 e 22 épocas,
respectivamente, o que atende ao estabelecido pelo Codex Alimentarius
[9] para misturas, porém estes valores estdo muito préximos do valor
maximo permitido para azeites refinados. A amostra |M3, proveniente da
Argentina, apresentou acidez de 0,38%, semelhante a amostra IM2 (valor
proximo do valor maximo permitido para azeites refinados). A amostra
IM4, provenientes de Portugal, apresentou acidez de 0,75 e 0,60% para a
1a8e 22 épocas, respectivamente, semelhantes aamostralM1. A amostra
IM5, proveniente de Portugal, apresentou acidez de 0,70 e 0,73% paraa



12 e 2a¢épocas, respectivamente. Estes resultados atendem ao estabelecido
pelo Codex Alimentarius[9], ja que no rotulo foi declarado que era azeite
virgem e refinado, isto €, podem ser enquadradas como mistura. A acidez
pbde ser utilizado como auxiliar na classificagcéo das amostras de azeite
IM2 e M3, apesar da designag&o aceite puro ndo estar contemplada nas
normas do Codex Alimentarius[9].

Os padrdes da Unido Européia [25] classificam o azeite de oliva em nove
tipos, dependendo do método de extracéo e do grau de acidez. Segundo a
tabela 2, aamostralM 1 (12 e 22 épocas) pode ser classificada como
mistura de azeite virgem com refinado. A amostra IM2 (12 e 22 épocas)
apresenta acidez mais compativel com azeite refinado ou de extragéo
refinado. A amostra |M3 apresenta a mesma classificacdo da amostra
IM2. Asamostras IM4 e IM5 (12 e 22 épocas) estéo dentro dos limites
estabel ecidos pela Unido Européa[25] para mistura de azeite virgem
com refinado. Os valores da acidez podem servir como auxiliar na
classificacdo do tipo do azeite de oliva.

4.3 —Iindicedeiodo

De acordo com a Resolucéo n° 22/77/MS[6] , o indice de iodo para os
tréstipos de azeite de olivavariade 75 a 90. Asamostras N1( 18 e 2a),
N2 (138), N3 (28 e N4 (12 e 29) estdo foram dos padrbes, o que pode ser
indicativo de adulteracdo. O Codex Alimentarius [9] utiliza afaixade 75
a 94 para os azeite virgem e refinado, e 75 a 92 para o de extragéo
refinado. A Unido Européia [25] ndo o utiliza como indice de identidade
para o azeite de oliva. Todas as amostras importadas estdo atendendo ao
Codex Alimentarius [9]. O indice de iodo deve continuar a constar da
novalegislacéo brasileira, pois em caso de adulteragdo grosseira com
alguns tipos de 6leos vegetais (soja, por exemplo) é facilmente
detectavel. A faixaideal seria aquela adotada pelo Codex Alimentarius
[9].

4.4 — Absortividade no ultravioleta

A absorcao daradiacéo ultravioleta € freqlientemente usada para
verificagcao da adulteracdo do azeite de oliva. O azeite de oliva absorve 3
a4 vezes menos naregiao entre 208 e 210 nm do que outros 6leos
vegetais [19]. O exame espectrof otométrico do azeite de olivano
ultravioleta pode fornecer informagdes sobre a sua identidade, seu estado
de conservagao e mudangas causadas por processamento [7, 20].
Portanto, esta analise é de grande importancia na avaliacéo da qualidade



do azeite de oliva.

Astabelas 3, 4 e 5 apresentam os val ores da medida da absortividade da
Resolucéo n° 22/77/MS [6], Codex Alimentarius [9] e Unido Européia
[25], respectivamente.

TABELA 3. Vaores de absortividade maxima do azeite de oliva [6].

