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RESUMO: Foram avaliadas 72 amostras de azeite de oliva extra virgem, sendo 34 marcas com 2
lotes diferentes e 4 marcas com um unico lote. As amostras foram coletadas no comércio da cidade
de Campinas-SP. Foram feitas avaliacdes para detectar possiveis adulteracdes com outros 6leos
vegetais através da sua composicdo em acidos graxos, determinacdo do teor de fitosterdis e
determinacdo de absortividade ou extincdo especifica. Em relagdo a extincdo especifica, 22% das
amostras apresentaram valores acima dos limites tolerados pela legislacdo brasileira para os trés
parametros: K232, K270 e AK. Os resultados de fitosteréis indicaram que 33% do total das
amostras avaliadas apresentaram teores de esterois totais acima dos limites estabelecidos para
azeite de oliva. Quanto aos acidos graxos, 18% das amostras apresentaram resultados em
desacordo com os limites de tolerancia permitidos pela legislacdo brasileira (MAPA). Das amostras
analisadas no presente trabalho, 19% apresentaram valores em desacordo com a legislacéo para

todos os parametros avaliados, indicando possiveis adulteracdes com outros éleos vegetais.
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ABSTRACT: In the present study, 72 samples of extra virgin olive oil were evaluated (2 batches of
34 brands and other 4 brands in a single batch). Samples were commercially available in the city of
Campinas-SP. Evaluations were performed to detect possible adulteration by addition of other
vegetable oils through the fatty acid composition, determination of phytosterols and absorptivity, or
specific extinction. Regarding specific extinction, 22% of the samples presented values above the
limits permitted by Brazilian regulation for the three parameters: K232, K270 and AK. Results for
total sterols indicate that 33% of the evaluated samples presented contents above the limits
established for olive oil. As for fatty acid composition, 18% of the samples tested showed results
that were not in accordance with the tolerances permitted by Brazilian regulation (MAPA). From the
total of samples analyzed in the present work, 19% presented values that do not comply with

regulations indicating possible adulteration with other vegetable oils.
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1 INTRODUGAO

O azeite de oliva bruto € obtido do fruto da oliva (Olea europaea L.) por esmagamento,
prensagem ou centrifugacdo. O azeite bruto apresenta maior estabilidade oxidativa e reconhecidas
propriedades nutricionais e terapéuticas, que se distinguem dos Oleos vegetais comestiveis, sendo
considerado mais nobre que todos os demais (Moreda, 2010). Em func¢é&o disso, o valor comercial
dos azeites de oliva cresceu bastante e adicionalmente aos maiores lucros obtido, uma maior
producéo de azeites de oliva demanda a existéncia de controle de qualidade mais rigido do produto
gue preserve seus atributos positivos durante toda a cadeia produtiva, desde colheita até as Boas
Praticas de Fabricacdo (BPF). Os controles aplicados também devem evitar a ocorréncia de
problemas de adulteracdo, cada vez mais criticos, principalmente no Brasil (Caponio et al., 2005).
Varios trabalhos publicados comprovam a alta incidéncia de adulteracdes em azeite de oliva, sendo
que no Brasil a mais comum é a adicdo de outros 6leos vegetais de menor valor comercial,
especialmente quando o produto importado € embalado no pais (Badolato et al., 1981; Aued-
Pimentel et al., 2002; Aued-Pimentel et al., 2008; Fasciotti & Pereira Neto, 2010). O objetivo desse
trabalho foi analisar amostras de azeites de oliva, quanto a adulteragdo com outros 6leos vegetais,
através da sua composicdo em acidos graxos, determinacdo do teor de fitosteréis e determinacao
de absortividade ou extingdo especifica, comparando os resultados obtidos com os requisitos de
classificacdo estabelecidos na Instrucdo Normativa IN 1/2012 — Regulamento Técnico do Azeite de
Oliva e do Oleo de Bagaco de Oliva do MAPA — Ministério da Agricultura, Pecuéaria e
Abastecimento (BRASIL, 2012).

2 MATERIAL E METODOS

- Amostras: Foram analisadas 72 amostras de azeite de oliva extra virgem, sendo 34 marcas com
2 lotes diferentes e 4 marcas com um Unico lote. As amostras foram coletadas no comercio da

cidade de Campinas, SP.

- Determinacdo da composicdo em acidos graxos: uma aliquota do extrato lipidico contendo
aproximadamente 400 mg de lipidios foi seca em evaporador rotatorio, seguida da transmetilacao
realizada de acordo com o método de Hartman & Lago (1973), usando solucdo de cloreto de
amonia e acido sulfarico em metanol como agente esterificante. Analise cromatogréfica: a técnica

empregada foi a cromatografia gasosa com detector por ionizagdo em chama (CG-FID) utilizando
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uma coluna capilar CP-SIL 88 (100 m x 0,25 mm i.d., 0,20 pum de filme). A identificacdo dos &cidos
graxos foi realizada através da comparagdo do tempo de retengéo dos &cidos graxos das amostras
e padrbes e co-cromatografia. A quantificacdo foi realizada por normalizacdo de area e o0s

resultados foram expressos em g/100g de amostra.

