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1. INTRODUCAO

Azeite de oliva é o 6leo obtido diretamente do fruto da arvore de oliva (Olea
europaea L.), excluindo-se os dleos que sdao obtidos através de processos
de extracao por meio de solventes ou de reesterificacdo, além de qualquer
mistura com 6leos de outras fontes (INTERNATIONAL OLIVE OIL COUNCIL,
2008).

O azeite de oliva é o Unico produto no setor de déleos e gorduras que possui
seu proprio acordo internacional de comércio. O Conselho Oleicola
Internacional (COI) é a organizacdao intergovernamental responsavel pela
administracdao desse acordo, o qual tem sido constantemente negociado nas
conferéncias sobre produtos alimenticios nas Nagdes Unidas. A norma de
comércio do COI estabelece teores minimos de pureza do produto e critérios
de qualidade para cada categoria de azeite de oliva e éleo de bagaco de
oliva. Também sdo estabelecidas normas de higiene, embalagem e
rotulagem, além da recomendacao de aplicacao de determinados métodos
analiticos (AUED-PIMENTEL et al, 2008).

Os critérios de pureza estipulados pelo COI sdo fundamentais na fiscalizagdo
de azeites de oliva comerciais, tendo em vista a ocorréncia de adulteracoes,
motivadas pelo alto valor econdmico agregado dos produtos (CONTINAS,
MARTINEZ et al, 2008). Tais critérios sdo os mesmos encontrados na norma
Codex Stan 33 (2003) para azeite de oliva e dleo de bagaco de oliva, os
quais devem ser seguidos atualmente no Brasil na fiscalizacdo destes dleos.
As metodologias recomendadas para a determinagao dos diferentes
parametros previstos nas normas do COI foram desenvolvidas por
organizagoes internacionais como a International Union of Pure and Applied
Chemistry (IUPAC), International Organization for Standardization (ISO) e
empregam, em grande parte, técnicas cromatograficas na avaliacdo da
identidade e qualidade dos diferentes tipos de azeite (AUED-PIMENTEL et al,
2008).

A producdo e comercializacdo de azeites de oliva adulterados acarretam
uma concorréncia desleal, pois garantem aos adulteradores menores
precos, além de enganar os consumidores que compram uma mistura de

6leos como se fosse azeite de oliva puro (INMETRO, 2000).



O tipo de adulteracao mais comum € a adicdo de outros bleos vegetais de
menor valor comercial ou a adicao de azeites comercialmente inferiores,
principalmente quando o azeite de oliva é enlatado no Brasil. Entretanto,
outras fraudes menos comuns, relativas a qualidade do azeite, sdo
praticadas e se mostram de dificil deteccdo devido as diferentes categorias
de azeites existentes (AUED-PIMENTEL, 2008; TAKEMOTO et al, 2002).

No Brasil, a legislacao vigente para azeites faz parte do regulamento técnico

para Oleos vegetais, gorduras vegetais e creme (ANVISA, 2005).

Existe uma preocupacdo do Ministério da Agricultura Pecuaria e
Abastecimento (MAPA) e Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA)
em padronizar métodos que permitam monitorar a qualidade e identificar as
possiveis fraudes do azeite de oliva, garantindo que o produto disponivel no
mercado atenda as especificacdes da Resolucdo n° 22/77 da Comissao
Nacional de Normas e Padrdoes para Alimentos (CNNPA) do Ministério da

Saude (BRASIL, 1977), e nao fornega risco a populacao.

Atualmente, o MAPA vem trabalhando na elaboracdo de um Regulamento
técnico de identidade e qualidade para azeites de oliva, incluindo
metodologias analiticas para a implementacdo deste Regulamento. A partir
deste regulamento e da definicdo e validacao de metodologias analiticas, o
MAPA podera atuar técnica e legalmente na fiscalizacdo da entrada deste

produto no mercado brasileiro (importacdo) e no comércio interno.

Entre os critérios de pureza e qualidade do azeite de oliva, a composicao de
acidos graxos apresenta grande importancia, sendo avaliada por técnicas
instrumentais como a Cromatografia Gasosa com Deteccao por Ionizagao de
Chama (CG-DIC).

Desta forma, o presente trabalho tem como objetivo realizar a quantificacao
de acidos graxos em 5 amostras comerciais de azeite de oliva extra virgem,
através de CG-DIC. Vale ressaltar que toda a parte experimental sera
realizada no laboratério LACQSA/LANAGRO-MG.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Perfil quimico do azeite de oliva

O azeite é um produto alimentar, usado como tempero, produzido a partir
da azeitona, fruto das oliveiras (Figura 1). Trata-se, pois, de um alimento
classico da culindria contemporanea, regular na dieta mediterrénea e, nos
dias atuais, presente em grande parte das cozinhas. Fatores como a
variedade, as técnicas de cultivo aplicadas, a maturacdo no momento da
colheita, as caracteristicas agro-climaticas do més e do ano de producao,
assim como as possibilidades de composicao de varios azeites no momento
do envase, permite uma diversidade de caracteristicas sensoriais deste

produto (Jorge et al, Sensorial, Saba et al, 2005).

r 1. TN ; P

Figura 1 - Fotografi d partede uma oliveira (Iea eropaea ssp.)
Fonte: AGROSOFT BRASIL (2010)

As denominagoes “azeite” e “6leo” se diferem principalmente com relagao
ao modo de extracdo. O azeite é obtido através da extracao fisica dos frutos
- via aplicacdo direta de pressdao mecanica — e o 6leo é extraido com a
utilizagao de solventes (BOSKOU, 2000).

O azeite de oliva, como a maioria dos 6leos e gorduras comestiveis, é
composto por duas fracdes: a fracdo insaponificavel (ndo gliceridica) e a

fracao saponificavel (gliceridica), sendo esta composta por triacilglicerois,
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diacilglicerois, monoacilglicerdis e fosfolipideos (RUIZ-GUTIERREZ & PEREZ-
CAMINO, 2000).

A fracao saponificavel representa 98 a 99% da composicdo do d6leo, sendo
os triacilgliceréis os principais componentes (95 a 98% da fracao
saponificavel) (CODEX ALIMENTARIUS, 2003). Entre os triacilglicerdis
presentes, cita-se: trioleina (000), 2,3-dioleoil-1-palmitoilglicerol (POO), 2-
linoleoil-1,3-dioleoilglicerol (OLO), 1-linoleoil-2,3-dioleoilglicerol (LOO), 1-
palmitoil-2-linoleoil-3-oleoilglicerol (PLO), 1-estearoil-2,3-dioleoilglicerol
(S0O0) e 1,3-dipalmitoil-2-oleoilglicerol (POP) (Figura 2) (AUED-PIMENTEL,
1991; LEHNINGER et al, 2007).

HZLOM ) \C _jw

0 (000) 0 (PLO)
o H,C—O

HT—O © He—0. 0 —
Hj:—o 0 H,C—O ° __

¢ (POO) 0 (so0)

HZT—OW:/\/\/\/\ HI::W
HT—OY\/WW\/\/ ) \C _;((\/\/\/M/\/\/\

(POP)

o} (LOO)

Figura 2 - Representacao estrutural dos triacilglicerois encontrados
em azeite de oliva.

A fracdo insaponificavel, por sua vez, é constituida por acidos graxos,
esterdis, hidrocarbonetos, céras, ésteres de acidos graxos, alcoois

triterpénicos, tocoferdis, flavondides, entre outras substdncias (SABA et al,
4



2005).

Os &cidos graxos majoritéarios do azeite de oliva sdo: oleico (18:1 A%),
podendo representar 80% da massa total dos acidos graxos, linoleico (18:2
A**?), palmitico (16:0), palmitoleico (16:1 A®) e estedrico (18:0). Acidos
graxos minoritarios, como o linolénico (18:3 A%'*!°), estdo presentes no
azeite de oliva, mas em quantidades inferiores a 1% (m/m). Segundo
Pérez-Camino et al (1987), a presenca em grande quantidade de &cidos
monoinsaturados como o acido oleico favorece a estabilidade oxidativa do
azeite de oliva, quando comparado a outros 6leos vegetais ricos em acidos

graxos poliinsaturados.

Segundo AUED-PIMENTEL (1991), os hidrocarbonetos constituem cerca de
50 a 60% da matéria insaponificavel do azeite de oliva, sendo o esqualeno
(Figura 3) o principal hidrocarboneto. Sua concentragao varia entre 125 a
750 mg/100 g de azeite de oliva e, durante o desenvolvimento dos frutos,

atua como precurssor na biossintese de esterdis.

Figura 3 - Representacao estrutural do esqualeno.

O B-caroteno (Figura 4) é outro hidrocarboneto encontrado no azeite de
oliva. Apresenta importancia consideravel nos produtos comerciais, pois
serve como precursor da vitamina A e, ainda, como antioxidante,
sequestrando oxigénio molecular, inibindo a rancificacdo lipidica (AUED-
PIMENTEL, 1991).

Outra classe importante de compostos organicos sao os tocoferdis, sendo o
o-tocoferol (Figura 5) predominante. Sua concentragao foi determinada
entre 150 e 200 mg/kg de azeite de oliva, teor bem inferior se comparado
ao 6leo de soja (AUED-PIMENTEL, 1991).



\\\\\\\\\\\

Figura 4 - Representacao estrutural do p-caroteno.

HO

Figura 5 - Representacao estrutural do a-tocoferol.