El'}"a El?f:a- .
Tipos de azeite w232 w210\ B 570 0m
nm nm

Virgem 3,50 0,25 1
Refinado - 1,10 0,16
De extragao refinado 6,00 2,00 0,20
Misturadevirgem erefinado| 3,30 0,90 0,15
Mistura de virgem e ext. 5,50 1,70 0,18

refinado

1 azeites com absortividade > 0,25 podem ser considerados virgens se
ap0s passagem da amostra por alumina ativada, sua absortividade for
<0,11.

TABELA 4. Vaores de absortividade maxima do azeite de oliva (9).

Tipos de azeite B 232 nm F1m 270nm A Fie270nm
Virgem 3,50 0,30 1
Refinado - 1,10 0,16
De extracado refinado 6,00 2,00 0,20

Mistura de virgem e refinado

0,90 0,15




Misturade virgem e ext. refinado| 5,50 1,70 0,18

1 azeites com absortividade > 0,30 podem ser considerados virgens se
ap0s passagem da amostra por alumina ativada a absortividade for <
0,11

TABELA 5. Absortividade do azeite de oliva (25).

Kim232  Kim270 K270 | A Xim270
nm nm nml nm

Azeites

Extravirgem M250 | MO0,20 M 0,10 M 0,01
Virgem M260 | MO0,25 M 0,10 M 0,01
Comum M260 | MO0,25 M 0,10 M 0,01

Virgemlampante | M 3,70 | M 0,25 M 0,11 -

Refinado M340 | M 120 - M 0,16

Mist. virg.+refin. | M 3,30 | M 1,00 - M 0,13
Extracdo bruto - - - -

Extrac8o/refinado | M 550 | M 2,50 - M 0,25

Mist.virgem/ext.ref.. M 530 | M 2,00 M 0,20

M = valor maximo 1 esses valores sdo referentes as amostras apos
passagem em coluna de alumina.

A tabela 6 apresenta os resultados encontrados nas amostras nacionais.
Asamostras N1 e N2 estdo fora dos valores a 270 nm para azeite virgem.
A amostra N4 esta de acordo com o tipo declarado no rétulo. As demais,
por ndo constar do rotulo o tipo de azeite, ndo puderam ser avaliadas.



N&o se justifica na Resolugéo n° 22/77/MS [6] o detalhamento dos
valores de absortividade se aindustria ndo € obrigada a declarar o tipo de
azeite.

TABELA 6. Absortividade a 232 e 270 nm das amostras nacionais em 2 €pocas.
N1 N2 N3 N4 NS
Al

ja | 28 | 1a | 22 | 1a | 28 | ]1a | 23
23212,95/2,8212,84|2,89|2,75 3,03/ 2,91 3,00 2,75

8

270/0,54/0,55/0,48/0,48/0,54 0,59/0,64 1,54 0,54

1emnm

A tabela 7 apresenta os resultados encontrados nas amostras importadas.
Comparando-se os resultados com o Codex Alimentarius [9], aamostra
M1 apresenta absortividade nas duas regides que indicam mistura de
azeite virgem com azeite refinado. A amostra|M2 apresenta
absortividade caracteristica de azeite virgem. Asamostras IM3, IM4 e
IM5 apresentam 0 mesmo tipo de azeite daamostra IM 1. De acordo com
as normas da Uniéo Européia [25], aamostra IM 1 apresentara
caracteristicas de mistura de azeite virgem com azeite refinado ou de
azeite refinado. A amostra IM 2 apresentara absortividade tanto para
azeite virgem guanto para azeite comum. As amostras IM3, IM4 e IM5
sdo semelhantes a amostra IM 1. As andlises de absortividade mostraram
gue este parametro auxilia na classificagéo do azeite de oliva.

TABELA 7. Absortividade a 232 e 270 nm das amostras importadas em duas épocas.