- Absortividade ou extincdo especifica:  foi utilizado o método oficial da AOCS (Firestone, 2007).
O azeite de oliva foi dissolvido em solvente apropriado e a determinacao da extingéo especifica da
solucdo foi medida em espectrofotdmetro na regido do ultravioleta, com comprimento de onda
especifico em relacéo ao solvente puro. Essa absorcao foi expressa como extingdo especifica E **;
«m (que corresponde a extingdo de uma solucado de 6leo a 1% no solvente especificado na cubeta

de 1 cm). Para a leitura foram utilizados os comprimentos de onda de 232 e 270 nm.

- Determinacédo de fitosterdis: 0 método utilizado foi de acordo com Almeida (2009). Uma aliquota
de 0,3 g de amostra de azeite de oliva foi saponificada com 10 mL de KOH 3% alcodlico em banho-
maria a 50°C por 3 horas. Apés a saponificacdo, a amostra foi extraida quatro vezes com 10 mL de
hexano. As fracbes de hexano foram coletadas em tubo de ensaio e o extrato foi seco
completamente sob fluxo de nitrogénio comercial. Ao extrato seco foi adicionado 1 mL de padrdo
interno para posterior injecdo no cromatografo. Andlise cromatografica: a técnica empregada foi a
GC-FID utilizando uma coluna capilar fase estacionaria 5% Fenil 95 % dimetilpolisiloxano, 30 m,
0,25 mm d.i.,, 0,25 um de filme. A identificacdo dos picos de fitosterdis foi por comparacdo dos
tempos de retencdo dos padrdes com os tempos de retencdo das amostras e por co-cromatografia.
A quantificagédo foi realizada por padronizagéo interna, utilizando dihidrocolesterol como padréao

interno.

- Andlise dos resultados: foram aplicados os tratamentos estatisticos média, desvio padrao,
coeficiente de variacdo, valores maximos e minimos para os resultados obtidos. Também foi feita
uma comparacao de dados com os requisitos minimos de identidade e qualidade estabelecidos na
Instrucdo Normativa IN 1/2012 do MAPA.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Todas as amostras analisadas no presente trabalho foram adquiridas como sendo de azeite

de oliva extra virgem.
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A determinacdo da extingcdo especifica é uma ferramenta importante para a avaliacdo do

estado oxidativo de azeites e também pode auxiliar na deteccdo de possiveis adulteracdes e/ou
fraudes em azeites de oliva.

A legislacdo brasileira estabelece, para os azeites de oliva extra virgem e virgem 0s

seguintes limites de tolerancia para a extingdo especifica no ultravioleta:

Extingdo Especifica Azeite Extra virgem Azeite Virgem
232 nm (K232) <2,50 < 2,60
270 nm (K270) <0,22 <0,25
AK (coeficiente de variacdo) <0,01

Na tabela 1 encontram-se as varia¢des dos resultados da extingdo especifica obtidos nas
amostras de azeite extra virgem analisadas no presente trabalho.

Tabela 1. Teores de extingdo especifica em amostras de azeite de oliva.

Extincdo Especifica Variacdo Média (DP)
K 232 1,76 (0,02) - 6,89 (0,08)
K 270 0,14 (0,00) - 3,93 (0,04)
AK 0,00 (0,00) - 0,61 (0,00)

Os resultados de extingcdo especifica variaram para K232, K270 e AK, respectivamente, de
1,76 a 6,89, de 0,14 a 3,93 e de 0,00 a 0,61. Do total de amostras analisadas, 33% apresentaram
valores acima do limite tolerado para K232, 43% para K270 e 22% para o0s trés parametros: K232,
K270 e AK. Esses resultados podem ser indicacdo de alteracbes no estado oxidativo dessas

amostras, levando ao comprometimento da qualidade das mesmas. Também pode ser indicacdo

de possivel adulteracdo desses azeites pela adi¢cdo de 6leos vegetais refinados.

Referente aos acidos graxos, o azeite de oliva € considerado uma das maiores fontes de
acidos graxos monoinsaturados na dieta humana.

Na sua composicdo encontramos 2,5 e 6 vezes a quantidade de &cidos graxos

monoinsaturados presente em alimentos que também contém alto teor desse acido graxo como as
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castanhas e o0 abacate, respectivamente, quando comparadas as mesmas quantidades de

alimento.