Levando em conta a presenca de esterdis, o azeite de oliva contém B-
sitosterol (aproximadamente 90% dos  esterodis), campesterol,
estigmasterol, D7-estigmasterol (Figura 6), entre outros (ITOH et al, 1981).
Por sua vez, o conteudo total varia entre 180 a 265 mg/100g de azeite de

oliva (KIRITSAKIS & MARKAKIS, 1987).

campesterol

Figura 6 — Representacao estrutural dos esterdéides encontrados no
azeite de oliva.



Por fim, o azeite de oliva pode apresentar quantidades varidveis de
substancias fenodlicas, entre elas a luteolina e a quercitina (Figura 7),
responsaveis por parte da estabilidade oxidativa do produto. O conteudo
total de substéncias fendlicas varia entre 50 a 500 mg/kg de azeite de oliva
(AUED-PIMENTEL, 1991).

OH (0] OH 0

luteolina quercitina

Figura 7 - Representacao estrutural dos compostos fenodlicos
luteolina e quercitina.

2.2 Producao e consumo de azeite de oliva

A producdo mundial de azeite de oliva é de aproximadamente 2,7 milhdes
de toneladas (safras 2008/2009), sem apresentar grande crescimento
desde 1996 (COI, 2009). Os paises da Unido Européia representam 81% da
produgao mundial, sendo a Espanha o0 maior produtor, com
aproximadamente 39% da producao mundial, seguido pela Italia, 21%, e
pela Grécia, com 14%. Siria, Turquia, Tunisia e Marrocos produzem
conjuntamente 15%. O Brasil, por sua vez, nao tem producdo consideravel
de azeite de oliva (ABPIC, 2009).

O consumo mundial de azeite de oliva vem apresentando, desde 1995, uma
taxa de crescimento médio anual de 6%, com aproximadamente 2,8
milhdoes de toneladas (consumo médio 2008/2009, Tabela 1), aproveitando
quase toda a producdo nas safras recentes. Os paises da Unido Européia
representam 71,5% do consumo mundial, sendo a Italia o maior mercado
consumidor com 710 mil ton/ano, seguida pela Espanha com 560 mil
ton/ano e pela Grécia, com 220 mil ton/ano. Os Estados Unidos da América
(EUA) vem apresentando altas taxas de consumo, totalizando mais de 254
mil ton/ano (INTERNATIONAL OLIVE OIL COUNCIL, 2009).



Tabela 1: Consumo mundial de azeite de oliva (milhoes de
toneladas) entre as safras de 2000/2001 e a previsao de
2009/2010.
Safra (milh6es de toneladas)
Pais 09/10
00/01 | 01/02 | 02/03 | 03/04 | 04/05 | 0506 | 06/07 | 07/08 | 08/09 | .,
Algeria 26,0 25,0 21,0 60,0 38,0 35,0 23,0 25,0 59,0 50,0
Argentina 6,0 5,5 5,5 5,5 5 5,5 3,0 7,0 7,0 7,0
Europa 1835,0 | 18945 | 19185 | 1997,5 | 2079,0 | 1918,0 | 19050 | 1866,0 | 1854,5 | 1856,5
Croacia 6,5 5,0 6,5 4,0 4,5 5,0 5,0 5,0 7,0 7,0
Egito 1,0 1,5 3,5 2,0 2,5 2,0 8,0 7,0 5,0 5,0
Ira 3,0 2,0 1,5 3,5 5,0 6,5 5,5 7,5 7,0 7,0
Israel 13,5 14,5 15,0 13,5 16,0 16,5 15,0 16,0 16,0 16,5
Jordania 17,0 20,0 25,0 24 25 19 21 23,5 23,5 29,5
Libano 8,0 7,0 4,5 5,0 5,0 5,5 5,0 9,0 20,0 9,5
Libia 7.0 8,0 8,5 14,5 12,0 9,0 11,0 13,0 15,0 15,0
Marrocos | 45,0 60,0 60,0 70,0 38,0 55,0 65,0 65,0 70,0 70,0
Montenegro | 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Siria 110,0 | 86,0 1285 | 150,0 | 135,0 79,0 110,0 80,0 110 120,0
Tunisia 58,0 28,0 30,0 56,0 44,0 38,0 45,0 50,0 35,0 35,0
gﬁg;& 4,0 5,0 7,0 7,5 5,5 4,5 6,0 7,5 6,5 6,5
Australia 31,0 27,5 31,5 34,5 32,5 34,5 47,5 35,0 37 37,5
Brasil 25,0 22,5 21,0 23,5 26,5 26,0 34,5 40,0 42,0 425
Canada 24,5 24,0 25,0 26,0 32,0 30,0 32,5 29,0 17,0 17,0
USA 1945 | 1885 | 184,0 | 2165 | 2155 | 2230 248 246 254 260
Japéo 30,0 31,5 30,5 32,0 32,0 30,0 30,5 29 29,5 29,5
México 6,5 8,0 12,0 12,0 12,0 11,5 10,0 10,0 10,0 9,5
Palestina 8,0 10,0 12,0 12,0 10,0 10,0 15,0 13,0 16,0 12,5
Russia 4,0 4,0 6,0 7 9 9,5 10,5 17 17,5 18,0
Taiwan 8,0 6,5 5,5 4,0 4,5 4,0 3,5 4,0 4,0 4,0
Turquia 72,5 55,0 50,0 46,0 60,0 50,0 80 85 97 98
M.Lo;g:;l 2590,5 | 2606,5 | 2677,5 | 2882,5 | 2923,5 | 2690,5 | 2798,5 | 27545 | 28255 | 2839

Fonte: COI (2009a)

Apesar de ndo possuir produgao consideravel, o Brasil se encontra entre os

10 paises de maior consumo de azeite de oliva no mundo.

Como

consequéncia, entre os anos de 2008 e 2009 o Brasil importou 44,5 mil

toneladas de azeite de oliva (Grafico 1), sendo provenientes de paises da

8




América do Sul (Argentina, Peru e Chile) e da Europa (Espanha e Portugal).
Tal perfil de consumo demonstra que, a cada dia, o consumidor brasileiro
aprecia mais as caracteristicas peculiares que o azeite pode proporcionar
aos seus pratos. Vale salientar que ainda ha potencial de crescimento do
respectivo mercado, pois o consumo brasileiro per capita ainda é
considerado baixo (170 g/ano). Comparativamente, 0s gregos apresentam
um consumo per capita da ordem de 25 kg/ano, enquanto italianos e
espanhdis consomem 12 kg/ano (OLIVEIRA et al, 2003).

I 1.3
. e ——— 17.0 ’J
! e T | : g

I

13 N YA

233
19.3

289 =

[=3

0 5 10 15 20 5 30 35 4n
Mil toneladas

Grafico 1 - Importacao de azeite de oliva no Brasil entre 1990 a
2009.
Fonte: COI (2009b)

A participacao especifica de mercado do azeite de oliva extra virgem
representa 37% do consumo de paises como Brasil e Australia, 20% na
Espanha, 50% no Japdo, 54% nos EUA, 61% no Canada, 78% na Itdlia e
85% na Grécia (ABPIC, 2009).

2.3 Beneficios do azeite de oliva para a salude

O consumo frequente de azeite de oliva estd associado a varios beneficios

para saude humana, tais como menor incidéncia de enfermidades

cerebrovasculares, enfermidades cardiovasculares, obesidade, hipertensao

arterial, alguns tipos de cancer e de diabetes mellitus (BENEDICO et al,

2002).

Tais beneficios estdo relacionados a composicao rica em triacilglicerdis de
9



cadeias graxas insaturadas, principalmente de acido oléico (Tabela 02).
Como consequéncia, o denominado colesterol “bom”, lipoproteinas de alta
densidade (HDL), é mantido nos niveis ideiais, enquanto que o colesterol
“ruim”, lipoproteinas de baixa densidade (LDL), é reduzido.

Os acidos linoléico e linolénico sdao necessarios para manter sob condicoes
normais, as membranas celulares, as fungdes cerebrais e a transmissao de
impulsos nervosos nos humanos. Esses acidos graxos também participam
da transferéncia do oxigénio atmosférico para o plasma sangliineo, da
sintese da hemoglobina e da divisdo celular, sendo denominados essenciais
por ndo serem sintetizados pela espécie humana (MARTIN et al, 2006).
Além disso, o azeite de oliva contém vitamina E (a-tocoferol) e compostos
fendlicos, que sao antioxidantes capazes de reagir com radicais livres,
inibindo a agregacao plaquetaria e prevenindo a oxidacdao das LDL
(ZAMPELAS et al, 2004).

O esqualeno, por sua vez, tem sido indicado como responsavel pela inibicdo
da atividade da HMG-CoA redutase, a enzima chave para sintese do
colesterol (VISIOLI et al.,2002).

E, por fim, fitoesterdides como o B-sitosterol favorecem a reducao do teor
do colesterol "ruim" e ajudam na prevencao e combate a diferentes tipos de
enfermidades, tais como cancer de prostata, de célon e de mama (ABPIC,
2009).

2.4 Processo de obtencao

A producdo do azeite de oliva equivale a uma sequéncia de etapas que inicia
com a selecao das azeitonas e finaliza com a geragao do produto comercial
(Fluxograma 01).

A selecao de azeitonas deve ser realizada de tal forma que os frutos
apresentem textura firme e estejam intactos. A colheita, por sua vez, deve
ser realizada pouco antes do fruto se apresentar completamente maduro
(COSTA, 1978).
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Selecio das azeitonas

'

Colheita

!

Recepcdo e
armazenamento

:

Limpeza e lavagem

'

Transporte ao maoinho

'

Moagem

'

Batimento

'

Prensa ou

centrifugacio

Decantagio

.

Centrifugacio

!

| Armazenamento ]

Fluxograma 1: Sistema de producao do azeite de oliva.
Fonte: UCEDA et al (2006); COSTA (1978).