A1 IM1 IM2 IM3 IM4 IMS

J S 22 I U 2 [ < 12 22 15 22
2321262 2,74 235|198 293 | 242 259 | 254 | 2,29

270,041,040 024029 091 055 034 | 043 | 043




1emnm

4.5 — Avaliacdo das amostr as de azeite de oliva quanto a composi¢ao
em ester 0is

A composicao em esterdis € um importante parametro para auxiliar na
identificagdo de adulteracdo em azeite de oliva [8, 10, 15, 26]. A tabela 8
apresenta a composi¢ao em esterdis das amostras de azeite de oliva
nacionais. A Resolugdo no- 22/77/MS [6] ndo adota este parametro como
indice de identidade. Para melhor avaliar a pureza das amostras de azeite
de oliva envasadas no Brasil, os resultados foram confrontados com os
padrbes do Codex Alimentarius [9] e daUni&o Européa[25]. O Codex
Alimentarius [9] estabel ece que a composicao em esterdis do azeite de
oliva é o resultado do somatorio do 3 -sitosterol (= 93%), campesterol (<
4,0%) e colesterol (< 0,5%) para os trés tipos de azeite: virgem, refinado
e de extracao refinado.

TABELA 8. Composicdo em esterdis das amostras de azeite de oliva nacionais.
Amostra Campesterol %  Estigmasterol % 3 -sitosterol %

N1 - 18época 14,35 16,61 69,04
N1 - 2aépoca 13,31 10,09 76,61
N2 - 1a.época 16,26 12,05 71,68
N2 - 22 época 14,62 10,47 74,91
N3 - 1a.época 17,12 12,93 69,94
N3 - 2a.época 13,84 12,46 73,70
N4 - 12.época 22,21 16,60 61,19

N4 - 2a.época 14,80 20,34 64,85




N5 - 18 época 13,44 11,91 74,64

De acordo com atabela 8, nenhuma amostra envasada no Brasil atendeu
ao estabelecido no Codex Alimentarius [9], pois o principal esterol do
azeite, [3 -sitosterol, apresentou uma variacéo de 61,19% (N4-12época) a
76,61 (N1-22época), 0 que esta muito aguém do minimo exigido. O
campesterol apresentou uma variagao de 13,31% (N1-22época) a 22,21
(N4-12época), o0 que esta muito além do maximo permitido pelo Codex
Alimentarius[9].

A Unido Européia[25] estabel ece que a composicéo em esterois do azeite
de oliva é o resultado do somatério do 3 -sitosterol (min. 93%),
campesterol (max. 4,0%), colesterol (max. 0,5%), brassicasterol (max.
0,1%), estigmasterol (< campesterol) e A -7 estigmastenol (méax. 0,5%)
para 0s nove tipos de azeite. Mesmo que nem todos os esterdis tenham
sido quantificados neste trabalho, nenhuma amostra envasada no Brasi|
atende aos padrdes estabel ecidos por essa legislacdo, pois o principa
esterol do azeite ([3 -sitosterol) esta muito aquém do minimo exigido e o
campesterol esta muito além do maximo permitido pela Unido Européia
[25].

Esses resultados mostram que o azeite envasado no Brasil esta sendo
adulterado. Essa conclusdo jafoi mostrada em trabalho feito pelo
Instituto Brasileiro de Defesa do Consumidor [17], que analisou 18
amostras (14 importadas e 4 nacionais) de azeite de oliva. Os indices
utilizados foram a composicao em acidos graxos e a composi¢ao em
esterdis, que ndo constam da Resolucéo n° 22/77/MS [6]. Os resultados
mostraram que trés amostras nacionais estavam fraudadas com outros

0l eos.

De acordo com FERNANDEZ SAN JUAN [10[ o 6leo de sojatem uma
composi¢ao em esterdis caracterizada por (3 -sitosterol (54,3-56,1%),
campesterol (19,6-23,0%) e estigmasterol (18,1-19,8%). Para o azeite de
olivaos principais esterois sdo (3 -sitosterol (93,5-95,7%), campesterol
(2,3-4,0%) e estigmasterol (1,5-2,6%). Os resultados encontrados nas
amostras nacionais mostraram que, provavel mente, todas as amostras
estdo adulteradas com Oleo de soja, por ser um 6leo de baixo valor
comercial e com grande producéo.