Em média 55 a 83% do oOleo esta sob a forma de acido oléico (C18:1, n-9), enquanto
fracGes menores de acidos graxos monoinsaturados estéo representadas pelo acido palmitoléico
(C 16:1, n-7), heptadecendico (C 17:1, n-10) e eicosendico (C 20:1, n-11). O &cido linoléico (18:2,

n-6) representa 3 a 21% do produto e o &cido a-linolénico (C 18:3, n-3) até 1%.

Na Tabela 2 estdo expressos os limites de tolerancia permitidos pela legislacédo brasileira
(MAPA) para os &cidos graxos e as variagcdes obtidas nas amostras analisadas no presente

trabalho.

Tabela 2. Composigéo de acidos graxos em azeites de oliva extra virgem e virgem.

Acido graxo Limites de Tolerancia (%) (MAPA) Variacéo obtida (%)
C 14:0 < 0,05 nd - 0,10*
C 16:0 7,5-20,0 7,60 - 15,14
C 161 0,3-3,5 0,13-1,93*
c17:.0 <0,3 nd - 0,13
c1l7a <0,3 nd - 0,29

C 18:.0 0,5-5,0 1,72 - 4,37
Cc18:1 55,0 - 83,0 26,13 - 76,50*
C 18:2 3,5-21,0 4,03 - 46,81*
c18:3 <1,0 0,47 - 5,07*
C 20:0 <0,6 0,26 - 0,47
Cc20:1 <04 0,16 - 0,85*
C 22:.0 <0,2 0,08 - 0,49*
C 24:0 <0,2 nd - 0,17

Trans fatty acids
c181T < 0,05 nd - 0,10*

C182T+C183T <0,05 nd-1,61*

*Amostras de azeite de oliva extra virgem com valores divergentes quanto aos limites estabelecidos pela legislacdo
brasileira (MAPA).
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Algumas amostras apresentaram divergéncias quanto aos limites estabelecidos pela
legislacdo brasileira para os acidos graxos C14:0, C16:1, C18:1, C18:2, C18:3, C20:1, C22:0 e os
isdmeros trans C18:1T e C18:2T + C18:3T (*). Os resultados mostraram que 21% do total das
amostras analisadas apresentaram valores abaixo dos limites minimos para o C16:1 e C18:1 e
21% apresentaram valores acima dos limites maximos para C14:0, C18:2, C18:3, C20:1, C22:0 e
os isbmeros trans C18:1T e C18:2T + C18:3T. Do total de amostras, 18% apresentaram valores

abaixo e acima dos limites minimos e méaximos estabelecidos pela legislacdo brasileira.

As alteragBes observadas nos limites de tolerancia para os parametros de 4cidos graxos em
varias amostras de azeite de oliva extra virgem podem ser indicacdo de possiveis adulteracdes

desses azeites com outros tipos de 6leos vegetais.

Na tabela 3 encontram-se as varia¢des dos resultados de fitosterdis obtidos nas amostras

de azeite extra virgem analisadas no presente trabalho.

Tabela 3. Teores de fistosteréis (mg/kg) obtidos em azeites de oliva extra virgem.

Fitosterdis Variacdo (mg/kg) Média (DP)
Campesterol 28,4 (1,3) - 340,67 (10,28)
Estigmasterol 29,89 (0,95) - 592,23 (18,37)

B-Sitosterol 1.010,1 (25,0) - 2.682,1 (29,2)

Esterois Totais 1.074,7 - 2.836,0

Segundo a Instru¢do Normativa N° 1, de 30 de janeiro de 2012 (MAPA), o valor minimo para
0s esterdis totais é de 1.000 mg/kg para azeite de oliva virgem, azeite de oliva e azeite de oliva
refinado. Para o 6leo de bagaco de oliva o valor minimo é de 1.600 mg/kg e para o 6leo de bagaco

de oliva refinado é de 1.800 mg/kg.

Das amostras analisadas, vinte e trés amostras apresentaram teores de esterdis totais na
faixa de classificacdo para 6leos de bagaco de oliva, enquanto que uma amostra apresentou teor
abaixo de 1.000 mg/kg. Portanto, esses resultados mostraram que 33% do total das amostras de

azeite de oliva extra virgem podem estar adulterados com outros tipos de 6leos vegetais.
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4 CONCLUSAO

De acordo com os resultados obtidos 19% das amostras de azeite de oliva extra virgem
analisadas no presente trabalho apresentaram valores em desacordo com a legislacdo brasileira
para os parametros avaliados, extingdo especifica (K232, K270 e AK), composicdo de &cidos
graxos e esterdis totais. Portanto, esses resultados indicam possiveis adulteracbes de azeite de

oliva extra virgem com 0leos vegetais refinados.
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