Na sequéncia, os frutos sao transportados e recebidos pela empresa que ird
realizar o beneficiamento. O material € armazenado e passa por um
processo de limpeza e lavagem. A Figura 8 evidencia um processo fisico de
retirada de impurezas soélidas por meio de correntes de ar sobre cintas

transportadoras.
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Figura 8 — Sistema de cintas transportadoras.
CAMPINAS DE JAEN (2009).

E importante que as azeitonas estejam livres de pedras, terra, entre outros
solidos, responsaveis por gerar rupturas na periferia do fruto, favorecendo
fermentacdes indesejadas. Em seguida, os frutos passam por uma nova
selecdo, mantendo apenas as unidades homogéneas, e sofrem um novo
processo de limpeza: aplicacdo de agua corrente para a dissolucdao e
eliminacao de impurezas. Em seguida, os frutos limpos podem ser
armazenados por um periodo de, no maximo, 24 horas antes da préxima
etapa: a moagem (CAMPINAS DE JAEN, 2009).

A moagem consiste na trituracdo dos frutos (sem a retirada prévia dos
carocos) até a formacao de uma mistura composta por uma fase sodlida
(restos de tecidos vegetais) e outra fase liquida, composta de azeite e agua,
cuja consisténcia € controlada adicionando-se agua. A Figura 9 evidencia
um exemplo de moedor utilizado na fabricacao de azeite de oliva (UCEDA et
al, 2006).

Figura 9 - Moinho utilizado no processo de extracao do azeite de
oliva.
SABOR ARTESANO (2009).

A etapa de batimento é feita em uma batedora (Figura 10), composta por

uma ou duas secles horizontais de aco inoxidavel, pelas quais circula agua
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guente para o aquecimento da pasta de azeitona, proveniente do moinho.
Em seguida, a referida pasta é direcionada ao processo de separacao das
fases sélida e liquida, podendo ser realizado através de centrifugacao ou de
prensagem. Independente do processo, a temperatura envolvida nao pode
ultrapassar 35°C para manter a integridade do azeite de oliva. A prensagem
€ uma técnica artesanal, onde a pasta moida é colocada em capachos (local
onde a pasta de azeitona é prensada), os quais sao submetidos a um
aumento de pressao. Como consequéncia, os residuos sélidos ficam retidos
em uma mistura formada pelo azeite e agua é liberada. Com o passar do
tempo, o azeite se concentra na regido superior da mistura gracas a sua

imiscibilidade com a dgua e a sua menor densidade.

Figura 10 - Batedora da pasta de azeitonas empregada na obtencao
do azeite de oliva.
SABOR ARTESANO (2009).

RANALLI et al (2001) observaram que o azeite de oliva extra virgem
extraido por centrifugacdo apresenta qualidade inferior ao obtido por
prensagem. Isto sugere que a trituracao prévia do caroco da azeitona causa
um significativo aumento da temperatura, o que resulta em um efeito
negativo para a qualidade do azeite.

Por sua vez, a centrifugacdao pode ser realizada de duas formas: (a)
Sistema de trés fases: a massa oleosa de azeitonas é diluida adicionando
um litro de agua para cada quilo de massa. Em seguida, a massa é passada
em uma centrifuga horizontal, onde a parte sélida é separada da mistura
liqguida. (b) Sistema de duas fases: processo similar ao anterior, entretanto
ndo se adiciona agua para a centrifugacdo horizontal. Recicla-se a agua

obtida da separacao de fases liquidas. Esse sistema vem se difundindo
13



rapidamente, pois apresenta a vantagem de alta capacidade de producgdo, o
qgue diminui o tempo de estocagem das azeitonas, evitando fermentagdes
indesejadas, evitando a perda, por exemplo, de polifendis e reduzindo a
incidéncia de impactos ambientais (UCEDA et al., 2006).

Em seguida, a mistura de azeite e agua é direcionada ao processo de
separacao de fases, que ocorre via decantagao natural (Figura 06) e, na

sequéncia, por centrifugacdo (Figura 11).

Decantagio azeite de oliva bog

Centrifuga

Figura 11 - Sistema de decantacao e de separacao via centrifugacao
do azeite de oliva.
SABOR ARTESANO (2009).

Apés a separacdo de fases, o azeite é armazenado em barris de
caracteristicas isolantes (Figura 12), que ndo permitem a transferéncia de
odores estranhos ao produto. A faixa de temperatura adequada ao
armazenamento é de 15°C a 18°C. Outra caracteristica importante é o

controle da luminosidade e do material que compde os barris. Estes devem
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ser elaborados com materiais inertes tais como o azulejo vitrificado, aco
inoxidavel ou poliéster. Barris de ferro e cobre ndao sao recomendados, pois
sdo suscetiveis a oxidacdo. De modo geral, o processo descrito para a
obtencdo do azeite de oliva é classificado como complexo, demorado e de
baixo rendimento, uma vez que sao necessarios 5 kg de azeitonas para a
produgao de um litro de azeite de oliva (BARRANCO et al., 1998).

Figura 12 - Barris de armazenamento do azeite de oliva.
CAMPINAS DE JAEN (2009).

2.5 Classificacao do azeite de oliva

Segundo o Conselho Oleicola Internacional (2008), o azeite de oliva pode
ser definido como 6leo obtido diretamente dos frutos da arvore de oliva
(Olea europaea L.), com exclusao de oleos obtidos usando solventes,
processos de reesterificdo ou qualquer mistura com dleos de outras origens.
Os azeites e derivados podem ser comercializados, em conformidade com

as seguintes denominacoes e definicdes:

2.5.1 Azeite de oliva virgem

E o dleo obtido do fruto da &rvore de oliva por processos mec&nicos ou
outros meios fisicos, mantendo-se o controle da temperatura do processo.
Tal 6leo ndo deve ser submetido a nenhum outro tratamento, tais como:
lavagem, decantagao, centrifugacao e filtragao.

Considerando o azeite de oliva virgem como um produto destinado ao

consumo, tem-se a seguinte classificagao (COI, 2008):
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e Azeite de oliva extra virgem: apresenta acidez livre igual ou menor que
0,8 g de acido oléico por 100 g de amostra, e as outras caracteristicas
que correspondem aos definidos para esta categoria (demais critérios de
pureza e qualidade).

e Azeite de oliva virgem: apresenta acidez livre maior que 0,8 e menor ou
igual a 2,0 g de acido oléico por 100 g de amostra, e as outras
caracteristicas que correspondem aos definidos para esta categoria (demais
critérios de pureza e qualidade).

e Azeite de oliva virgem ordinario: Tem acidez livre maior que 2,0 e menor
ou igual a 3,3 g de acido oléico por 100 g de amostra, e as outras
caracteristicas que correspondem aos definidos para esta categoria (demais
critérios de pureza e qualidade).

Fica estabelecido que o azeite de oliva virgem €& imprdprio para o consumo
(azeite de oliva virgem lampante) quando apresentar acidez livre maior que
3,3 g de acido oléico por 100 g de amostra. Tal produto é destinado a

refinacdo ou para fins técnicos.

2.5.2 Azeite de oliva refinado
E o 6leo obtido do azeite virgem de oliva por métodos de refino que nao
alteram a estrutura gliceridica inicial. Ele tem a acidez livre menor ou igual

a 0,3 g de acido oléico por 100 g de amostra.

2.5.3 Azeite de oliva

Consiste na mistura de azeite virgem e refinado préprios para consumo e
possui acidez livre menor ou igual a 1 g de acido oléico por 100 g de
amostra.

2.5.4 Azeite composto

Produto de uso popular, com parcela considerdvel de mercado. E
classificado como produto de baixa qualidade, pois corresponde a mistura

azeite de oliva virgem lampante:dleo de soja 15:85.

2.5.5 Oleo de bagaco de azeitona

E o dleo obtido por tratamento do bagaco da azeitona com solventes, com
exclusao dos Oleos obtidos por processo de reesterificacdo e através da
mistura com o6leos de outros tipos. Tal produto é comercializado em

concordancia com as seguintes designacdes e definicoes:
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e Oleo de bagaco de azeitona bruto: déleo de bagaco de azeitona destinado
ao refino, utilizado como alimento para consumo humano ou destinado a
outros fins técnicos.

e Oleo de bagaco de azeitona refinado: obtido do dleo de bagaco de
azeitona bruto, por métodos de refino que ndo trazem alteracbes a
estrutura gliceridica inicial. Possui acidez livre menor ou igual a 0,3 g de
acido oléico por 100 g de amostra.

e Oleo de bagaco de azeitona: mistura de 6leo de bagaco de azeitona
refinado e azeite de oliva virgem, proprios para consumo. Tal mistura nao
deve ser caracterizada como azeite. Possui acidez livre menor ou iguala 1 g

de acido oléico por 100 g de amostra.
2.6 Legislacao e padroes de qualidade e identidade

As legislagdes vigentes estabelecem os critérios de qualidade e pureza, bem
como os valores minimos dos componentes permitidos no azeite de oliva.
Entre as mais importantes, pode-se citar as provenientes da Unido Européia
(EU, 1991), do Conselho Internacional Oleicola (COI, 2008) e o Codex
Alimentarius (CODEX, 2003).

As andlises baseadas em critérios de qualidade sdo: caracteristicas
organolépticas, acidez livre, indice de peréxido, espectroscopia na regidao do
ultravioleta, umidade, matéria volatil, impurezas insoliveis em éter de
petréleo, ponto de fulgor e metais tragos. Por sua vez, as analises baseadas
no critério de pureza sao: composicao em acidos graxos, teor de acidos
graxos trans, composicao de esterois, triterpenos, dialcoois, céras,
estigmastadienos, 2-gliceril-monopalmitato, matéria insaponificavel e
diferenca maxima entre o valor real e tedrico de triglicerideos (ECN 42)
(COI, 2008).