A tabela 9 apresenta a composi¢cao em esterois das amostras de azeite de
olivaimportadas. De acordo com os padroes do Codex Alimentarius [9] a
amostra IM1 apresenta os principais esterois dentro dos limites
estabelecidos. A amostra IM2 apresentou uma composi ¢ao compativel
com azeite de oliva. A amostra |M 3 também apresentou uma composi ¢ao
em esterdis semelhante aamostra IM2. A amostra IM4-12época
apresentou uma composi ¢ao semelhante a amostra IM 3. Porém, a

amostra |M4-22 época apresentou a % de campesterol ligeiramente
superior ao maximo permitido. A amostra |M5-12época apresentou uma
distorcdo na composicéo em esterdis, foi encontrado tracos de
campesterol e o estigmasterol estava presente em 1,85%. A amostra|M5-
22 época apresentou a % de campesterol um pouco maior que 0 maximo
permitido.

TABELA 9. Composicédo em esterdis das amostras de azeite de olivaimportadas.

Amosira Camr();;sterol Estigr(r;oasterol B -sit(;)sterol
IM1 - 18.época 3,28 nd 96,72
IM1 - 22.época 2,08 nd 97,92
IM2 - 12.época - - -

IM2 - 22.época 3,86 nd 96,14
IM3 - 18.época 3,10 nd 96,90
IM4 - 12.época 3,01 nd 96,99
IM4 - 22.época 4,55 nd 95,45
IM5 - 18.época tragos 1,85 98,15
IM5 - 2a.época 4,69 tracos 95,31

nd = ndo detectado



Com relacéo a composi¢do em esterdis estabel ecida pela Uni&o Européia
[25], ja apresentado na discussdo das amostras nacionais, existem nove
tipos azeite de oliva e seis diferentes compostos definidos como esterdis.
No entanto, os limites s80 praticamente 0s mesmos para todos os tipos de
azeite de oliva, 0 que torna este parametro inviavel paraasua
classificacdo. Entretanto € um parametro importante para avaliar adicdo
fraudulenta de outros 6leos ao azeite. Quanto a aplicacéo das normas da
Uni&o Européia[25] nas amostras importadas, as mesmas discussoes
realizadas para o Codex Alimentarius [9] aplicam-se aqui.

4.6 — Avaliacao das amostras de azeite de oliva quanto a composi¢cao
em acidos graxos

A tabela 10 apresenta a composi ¢cdo em acidos graxos das amostras de
azeite de olivanacionais. A Resolugéo no- 22/77/M S [6]n&o adota este
parametro como indice de identidade. O Codex Alimentarius [9]

estabel ece que o azeite de oliva deve apresentar como acidos graxos
predominantes o C16:0 (7,5-20,0%), C16:1 (0,3 a 3,5%), C18:0 (0,5-
5,0%), C18:1 (55,0-83,0%), C18:2 (3,5-21,0%) e C18:3 (< 1,5%). Com
relacdo ao C16:0, somente a amostra N5 (12 época) apresentou-se abaixo
do limite inferior da Resolucao n°- 22/77/MS [6]; parao C16:1, as
amostras N1 (12 época), N2 (18época), N3 (12época), N4 (12 e 28 épocas)
e N5 (12época) apresentaram-se abaixo do limite inferior; parao C18:0,
todas as amostras estavam dentro dos limites; parao C18:1, somente a
amostra N4 (12 e 22 épocas) estava abaixo do limite inferior; parao
C18:2, somente aamostra N4 (12 e 22 épocas) estava acimado limite
superior; para o C18:3, somente aamostra N4 (12 e 28 épocas) esteve
acimado limite superior. A dificuldade em se condenar uma amostra pela
sua composi¢ao em acidos graxos esta na grande amplitude entre os
limitesinferior e superior. Parao C18:1 avariagdo € de 51,0% e parao
C18:0 chega a 900%. Mesmo com esta variagdo permitida, verifica-se
gue aamostra N4 (12 e 2aépocas) esta fraudada com outro 6leo. Por se
tratar de azeite envasado no Brasil, 0 mais provavel € que tenha havido
adicdo de 0leo de soja. A composicao em esterOis encontrado nessa
amostra confirmaisso. Todas as amostras, com excecao da N4,
apresentaram composi 8o caracteristica de azeite de oliva.

TABELA 10. Composicdo em acidos graxos (%) das amostras de azeite de oliva



nacionais.

Amostra | C14:0 C16:0 Cl6:1 C18:0 C18:1 C18:2 C18:3 C20:0
N1-12épocal tr. | 10,8 | ftr. 38 695 149 | 06 | 04
N1-2aépoca fr. 123 | 06 | 38 650|171 | O,7 | 05
N2-13época fr. 10,8 | tr. 39 | 702 141 05 | 05
N2-2aépoca| tr. | 124 | 07 | 31 646 181 | 06 | 04
N3-12época| nd | 109 | tr. | 40 70,0 | 145 | 06 | tr.
N3-2a¢poca| nd | 110 04 | 29 | 673 173 | 05 | 05
N4-12época| nd | 125 | tr. | 3,8 | 310 481 | 46 | tr.
N4-22 época nd 120 | nd 41 | 26,2 | 524 | 52 tr.

N5-12.época| nd 6,2 tr. 35 | 786 11,1 | 0,6 tr.

tr. = trago, nd = n&o detectado

A Unido Européia[25] estabelece um outro critério para o perfil em
acidos graxos do azeite de oliva, conforme tabela 11. Nesta tabela estéo
os limites maximos permitidos de acidos graxos encontrados em
pequenas quantidades no azeite de oliva. Pelos padrdes da Uniéo
Européia [25] todas as amostras estéo abaixo do limite maximo permitido
para 0 C14:0; para o C18:3 somente a amostra N4 (12 e 22 épocas) esta
acimado limite; para o C20:0 todas as amostra estéo abaixo do limite
maximo permitido. Esses resultados mostram que a amostra N4 esta
fraudada com outro 6leo. A auséncia desse tipo de indice na Resolucao

no. 22/77/MS [ 6]dificulta a condenacéo de amostras adulteradas.

TABELA 11. Composicdo em acidos graxos do azeite de oliva[25].



Tiposde azeitel C14:0C 18:3C20:0C20:1C 22:0C 24:0
ExtraVirgem M 0,05M 0,9 M 0,6 M 0,4 M 0,2/M 0,2
Virgem M 0,05M 0,9/ M 0,6 M 0,4/ M 0,2 M 0,2
Comum M 0,05M 0,9 M0,6M0,4M 0,2 M Q0,2
Lampante M 0,05 M 0,9/ M 0,6 M 0,4M 0,2 M 0,2
Refinado M 0,05M 0,9/ M 0,6 M 0,4 M 0,2 M 0,2
Azeitedeoliva M 0,05M 0,9 M 0,6 M 0,4 M 0,2 M 0,2
De extracao bruto M 0,05 M 0,9/ M 0,6 M 0,4 M 0,3/M 0,2
De extracao refinadoM 0,05 M 0,9 M 0,6 M 0,4 M 0,3/M 0,2

De extracao M 0,05M 0,9 M0,6MO0,4M 0,3 MDO0,2

M = maximo, m= minimo
1 0 azeite serarejeitado se algum &cido graxo estiver
acimado limite.