No Brasil, a legislacdo vigente para azeites de oliva faz parte do
regulamento técnico para Oleos vegetais, gorduras vegetais e creme
(ANVISA, 2005).

As caracteristicas fisico-quimicas do azeite de oliva sdo influenciadas por
varios fatores, tais como o tipo de solo de cultivo, clima, praticas culturais,
variedades e estado de maturagao do fruto (INMETRO, 2000).

Segundo Peixoto et al (1998), varios fatores influenciam a acidez do azeite
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de oliva: maturacdo e estocagem das azeitonas, acdes enzimaticas,
qualidade das azeitonas, sistema de obtencao do azeite virgem e tipo de
extracao do azeite. Um alto grau de acidez pode ser explicado, entre outros
fatores, pelo mau estado de conservacdao dos frutos, processamentos
inadequados ou ma conservacao. Assim, a determinacdo da acidez é
considerada uma técnica capaz de medir a degradacao hidrolitica das
cadeias de acidos graxos esterificados em triacilglicerdis. A hidrélise forma
diacilglicerdis, monoacilglicerois, glicerol e acidos graxos livres (Figura 13).
E geralmente expressa como porcentagem (%) de acido oléico na amostra,

0 acido graxo majoritario do azeite de oliva (VOSSEN, 2010).

O indice de perdxidos é uma técnica analitica capaz de determinar o estado
de oxidacao do azeite de oliva e a deterioracao de seus antioxidantes
naturais, como os tocoferdis e os polifendis. Os perdxidos formados durante
a oxidagao do azeite se reduzem na presenca de iodo molecular, sendo a
relacdo estequiométrica utilizada no calculo do teor de perdxidos. Altos
teores indicam que a azeitona ou pasta foi manipulada de forma inadequada
ou que o produto comercial foi armazenado fora das especificacdes técnicas
(SOUZA, 2006).

A medida de absorvancia na regido do ultravioleta é o indicador mais
sensivel de oxidacdo, especialmente em 6éleos que foram aquecidos no
processo de refino. O método identifica qualitativamente compostos
oxidados a 232 nm e a 270 nm através da espectrofotometria no
ultravioleta. A absorcao nesses comprimentos de onda é devido a presenca
de sistemas dienos e trienos conjugados, respectivamente. Azeites de oliva
de boa qualidade e armazenados sob condicoes adequadas contem poucos
produtos de oxidagcao. Em alguns casos particulares, azeites de oliva virgens
alterados podem exibir caracteristicas espectrais préximas dos 6leos
(ZENEBON, 2008).
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Figura 13 - Representacao genérica da hidrélise de um
triacilglicerol.
Fonte: VOET e VOET (2000)

A analise de umidade equivale ao teor de agua contida no azeite de oliva.
Por sua vez, a determinacdao dos compostos volateis é responsavel pela
quantificacdo das substdncias que apresentam alta pressdao de vapor
contidas no azeite de oliva (MAPA, 1993). Outra técnica relacionada a
pressdao de vapor dos constituintes do azeite de oliva é a determinagao do
ponto de fulgor. Tal método determina a temperatura minima em que a
amostra entra em combustao espontaneamente. Azeite de oliva refinado,
6leo de bagaco e 6leos de semente tem um ponto de fulgor menor que os
azeites de oliva virgens. De modo geral, azeites de oliva virgens
apresentam ponto de fulgor entre 210°C e 220°C, enquanto a maior parte

de dleos de semente tem ponto de fulgor entre 190°C a 200°C (VOSSEN,
2010).

A medida de impurezas insollveis identifica a presenca de sujeiras,
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minerais, resinas, acidos graxos oxidados, sabdes alcalinos de acidos
palmitico e estedrico, e proteinas que estdo suspensas no o6leo (MAPA,
1993).

Esterdis sao importantes componentes da fracao ndo gliceridica do azeite de
oliva, sendo sua caracterizacao realizada por Cromatografia Gasosa. De
modo geral, o azeite de oliva apresenta composicao peculiar de esterois,
sendo, inclusive, utilizada para detectar adulteracdes através da adicdo de
outros 6leos. De modo geral, azeites de oliva refinados ou éleos de bagaco
apresentam maiores teores de esterdis (ANTONIASSI, 1998).

Segundo Ledn-camacho (2004), a determinacao especifica de esterdis como
estigmastadienos e a relagdao de estigmasta-3,5-dieno, e campesta-3,5-
dieno podem caracterizar uma amostra como azeite refinado, a qual passou
por processos de aquecido e descolorimento. Tais esterdides ndo estdo
presentes no azeite de oliva virgem. Sua formacdo é o resultado da

desidratacdo do B-sitosterol durante o refino de dleos.

A andlise de acidos graxos saturados provenientes do carbono 2 de
triacilglicerois tem como base a presenca constante de acidos graxos
insaturados na posicdo citada. Tal afirmacdo é correta quando sdo
analisadas amostras de azeites de oliva virgens intactos. Oleos
reesterificados, por sua vez, podem apresentar cadeias de acidos graxos
saturados. Independente das amostras, as determinagoes instrumentais sao

comumente realizadas através de Cromatografia Gasosa (VOSSEN, 2010).

A determinacao da matéria insaponificavel € uma técnica onde o azeite de
oliva é submetido a uma hidrdlise basica e o conteldo ndo hidrolisado é
determinado. O azeite de oliva elaborado via prensagem apresenta uma
composicdo de matéria insaponificavel significativamente diferente da
correspondente ao 6leo de oliva extraido por solvente. A diferenca citada
se deve a quantidade maior de céras e de alcoois triterpénicos (eritrodiol e

uvaol) presentes no 6leo de oliva extraido por solvente (AMELOTTI, 1984).

Outro perfil importante com relacgdo a determinacdo da matéria
insaponificavel é a diferenciacao entre 6leos extraidos com solventes a frio e
a quente. A extracdo a quente apresenta maior teor de matéria

insaponificavel ja que obtém maiores quantidades de alcoois triterpénicos.
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A analise especifica de céras, eritrodiol e uvaol através de Cromatografia
Gasosa pode identificar a presenca de 6leo de bagaco de oliva no azeite de

oliva, pois tais substancias sdo muito comuns na casca das frutas.

Processos de refino podem eliminar parte dos alcodis triterpénicos.
Entretanto, gracas ao maior teor de céras, estas permanecem facilmente
nos Oleos de bagaco. Alguns 6leos de extracao secundaria, 6leo de bagaco
de oliva refinado e éleo de bagaco de oliva bruto podem exceder os limites
determinados pela legislagao (AUED-PIMENTEL, 2008).

Considerando especificamente o teor de 4acidos graxos, livres e

esterificados, o COI (2008) determina os limites evidenciados na Tabela 2.

Os acidos graxos constituem as unidades basicas da maioria dos lipideos e
sua determinacao é fundamental para o conhecimento da qualidade dos
Oleos, para a verificacdo do efeito de processamentos, adequacdo
nutricional do lipideo ou do alimento que o contém (MACHADO, 2006).

A andlise de composicao de &acidos graxos pode evidenciar perfis de
variedades e de regides de producao. Além disso, pode diferenciar dleos de
sementes de azeite de oliva. As porcentagens dos constituintes basicos de

acidos graxos sao bem documentadas para cada éleo (ZENEBON, 2008).

O azeite de oliva, por ser um alimento rico em &cidos graxos insaturados
como os acidos oleico, linoleico e linolénico, é suscetivel a rancificacao
oxidativa, sendo o numero de insaturacdes um fator determinante para a
velocidade da reacgao. A oxidacao dos acidos graxos insaturados produz
diversas substancias potencialmente toxicas, entre elas aldeidos, cetonas,

alcodis e hidrocarbonetos (Figura 14).

Outra caracteristica vinculada as cadeias de acidos graxos € sua capacidade
de sofrer alteracdo na configuracao cis gerando isébmeros trans. Esta
conversao isomérica pode ocorrer conforme os azeites sao expostos ao calor
e/ou altas pressdes (REDAS, 2007).

Tabela 2: Composicao de acidos graxos no azeite de oliva.

Acido graxo Nomenclatura Teor (m/m)
14:0 miristico < 0,05
16:0 palmitico 7,5a 20,0

16:1 A° palmitoléico 0,3a3,5
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17:0 margarico <0,3
17:1 A° heptadecendico <0,3
18:0 estearico 0,5a5,0
18:1 A° oléico 55,0 a 83,0
18:2 A%12 linoléico 3,5a21,0
18:3 A% 1215 linolénico <1,0
20:0 araquidico <0,6
20:1 A° eicosendico <0,4
22:0 behénico < 0,2*
24:0 lignocérico <0,2

*Oleo de bagaco de oliva: < 0,3
Fonte: COI (2008)
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Figura 14 - Decomposicao oxidativa do acido linoleico.
Fonte: Adaptado de KESLER et al (2000).
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2.7 Adulteracoes

A baixa qualidade de azeites de oliva geralmente estd associada a processos
de fabricacdo inadequados. Como consequéncia, pode-se verificar a
presenca de produtos comerciais que sdo impréprios para o consumo. Outra
forma de adulteracao esta relacionada a misturas com outros tipos de 6leos,

cujo produto final se descaracteriza como azeite de oliva (CARDOSO, 2006).