A tabela 12 apresenta a composi ¢do em acidos graxos das amostras de
azeite de olivaimportadas. De acordo com os padroes do Codex
Alimentarius [9] e daUni&o Européia[25] todas as amostras importadas
encontram-se dentro dos limites estabel ecidos para cada | egislacao.

TABELA 12. Composicdo em acidos graxos (%) das amostras de azeite de oliva
importadas.

Amostra | C14:0 C16:0 C16:1 C18:0 C18:1 C18:2 C18:3 C20:0
IM1-12época |tragos| 135 | 14 | 28 | 696 | 122 0,5 |tracos

IM1-28.época |tragos| 148 | 1,8 | 23 | 6/,3 | 13,2 | 0,6 |tragos




IM2-12.época| nd | 10,9
IM2-22.época| nd | 10,5
IM3-12.época | tragos| 10,9
IM4-18época| nd | 12,3
IM4-28.época| nd | 11,3
IM5-12.época | tragos| 13,6

IM5-22.época | tragos| 12,9

0,8
0,8
0,8
1,3
1,0
1,4

1,2

3,7
3,5
2,8
2,9
3,3
3,1

3,3

76,8
76,6
74,8
74,4
75,2
70,0

70,0

7,2
7,5
9,6
8,2
8,0
10,8

11,5

0,6
0,7
0,6
0,6
0,8
0,6

0,7

tracos
0,4
0,4
0,4
0,5
0,4

0,4

nd = nao detectado

4.7 — Avaliacao das amostras de azeite de oliva quanto ao teor de

acido elaidico

O teor de acido elaidico somente esta contemplado nas normas da Uni&o
Européia[25], poistanto a Resolugdo n°- 22/77/M S [6]quanto o Codex
Alimentarius [9] n&o utilizam esse indice de identidade. A tabela 13
apresenta a % de acidos graxos trans estabel ecida pela Unido Européia

[25].

TABELA 13. Composicao em acidos graxos trans do azeite de oliva[25].

Tipos de azeite

Extravirgem
Virgem

Comum

% de
transoleico

M 0,05

M 0,05

M 0,05

% translinoleico

translinolénico

e

M 0,05
M 0,05

M 0,05




Virgem lampante M 0,10 M 0,10
Refinado M 0,20 M 0,30
Azeitede oliva M 0,20 M 0,30
De extragdo bruto M 0,20 M 0,10
De extracéo M 0,42 M 0,35

refinado
De extracéo M 0,20 M 0,35

M = maximo

Natabela 14 est&o os resultados encontrados para as amostras analisadas.
Nas amostras nacionais, os valores variaram de 6,6 a 15,5%, muito acima
do permitido, o que pode indicar presenca de 6leos parcialmente
hidrogenados, Oleos reesterificados ou azeite de olivarefinado
energicamente.

TABELA 14. Teor de acido elaidico g/100 g de amostra.

Amostra g acido elaidico/100 g
N1 - 1aépoca 14,0
N1 - 2aépoca 14,6
N2 - 12.época 13,8
N2 - 22.época 15,5
N3 - 12.época 13,2

N3 - 2a.época 12,5




N4 - 12.época 7,2

N4 - 22.época 6,6
N5 - 12.época 7,0
IM1 - 12.época nd
IM1 - 238.época 6,9
IM2 - 12.época nd
IM2 - 2&.época nd
IM3 - 12.época nd
IM4 - 12.época nd
IM4 - 22.época nd
IM5 - 12.época nd
IM5 - 22.época nd

nd = ndo

detectado

A amostralM 1 2aépocafoi a unica que apresentou absorcao naregido do
infravermelho, o que pode indicar a presenca de azeite refinado
enérgicamente ou azeite reesterificado, ao contrario do declarado no
rétulo, que a designa como mistura de azeite virgem com refinado.

Em trabalho para avaliar a qualidade e identidade de azeites de oliva
comercializados no estado de Sao Paulo, AUED-PIMENTEL et al. [4],
verificaram, em algumas amostras, a presenca de isdmeros geometricos
cis e trans e/ou de posicao através do perfil em acidos graxos, mostrando,
segundo os autores, um perfil com caracteristicas de gordura vegetal




hidrogenada.