A complexidade que envolve a composigao dos diferentes tipos de azeite de
oliva, bem como as conseqliéncias dos processos de refino, hidrogenacdo e
reesterificacdao torna a detecgao da adulteracao, muitas vezes, um problema
de dificil solucdo. Por isso, varios indices sdo recomendados para a

verificagao da qualidade e da pureza do azeite de oliva (PEIXOTO, 1998).

Aued-Pimentel (2008) relata que a adicdao de outros odleos vegetais de
menor valor comercial ao azeite de oliva é a forma mais comum de
adulteracdo. Isto ocorre principalmente quando o azeite é enlatado no

Brasil.

Tendo em vista a variedade de éleos derivados das azeitonas, outro perfil
de adulteracdao é a classificacdo inadequada ao processo de fabricacao do
azeite de oliva extra virgem. Assim, azeites e dleos variados passam a ser

comercializados inadequadamente como azeites de oliva extravirgem.

Szpiz et al (1985) identificaram adulteragcbes em amostras de azeite de
oliva comerciais em um estudo realizado no Rio de Janeiro (R]). De cinco
amostras distintas, apenas uma apresentou perfil de &cidos graxos
caracteristico de azeite de oliva. As demais mostraram desvios na
composicao de acidos graxos. Trés amostras apresentaram um teor alto de
acidos graxos de baixo peso molecular, o que representa uma possivel
mistura com O6leo de c6co ou babacu. Por sua vez, a amostra restante
mostrou grande diferenca nos teores de acido oléico e linoléico, o que

sugere uma mistura com éleo de soja.

Em uma avaliagdo promovida pelo Inmetro (2000), de vinte marcas
importadas de azeite de oliva vendidas no Brasil, foram identificadas trés
marcas com perfis inadequados. Segundo o estudo, os resultados

demonstraram a adicao de outros 6leos vegetais ao azeite de oliva.

Um estudo sobre a incidéncia de adulteragdes de azeite de oliva no periodo
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de 1993 a 2000 foi realizado pelo Instituto Adolfo Lutz. Foi verificado que
alguns azeites envasados no Brasil e na Argentina apresentavam alteracdes
com oOleo de soja, girassol e até com gordura hidrogenada, apesar de raro
foi encontrado. Foi determinada a composicdao de acidos graxos pelo uso de
padroes puros de éster metilico dos acidos graxos para verificar a presenca
de outros 6leos vegetais na mistura. Também realizaram medidas da
absorcao do espectro ultravioleta em 232 e 270 nm, as quais forneceram
informagOes para diferenciar as categorias de azeite virgem, puro e
refinado. Os autores ressaltaram que os parametros utilizados na avaliagao
dos azeites ndao sao suficientes para assegurar a qualidade e identidade,
somente é possivel detectar fraudes grosseiras (AUED-PIMENTEL et al;
2002).

2.8 Determinacao de acidos graxos em oOleos e

azeites

Entre os métodos instrumentais empregados na identificacdo e na
quantificacdo de acidos graxos em azeite de oliva, a Cromatografia Gasosa
com Detecgao por Ionizagao de Chama (CG-DIC) tem sido considerada uma
técnica pratica e de alta precisdao (INSTITUTO ADOLF LUTZ, 2008).

A Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE), apesar de ndao necessitar
das etapas de hidrdlise e reesterificagdo durante o preparo das amostras,
tem sido menos usada por se tratar de uma técnica de operacdo mais
complexa (AUED-PIMENTEL, 2008).

As estratégias de quantificacdo dos acidos graxos em oleos e azeites, via
CG-DIC, comumente usadas sao: a) normalizacdo, b) normalizagdo com
fatores de correcdao e c) normalizacdo com calculo de padrdo interno
(INSTITUTO ADOLF LUTZ, 2008).

2.8.1 Normalizagao

A normalizacdo classica € um método que considera todos os componentes
da amostra volatilizaveis e, como consequéncia, capazes de serem
identificados no cromatograma. No caso especifico de oOleos vegetais,
considera-se que todos os picos do cromatograma sejam os acidos graxos
derivados em ésteres metilicos. Assim, a soma das areas dos picos dos

cromatogramas sera usada como referéncia (100%).
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Quando nao estdao presentes quantidades significativas de componentes
com menos de 12 atomos de carbono, calcula-se a porcentagem de area do
pico correspondente ao constituinte, em relacdo a soma das areas de todos
os picos. O resultado serd expresso como porcentagem do componente em
questdao na mistura de acidos graxos esterificados (% m/m), como mostra a

equacao (1).

T = teor do acido graxo esterificado (% m/m) (1)
T = (Ai/Ar)x100% A, = area do pico

Ar = soma das areas dos picos

2.8.2 Normalizacao com fatores de correcao

O emprego de fatores de correcdo é realizado quando a amostra contém
acidos graxos com menos de 12 carbonos, com grupos secundarios ou,
ainda, quando se utiliza um detector de condutividade térmica.

Estes fatores devem ser usados para corrigir discrepancias entre as
porcentagens de area dos picos e a porcentagem de massa dos respectivos
componentes. Determina-se os fatores de correcao através dos dados de
um cromatograma da mistura de padroes de ésteres metilicos, de
composicdo conhecida, nas mesmas condicdes de analise da amostra.

O teor de acidos graxos esterificados pode ser expresso na forma da

equacao (1) e da equacgao (2):

T = teor do acido graxo esterificado (% m/m) (2)
T = (mi/m;)x100% m; = massa do acido graxo esterificado
mt = soma das massas dos ac. graxos esterificados

Ao dividir a equacao (2) pela equacao (1), tem-se o fator de corregao do

composto em questao, representado na equacgao (3):

ki = fator de corregdo

= . ] m; = massa do acido graxo esterificado
Ki = (m; x Ar)/(Ai x mr = soma das massas dos &c. graxos esterificados (3)
mr) A; = area do pico

A = soma das areas dos picos
Na pratica, as determinacdes de acidos graxos esterificados utilizam o fator
de correcao relativo ao acido palmitico esterificado, como evidenciado na

equacao (4):

k’; = fator de corregao relativo (4)
k'i = ki/Kcie k; = fator de corregao
kcie = fator de corregdo do acido palmitico esterificado
Assim, a determinacdo do teor dos acidos graxos esterificados passa a ser

realizada de acordo com a equacgao (5):
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T = teor de acido graxo esterificado (% m/m)
k’; = fator de correcdo relativo do acido graxo
— ’ ’ esterificado
T = ((k'i x A')/OZ( K’ x A; = area do pico do acido graxo esterificado (5)
Ai))x100% Y( k'; x Aj) = soma do produto entre os fatores de
correcdo relativos dos acidos graxos esterificados e
suas respectivas areas

A normalizagao com fatores de corregao pode ser empregada em CG-DIC,
sendo a determinacdo do fator de correcao (k;) realizada de acordo com a

equacao (6):

= . o k; = fator de corregdo do acido graxo esterificado
ki MTIZ/EJ(]I:.I 1) x MM; = massa molecular do acido graxo esterificado (6)
,01) n; = numero de carbonos do acido graxo esterificado

A determinacao dos fatores de correcao de resposta do DIC é especialmente
importante para os acidos graxos de baixo peso molecular (C4:0; C6:0),

como por exemplo, para os derivados de gordura de leite.

2.8.3 Normalizacao com calculo de padrao interno

O método de normalizacao com calculo de padrao interno é utilizado para
determinar o valor absoluto de um &acido graxo em uma amostra ou para a
quantificacdo de acidos graxos com baixa massa molecular (4 a 6 carbonos)
em meio a acidos graxos de alta massa molecular (16 a 24 carbonos).
Esteres metilicos de &cidos graxos com numero impar de carbonos sdo
freqientemente usados como padrao interno.

De acordo com Visentainer (2006), um padrao interno ideal deve apresentar
0s seguintes requisitos: a) ndao ser encontrado na amostra, b) apresentar
alto grau de pureza, c) a massa adicionada deve ser precisa, d) ser
adicionado em concentragbes similares aos componentes a serem
analisados, e) apresentar boa estabilidade, f) eluir separadamente e
proximo dos componentes da amostra e g) apresentar resposta do detector
similar aos componentes da amostra.

Assim, o teor de um acido graxo esterificado passa a ser determinado de
acordo com a equacgao (7):

T = massa do acido graxo esterificado por 100g de
amostra (% m/m)
mpi = massa do padrdo interno (mg)
k’; = fator de correcdo do acido graxo esterificado para
T = (mp x k’i x 100 X CG-DIC, relativo ao acido palmitico (7)
Ai)/(m x k'pi x Ap;) A; = area do pico do acido graxo esterificado
m = massa da amostra (mg)
k’pi = fator de corregdo do padrdo interno para CG-DIC,
relativo ao acido palmitico
A, = area do pico do padrdo interno
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Por fim, para o resultado ser expresso como massa de acido graxo por 100g
de amostra, deve-se multiplicar o resultado da equacgao (7), pelo fator de
correcao 0,956, equivalente a contribuicdo de massa dos acidos graxos nos

triacilglicerois. Tal conversdo pode ser observada na equacao (8):

Ts = massa do acido graxo por 100g de

_ amostra (% m/m) (8)
Tr =T x 0,956 T = massa do acido graxo esterificado por
100g de amostra (% m/m)
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3. MATERIAIS E METODOS
3.1 Consideracoes gerais sobre o trabalho

O presente trabalho foi desenvolvido no Laboratério de Controle de
Qualidade e Seguranca Alimentar - LACQSA. O Laboratério de Controle de
Qualidade e Seguranca Alimentar - LACQSA é uma das unidades
laboratoriais do LANAGRO-MG. O Laboratério Nacional Agropecuario
(LANAGRO) tem como objetivo promover o suporte laboratorial aos
programas, acdes e politicas de competéncia do Ministério da Agricultura,
Pecuaria e Abastecimento - MAPA, com confiabilidade e credibilidade
analitica para garantir a seguranca e qualidade dos insumos agropecuarios,
dos produtos, subprodutos e derivados de origem animal e vegetal, o
controle dos residuos e contaminantes em produtos de origem animal e
vegetal e o controle de doencgas visando seguranca e competitividade na
producdo de aves, bovinos, suinos e outros. O LANAGRO esta subordinado a
Coordenacao Geral de Laboratérios - CGAL da Secretaria de Defesa
Agropecuaria - SDA (BRASIL, 2005).

3.2 Aquisicao e registro das amostras

Foram adquiridas cinco amostras de azeite de oliva extra virgem. Tais
amostras foram compradas nas cidades de Belo Horizonte (MG) e Contagem
(MG). Em seguida, as 5 amostras foram registradas de acordo com o
procedimento interno do LACQSA/LANAGRO-MG (anotagao dos dados da
amostra (fabricacdo, validade, lote, procedéncia) e numeracdo da amostra
conforme o padrdo estabelecido pelo laboratério). Por fim, os rétulos de
cada embalagem foram retirados com a finalidade de evitar a correlagao

entre resultados.

3.3 Preparo das amostras

As amostras de azeite de oliva extra virgem foram esterificadas segundo a
metologia da AOCS (2002), cuja descricao se segue: inicialmente foram
medidos 250 mg da amostra em um baldao de fundo chato de 250 mL,
seguido da adicdo de 4 mL de hidroxido de sodio 0,5N. A mistura foi

aquecida em banho maria com refluxo até a solubilizacdo completa da
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amostra (5 a 10 minutos). Posteriormente, adicionou-se 5 mL da solugao de
BF; em metanol 14%, sendo a mistura aquecida por 2 minutos. Apds o
aquecimento, adicionou-se 2 mL de hexano a mistura, sendo esta mantida

em ebulicdao por mais 1 minuto.

Apds as etapas de hidrélise e esterificacdao, resfriou-se a mistura, a qual
recebeu 15 mL de solucdo saturada de cloreto de sdédio. Agitou-se
vigorosamente o sistema bifasico até que a fase hexanica ficasse evidente
como camada superior. Por fim, transferiu-se a camada hexanica para um

tubo de ensaio contendo sulfato de sddio anidro.

A fracdao hexanica final corresponde a amostra a ser analisada no CG-DIC. O
mesmo procedimento, excetuando-se a amostra de azeite de oliva

extravirgem, foi realizada para a amostra de referéncia (branco).
3.4 Condicoes cromatograficas

A quantificacdo dos acidos graxos foi realizada em um cromatdgrafo a gas
da marca Schimadzu, modelo GC-17A, equipado com detector de ionizacao
de chama (CG-DIC), injetor split, razdo 1:80 e coluna capilar de silica
fundida Supelco 2340 (30m x 0,25mm). As condicdes cromatograficas
empregadas foram: 100°C (1 min)/(6°C/min)/180°C (5 min)/(3°C/min)/
220°C (28 min). O tempo total da corrida foi de 60 minutos. O gas hélio foi
utilizado como gas de arraste com fluxo igual a 1,20 mL/min. Por fim, o

detector e o injetor foram mantidos a 230°C durante as analises.
3.5 Identificacao e quantificacao dos acidos graxos

A identificacdo dos acidos graxos foi realizada através da comparacao entre
o tempo de retencao dos padrdes de acidos graxos e o tempo de retencdo
dos picos das amostras de azeite de oliva extra virgem. Para tanto, as
amostras e a mistura padrao (Supelco, 077SP FAME-Mix) foram injetadas

em duplicata e os tempos de retencao obtidos através da média aritmética.

Os acidos graxos identificados e, posteriormente quantificados, foram:
16:0, 16:1 A%, 17:0, 17:1 A%, 18:0, 18:1 A°, 18:2 A**, 18:3 A*'*>™>, 20:0,
22:0 e 23:0.

A quantificacdo dos acidos graxos foi realizada através das técnicas de

normalizacao classica e de normalizacdo com célculo de fator de correcao,
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sendo cada amostra preparada em triplicata (3 esterificacdes) e cada

esterificacao analisada em duplicata.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Perfil das amostras

Os 5 produtos comerciais tomados como amostras de azeite de oliva extra
virgem foram fabricados em paises como Portugal e Espanha, estando as

demais caracteristicas disponibilizadas na Tabela 3.

Tabela 3: Caracteristicas das amostras de azeite de oliva extra

virgem.
Amostras* Nacionalidade | Local de envase Validade
A Portuguesa Portugal 01/2011
B Espanhola Brasil 12/2012
C Espanhola Espanha 09/2011
D Portuguesa Portugal 02/2011
E Espanhola Nao informado 09/2011

*As marcas comerciais foram omitidas para preservar as empresas envolvidas.
4.2 Identificacao dos acidos graxos

As amostras de azeite de oliva foram analisadas e os respectivos valores de
tempo de retengao dos picos foram comparados com os tempos de retengao
dos padrdes de acidos graxos esterificados. Para tanto, cada amostra e a
mistura de padroes foram preparadas em duplicata. Os resultados das

analises podem ser observados na Tabela 4.

A técnica comparativa foi empregada, pois o detector de ionizacdo de
chama (DIC) ndo permite a identificacdo seletiva dos compostos eluidos no

cromatografo.

RIBANI et al (2004) sugerem, entre outras técnicas, o emprego de
espectrometria de massas ou de arranjo de diodos para a confirmagao dos
componentes de uma amostra. Entretanto, tais técnicas apresentam
limitacOes praticas como o custo de aquisicao (espectrometria de massas) e
o perfil da amostra (arranjo de diodos para compostos que nao apresentam
espectro de ultravioleta diferenciados), desta forma ndo acessiveis ao

presente trabalho.

31




Tabela 4: Comparacao entre

graxos esterificados.

os tempos de retencao dos componentes das amostras e dos padroes de acidos

Padrées de ésteres graxos Amostra A Amostra B Amostra C Amostra D Amostra E
Padrao tr1l tr2 trm tr1l tr2 trm trl tr2 trm trl tr2 trm trl tr2 trm trl tr2 trm
14:0 16,51 | 16,49 | 16,50 - - - 16,94 | 16,94 | 16,94 - - - - - - 16,95 | 16,95 | 16,95
16:0 19,76 | 19,75 | 19,75 | 20,33 | 20,33 | 20,33 | 20,36 | 20,36 | 20,36 | 20,35 | 20,36 | 20,36 | 20,32 | 20,31 | 20,31 | 20,36 | 20,36 | 20,36
16:1 A° 20,99 | 20,96 | 20,97 | 21,51 | 21,50 | 21,51 | 21,52 | 21,52 | 21,52 | 21,50 | 21,51 | 21,51 | 21,49 | 21,49 | 21,49 | 21,53 | 21,53 | 21,53
17:0 21,57 | 21,54 | 21,56 | 22,12 | 22,11 | 22,12 | 22,13 | 22,14 | 22,14 | 22,10 | 22,11 | 22,10 | 22,10 | 22,10 | 22,09 | 22,14 | 22,14 | 22,14
17:1 A° 22,88 | 22,84 | 22,85 | 23,31 | 23,32 | 23,31 | 23,33 | 23,33 | 23,33 | 23,30 | 23,31 | 23,31 | 23,30 | 23,30 | 23,30 | 23,32 | 23,34 | 23,33
18:0 23,49 | 23,46 | 23,48 | 24,24 | 24,26 | 24,25 | 24,24 | 24,25 | 24,25 | 24,33 | 24,34 | 24,34 | 24,20 | 24,20 | 24,20 | 24,22 | 24,21 | 24,22
18:1 A° 24,66 | 24,64 | 24,65 | 25,49 | 25,51 | 25,50 | 25,40 | 25,41 | 25,40 | 25,61 | 25,62 | 25,62 | 25,46 | 25,45 | 25,46 | 25,39 | 25,38 | 25,38
18:2 A%12 26,53 | 26,50 | 26,52 | 27,16 | 27,17 | 27,17 | 27,31 | 27,33 | 27,32 | 27,18 | 27,19 | 27,18 | 27,14 | 27,14 | 27,14 | 27,29 | 27,29 | 27,29
18t:r2ar?:’12 25,71 | 25,69 | 25,70 - - - 26,82 | 26,82 | 26,82 - - - - - - 26,80 | 26,80 | 26,80
18:3 A%1215 28,93 | 28,90 | 28,92 | 29,33 | 29,33 | 29,33 | 29,39 | 29,39 | 29,39 | 29,34 | 29,35 | 29,35 | 29,32 | 29,32 | 29,32 | 29,38 | 29,39 | 29,38
18:3 A®%12 | 27,95 | 27,92 | 27,93 | - - - | 28,68 (28,69 |28,69 | - - - - - - | 28,69 | 28,69 | 28,68
20:0 27,52 | 27,49 | 27,51 | 28,15 | 28,16 | 28,16 | 28,17 | 28,18 | 28,18 | 28,13 | 28,14 | 28,14 | 28,12 | 28,12 | 28,12 | 28,17 | 28,18 | 28,17
20:1 A° 28,73 | 28,70 | 28,72 - - - 29,14 | 29,14 | 29,14 - - - - - - 29,13 | 29,14 | 29,14
22:0 31,61 | 31,58 | 31,59 | 32,29 | 32,28 | 32,29 | 32,31 | 32,31 | 32,31 | 32,23 | 32,24 | 32,23 | 32,25 | 32,25 | 32,25 | 32,30 | 32,31 | 32,31
23:0 33,61 | 33,58 | 33,59 | 34,61 | 34,62 | 34,62 - - - 34,48 | 34,49 | 34,49 | 34,53 | 34,53 | 34,53 - - -
24:0 35,79 | 35,76 | 35,78 - - - - - - 36,57 | 35,58 | 36,57 | 36,61 | 36,61 | 36,61 | 36,67 | 36,67 | 36,67
tr1: tempo de retengdo da analise 1 (min)