4.8 — Avaliacdo das amostras de azeite de oliva quanto a

deter minacgéo do teor de esqualeno

A tabela 15 apresenta o teor de esqualeno encontrado nas amostras de
azeite de oliva. O teor de esqualeno ndo € adotado pelas legislacdes que
foram utilizadas neste trabalho, porém a sua determinacéo revelou que as
amostras nacionais apresentaram uma variacéo de 14-344 mg/100g
azeite. As amostras N4 e N5 apresentaram valores muito inferiores aos
observados na literatura para azeite de oliva, indicando possiveis
adulteragOes.

TABELA 15. Teor de esquaeno (mg/100g) das amostras de azeite de oliva.
Amostra Média

N1-12época, 344
N1-2aépoca| 157
N2-1aépocal 216
N2-22época| 174
N3-12época| 203
N3-2aépoca| 153
N4 - 12 época 41
N4 - 22 época 14
N5 - 12 época 78
IM1-12época 207

IM1-22época 183




IM2 - 12época, 439
IM2 - 22época 241
IM3-12época 202
IM3 -2aépocal 476
IM4 - 1aépoca] 278
IM4 - 2aépoca] 320

IM5 - 12época, 262

ANDRADE [1] determinou o teor de esqualeno em azeites de oliva
envasados nos paises de origem e no Brasil, e encontrou teores de 150-
562 mg/100 g de azeite, sendo que naqueles enlatados no Brasil, os
valores foram de 150-171 mg/100g. SONNTAG [24] encontrou variagéo
de 136 a 708 mg/100g. Esses resultados mostram gque as amostras N3 e
N4 ndo se enquadram nos valores encontrados na literatura. AUED-
PIMENTEL et al. [3] encontraram valores de 125 a 725 mg/100g em
azeites de oliva comercializados em S&o Paulo.

As amostras importadas apresentaram uma variagao de esqualeno de 183
a476 mg/100g de azeite, 0 que esta compativel com os valores
encontrados naliteratura[12, 16, 21].

4 — CONCLUSOES

— Com relacéo arotulagem do azeite de oliva, a Resolugéo no. 22/77/MS
€ muito deficiente porque ndo estabel ece a classificacdo do tipo de azeite.
Asnormas do Codex Alimentarius s&0 as mais adequadas para serem
aplicadas na atualizacdo da legislacéo brasileira de 6leos e gorduras
comestiveis;

— A acidez e absortividade a 232 e 270 nm devem continuar fazendo
parte da novalegislacéo brasileira de Oleos, pois sdo parametros
importantes na avaliagéo da qualidade do azeite de oliva. Asfaixas
estabel ecidas devem ser compativeis com a classificagéo do tipo de



azeite, conforme definido pelas normas do Codex Alimentarius;

— O indicedeiodo, acomposicéo em acidos graxos e em ester 0isS S&0
parametros importantes para aidentidade do azeite de oliva. Também
nesse caso, as hormas do Codex Alimentarius sdo as mais adequadas para
aatualizacdo dalegidacéo brasileira;

— N&o recomendamos ainclusdo do teor de esqualeno nanova
legislacéo brasileira, pois 0s seus valores pouco contribuiram paraa
elucidacdo de provaveis adulteracoes;

— O teor de acido elaidico deve ser incluido na nova legislacéo
brasileira, pois sua quantificacéo pode ser feitajunto com a composi ¢&o
em é&cidos graxos, utilizando-se colunas capilares seletivas;

— A Resolugédo no. 22/77/M S esta ultrapassada e precisa urgentemente ser
atualizada, pois os indices de identidade e qualidade que adota ndo séo
confiaveis, pois aprovou 80 % das amostras nacionais.
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