tr2: tempo de retencao da analise 2 (min)
tam: tempo de retengdo médio (min)
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Visentainer e Franco (2006) sugerem outras duas técnicas para a
identificacdo de &cidos graxos através da CG-DIC: Indice de Kovats e a
determinacao do Comprimento Equivalente da Cadeia (CEC). A técnica do
indice de Kovats emprega uma solucdo composta por uma mistura de
padroes de alcanos: nonano (Cy), decano (C;o), dodecano (C;,), tetradecano
(C14), hexadecano (Ci¢), octadecano (Cis), eicosano (Cyo), docosano (Csy),
tetracosano (C,s), entre outros. A mistura padrdao é inserida na amostra
que, apos a analise, apresentara um cromatograma cujos picos da amostra
ficam localizados entre os picos dos alcanos. Em seguida, os dados de cada
componente da amostra sdo tratados através da equacdo (9) e cada pico
passa a ter seu indice de Kovats. Por fim, os Indices de Kovats sdo
comparados com valores tabelados para a identificagao dos componentes da

amostra.

tr; = tempo de retencao corrigido do
componente de interesse
tr, = tempo de retencgdo corrigido do alcano
I =100 x[n, + ((100log tr;)- eluido antes do componente de interesse (9)

log tr.)/(log tr, - log tr.)] trp = tempo de retencgao corrig_ido do alcano
eluido ap6s o componente de interesse
n, = nUmero de carbonos do alcano eluido
antes do composto de interesse

A determinacao do CEC, por sua vez, faz uso de uma mistura padrao de
acidos carboxilicos saturados e os valores de tempo de retencdo sdo
inseridos na equacao (10) (VISENTAINER e FRANCO, 2006).

n = numero de dtomos de carbono do acido
graxo eluido antes do composto de
interesse

= - tr, = tempo de retencdo do composto de
CEC =n + (2 x (log tr, - log i oresse (10)

tr,))/(log tr,,> — log tr,) tr, = tempo de retencdo do &cido graxo
eluido antes do composto de interesse
tr,.» = tempo de retencdo do acido graxo
eluido apos o composto de interesse

As técnicas citadas ndo foram empregadas, pois ndo se dispunha da mistura
padrdo de alcanos e a mistura de acidos graxos esterificados (Supelco,
077SP FAME-Mix) apresentava 37 padrdoes em mistura, com concetragoes
variadas. Assim, o tempo de andlise e o recondicionamento do
cromatdgrafo demandaram muito tempo, além de ser necessaria a
reinjecao da amostra para adequar a quantidade de massa injetada

(padroes muito concentrados ndao reproduzem seus tempos de retencao).
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4.3 Quantificacao dos acidos graxos e avaliagcdao das

amostras comerciais de azeite de oliva extra virgem

As 5 amostras comerciais de azeite de oliva extra virgem foram analisadas

e os acidos graxos quantificados através das técnicas de normalizacdo

classica e de normalizagdao com calculo de fator de correcdao. Os resultados

foram comparados com as faixas preconizadas pela legislagao para azeites
de oliva (COI, 2008) e para 6leos de soja (ANVISA, 1999), tendo em vista

possiveis adulteragdes dos azeites com 6leo de soja.

Inicialmente realizou-se as analises da amostra A, sendo o cromatograma

(Figura 15) e os resultados (Tabela 5) evidenciados a seguir.

>
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Figura 15: Cromatograma da amostra A.

min

Tabela 5: Teor de acidos graxos na amostra A via normalizacao e
normalizacdao com calculo do fator de correcgao.

Teor (% m/m acidos graxos esterificados)*

Faixa
;o Faixa permitida o Média dos teores
Acido graxo | ,ormitida para | para éleo de rei?_fs("’?: via normalizacio
azeite de oliva soja normalizacs com calculo do
(COI, 2008) (ANVISA, ormalizacao | ¢ tor de correcio
1999)
16:0 7,5-20 7,0 - 14,0 9,85 + 0,06 10,09 + 0,06
16:1 A° 0,3-3,5 <0,5 0,58 £ 0,01 0,59 £ 0,01
17:0 <0,3 - 0,07 £ 0,03 0,07 £ 0,03
17:1 A° <0,3 - 0,12 + 0,01 0,12 + 0,01
18:0 0,5-5,0 1,4-5,5 2,94 £ 0,01 2,95 + 0,01
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18:1 A° 55,0 -83,0 | 19,0 -30,0 | 77,00 £ 0,01 | 76,85 + 0,01
18:2 A%12 3,5-21,0 |44,0-62,0| 7,18+ 0,01 7,12 £ 0,01
18:3 A% 1215 <1,0 4,0-11,0 | 0,79 £ 0,01 0,78 £ 0,01
20:0 < 0,6 <1,0 0,33 = 0,01 0,33 £ 0,01
22:0 <0,2 < 0,5 0,07 = 0,01 0,07 £ 0,01
23:0 - - 1,08 + 0,08 1,04 £ 0,08

*Anadlises realizadas em triplicata

Apds a analise dos resultados pode-se perceber uma similaridade entre os
valores das técnicas de normalizacdo e de normalizacdo com calculo do
fator de correcdo. Tal comportamento pode ser atribuido a auséncia de
acidos graxos de cadeia curta, como mencionado por (INSTITUTO ADOLF
LUTZ, 2008).

Ao avaliar os resultados e compara-los com as faixas de teores
preconizadas pela legislacdo, pode-se verificar que a amostra A contém
acidos graxos cujos teores se adequam ao perfil de azeites de oliva, ou

seja, de produto comercial nao adulterado.

Em seguida realizou-se as anadlises da amostra B, sendo o cromatograma

(Figura 16) e os resultados (Tabela 6) disponibilizados a seguir.

40+ 18:2
g

20+ 18:1

16:0
18:3
18:0
: k UL Ab ,
0 26 min

Figura 16: Cromatograma da amostra B.
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Tabela 6: Teor de acidos graxos na amostra B via normalizacao e
normalizacdao com calculo do fator de correcgao.

Teor (% m/m acidos graxos esterificados)*

Média dos

;o Faixa ermitida para teores via

Acido graxo | hermitida para | PS Pé Média dos teores | normalizacio
. . oOleo de soja . . = z

azeite de oliva via normalizagao | com calculo do

Faixa

(COI, 2008) (Al";‘;IgSA' fator de

) correcao
14:0 < 0,05 < 0,5 0,05 + 0,00 0,06 + 0,00
16:0 7,5 -20 7,0 -14,0 |10,77 + 0,05 11,06 + 0,05
16:1 A° 0,3-3,5 <0,5 0,09 + 0,01 | 0,09 + 0,01
17:0 <0,3 - 0,08 + 0,01 0,08 + 0,01
17:1 A° <0,3 - 0,04 + 0,01 0,04 + 0,01
18:0 0,5-5,0 1,4-5,5 3,81 + 0,05 3,85 + 0,05
18:1 A° 55,0-83,0 | 19,0-30,0 | 26,15 + 0,13 | 26,18 + 0,13

18:2 A%12

t'rans - - 0,11 £ 0,02 0,11 £+ 0,02

18:2 A2 3,5-21,0 44,0 - 62,0 | 51,89 + 0,15 |51,61 + 0,15

18:3 A% 12 - - 0,22 + 0,02 0,21 + 0,02

18:3 A% 1213 <1,0 4,0 - 11,0 5,93 + 0,03 | 5,86 + 0,03
20:0 < 0,6 <1,0 0,32 = 0,03 0,32 £ 0,03
20:1 A° - <1,0 0,16 £ 0,04 0,16 + 0,04
22:0 <0,2 < 0,5 0,42 + 0,05 | 0,41 + 0,05

*Analises realizadas em triplicata

Os resultados das analises da amostra B evidenciaram acidos graxos cuja
concentracdo nao se adequou as faixas estabelecidas pela legislacdo para
azeites de oliva (COI, 2008): 16:1 A%, 18:1 A%, 18:2 A%'?, 18:3 A%'?1° e
20:0. Quando os teores sao comparados com as faixas permitidas para 6leo
de soja pode-se observar completa concordancia dos resultados. Assim, a
amostra B se comporta como uma adulteracao de azeite de oliva com éleo

de soja ou simplesmente como 6leo de soja envasado como azeite de oliva.

Outra caracteristica importante relativa a amostra B foi a similaridade dos
resultados via normalizacdo e normalizacdo com calculo do fator de

corregao.

A seguir o cromatograma (Figura 17) e os resultados (Tabela 7) das

analises da amostra C.

A amostra C apresentou teores de acidos graxos dentro dos limites
estabelecidos pela legislagdo para azeites de oliva comerciais,
comportamento similar ao da amostra A. Mais uma vez os valores obtidos
via normalizacdo e via normalizacdo com calculo do fator de correcdo se

mostraram similares.
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Figura 17: Cromatograma da amostra C.

Tabela 7: Teor de acidos graxos na amostra C via normalizacao e
normalizacdo com calculo do fator de corregao.

Teor (% m/m acidos graxos esterificados)*

Faixa Média dos

s Faixa permitida o- Z teores via
Acido graxo | ,ara azeite de pg:l-mlt:'da para :lledla e normalizacido
oliva (COI, o ?Nvl;;AOJa eores via com calculo do

2008) ( 0 normalizacao fator de

1999) ~

correcao
16:0 7,5-20 7,0 - 14,0 9,80+0,13 | 10,04 £ 0,13
16:1 A° 0,3-3,5 < 0,5 0,55 + 0,01 0,56 £ 0,01
17:0 <0,3 - 0,04 £ 0,01 | 0,04 + 0,01
17:1 A° <0,3 - 0,06 + 0,01 0,01 £ 0,01
18:0 0,5-5,0 1,4-55 | 3,19+0,03 | 3,20 + 0,03

18:1 A° 55,0 - 83,0 19,0 -30,0 | 79,99 £ 0,12 | 79,81 £ 0,12

18:2 A2 3,5-21,0 44,0 - 62,0 | 4,48+ 0,02 | 4,44 £ 0,02

18:3 A% 1215 <1,0 4,0-11,0 0,75 £ 0,03 | 0,74 £ 0,03
20:0 < 0,6 <1,0 0,32 £ 0,01 | 0,32 + 0,01
22:0 <0,2 < 0,5 0,07 £ 0,01 | 0,07 + 0,01
23:0 - - 0,72+ 0,16 | 0,70 £ 0,16
24:0 - - 0,04 £ 0,01 | 0,03 + 0,01

*Analises realizadas em triplicata

A amostra D, por sua vez, apresentou os resultados disponibilizados na

Tabela 8 e seu perfil cromatografico pode ser observado na Figura 18.
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Figura 18: Cromatograma da amostra D.

Tabela 8: Teor de acidos graxos na amostra D via normalizacao e
normalizacdao com calculo do fator de correcgao.

Teor (% m/m acidos graxos esterificados)*

Média dos
P Faixa s teores via
Acido graxo | ,aormitida para pg:gté:asz?;a Média dos teores | normalizacio
azeite de oliva ] via normalizacao | com calculo do

Faixa

(COI, 2008) (Al';‘;f“' fator de

) correcao
16:0 7,5 - 20 7,0 - 14,0 10,61 +£ 0,09 | 10,86 + 0,09
16:1 A° 0,3-3,5 <0,5 0,72 £ 0,04 0,72 £ 0,04
17:0 <0,3 - 0,06 + 0,01 0,07 £ 0,01
17:1 A° <0,3 - 0,11 + 0,01 0,11 £ 0,01
18:0 0,5-5,0 1,4-5,5 2,67 £ 0,03 2,68 £ 0,03
18:1 A° 55,0-83,0 | 19,0-30,0 | 77,59 £ 0,18 | 77,34 £ 0,18
18:2 A%12 3,5-21,0 44,0 - 62,0 6,29 £+ 0,06 6,23 £ 0,06
18:3 A% 1215 <1,0 4,0-11,0 0,77 £ 0,06 0,76 + 0,06
20:0 < 0,6 <1,0 0,33 + 0,03 0,33 + 0,03
22:0 <0,2 <0,5 0,08 + 0,02 0,08 + 0,02
23:0 - - 0,73+ 0,17 0,78 £ 0,17
24:0 - - 0,04 + 0,01 0,04 + 0,01

*Analises realizadas em triplicata

A amostra D apresentou comportamento similar as amostras A e C, estando

os teores de acidos graxos dentro dos limites estabelecidos pela legislacdo
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para azeites de oliva. Mais uma vez pO0de-se observar que as técnicas de

normalizacdo e de normalizagdo com calculo do fator de correcao

apresentaram resultados similares.

A parte experimental do presente trabalho foi finalizada com as analises da

amostra E, sendo o perfil cromatografico (Figura 19) e os resultados (Tabela

9) evidenciados a seguir.
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Figura 19: Cromatograma da amostra E.

Tabela 9: Teor de acidos graxos na amostra E via normalizacdo e
normalizacdao com calculo do fator de corregao.

Teor (% m/m acidos graxos esterificados)*

. Média dos

Acido e Faixa permitida permI::i::)l(: para Média dos teore_s viaﬂ
parl? azeclztglde oleo de soja teores via norm§ll |za;ga:
o “zlgés ' (ANVISA, normalizagao com caiculo do

) 1999) fator cle

correcao
14:0 < 0,05 < 0,5 0,05 £ 0,01 0,06 £ 0,01
16:0 7,5-20 7,0 - 14,0 11,10 £ 0,07 | 11,46 £ 0,07
16:1 A° 0,3-3,5 < 0,5 0,11 +0,01 | 0,11 +£ 0,01
17:0 <0,3 - 0,08 £ 0,01 0,08 £ 0,01
17:1 A° <0,3 - 0,04 £ 0,01 | 0,04 + 0,01
18:0 0,5-5,0 1,4-5,5 3,42 £ 0,07 3,46 £ 0,07
18:1 A° 55,0 - 83,0 19,0 - 30,0 | 26,99 £+ 0,25 |27,27 + 0,25
18:2 A%12 - - 0,25 + 0,08 0,25 £ 0,08
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trans
18:2 A2 3,5-21,0 44,0 - 62,0 |51,32+ 0,12 (50,91 + 0,12
18:3 A% 12 - - 0,37 £ 0,03 | 0,37 £ 0,03
18:3 A% 1215 <1,0 4,0-11,0 5,00 + 0,08 | 4,95 + 0,08
20:0 < 0,6 <1,0 0,29 +£ 0,03 | 0,29 + 0,03
20:1 A° - < 1,0 0,30 £ 0,06 | 0,30 = 0,06
22:0 <0,2 < 0,5 0,38 +£ 0,05 | 0,38 + 0,05

*Analises realizadas em triplicata

Assim como na amostra B, pdde-se observar que os acido graxos 16:1 A°,
18:1 A%, 18:2 A%*?, 18:3 A%%!> e 22:0 ndo apresentaram teores dentro das
faixas preconizadas pela legislacao para azeites de oliva. E da mesma
forma, tais acidos graxos apresentaram perfis dentro dos limites das faixas
estabelecidas para dleos de soja. Logo, a amostra E também se mostra
como uma mistura de azeite de oliva com 6leo de soja ou como dleo de soja
comercializado como azeite de oliva. Por outro lado, as técnicas de
normalizacdo e de normalizagdo com calculo do fator de correcao

apresentaram resultados similares.

Apds a apresentacdo e discussao dos resultados das amostras A, B, C, D e
E, p6de-se comprovar que azeites de oliva extra virgem comerciais estao
sendo disponibilizados aos consumidores como mistura ou como 6leo de

soja (amostras B e E).

Outra caracteristica importante das amostras B e E foi o local de envase:
amostra B envasada no Brasil e amostra E sem o local disponibilizado no
rotulo. Como mencionado por Aued-Pimentel (2008), a adicdo de outros
oleos vegetais, de menor valor comercial, ao azeite de oliva é a forma mais
comum de adulteracdo, e isto ocorre principalmente quando o azeite é

enlatado no Brasil.

Quando se avalia a nacionalidade dos azeite de oliva, percebe-se que as
amostras B e E tem origem espanhola. Entretanto, como a amostragem foi
pequena, ndao se pode afirmar que, de modo geral, os azeites espanhdis

comercializados no Brasil sdo de qualidade duvidosa.

De modo geral, as avaliagdes acima confirmam a necessidade de elaboracao
e aprovacao de um Regulamento técnico de identidade e qualidade para
azeites de oliva, incluindo metodologias analiticas para a implementacdo

deste Regulamento. Desta forma, a partir deste regulamento e da definicao
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e validacdo de metodologias analiticas, o MAPA podera atuar técnica e
legalmente na fiscalizacdo da entrada desses produtos no mercado

brasileiro (importacao) e no comércio interno.

E importante ressaltar que a avaliacdo do teor de acidos graxos é apenas
uma entre as varias anadlises consideradas como requisito no controle de
qualidade e identidade dos azeites de oliva. Assim, um laudo completo deve
levar em conta caracteristicas como perfil e teor de esterdis, triacilglicerois

in natura, etc.

Por fim pode-se observar que os dois métodos de calculo (normalizacdo e
normalizacdo com fator de correcdo) fornecem resultados bem similares, ja
que os acidos graxos presentes no azeite de oliva tém massas molares bem
proximas e a resposta do detector de ionizagdo por chama ndo é tao
discrepante nesses casos. Entretanto quando se deseja resultados mais
precisos é aconselhado que se use os fatores de correcao para o calculo da

composicao de acidos graxos.
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5. CONCLUSOES

Foi possivel realizar a analise de quantificacdo de acidos graxos em azeite
de oliva extra virgem através dos métodos de normalizagdo classico e de

normalizacdo com calculo do fator de correcdo.

Das cinco amostras analisadas, as amostras B e E se mostraram fora dos
padroes estabelecidos pela legislacdo quanto aos teores de acidos graxos.
As amostras citadas apresentaram origem espanhola e sua envase no Brasil

ou nao identificada.

As adulteragcdes ocorreram provavelmente com adicao de 6leo de soja, ja
que sua composicao se adéqua aos limites estabelecidos pela legislacdo

para os teores de acidos graxos.

Portanto, tais caracteristicas confirmam a necessidade de elaboragdao e
aprovacao de um Regulamento técnico de identidade e qualidade para
azeites de oliva incluindo metodologias analiticas, para que o MAPA possa
atuar técnica e legalmente na fiscalizacdo da entrada desses produtos no

mercado brasileiro (importacdo) e no comércio interno.
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