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RESUMO

O azeite extravirgem € considerado o mais nobre de todos, qualidade que justifica o preco
mais alto. Tem um grau de pureza maior e menor acidez, pois vem da primeirissima prensa da
azeitona, sem sofrer influéncia de calor, aditivo ou solvente. Grande parte dos beneficios
associados ao consumo do azeite de oliva estd diretamente relacionada a sua composi¢io que
¢ rica em 4cidos graxos monoinsaturados e pobre em saturados. A pritica de vender um
produto misturado como azeite de oliva puro, permite que algum fabricante exerca uma
concorréncia desleal no mercado, conseguindo precos mais competitivos para seu produto,
além de lesar o consumidor, que compra a mistura como se fosse azeite de oliva extravirgem.
Desta forma, o presente trabalho teve por objetivo avaliar e confrontar a qualidade fisico-
quimica de duas marcas de azeite de oliva extravirgem, uma tradicional e outra menos
conhecida adquiridos em Jodo Pessoa - PB. As andlises foram realizadas conforme
metodologia descrita pelo Instituto Adolfo Lutz, e teve como respaldo normativo a ANVISA
RDC n° 487/99. Foram realizadas anélises de acidez, densidade relativa, indice de perdxido e
indice de refracdo. Os resultados obtidos indicaram que todas as amostras apresentaram-se
dentro dos limites de aceitabilidade para os pardmetros fisico-quimicos avaliados. O trabalho
comprovou que, embora a marca menos tradicional tenha demonstrado menor uniformidade
entre seus lotes de fabricacdo, as duas marcas de azeites analisadas sdo, de acordo com os
resultados obtidos, realmente azeite de oliva extravirgem, apresentando propriedades que as

qualificam como produtos adequados para o consumo.

Palavras-chave: Aspectos fisico-quimicos; Azeite de oliva extravirgem; Controle de
qualidade.



ABSTRACT

The extra virgin olive oil is considered the noblest of all, a quality that justifies the higher
price. Have a higher degree of purity and lower acidity as it comes from the very first pressing
of the olives, no influence of heat, solvent or additive. Largely associated with the
consumption of olive oil benefits is directly related to its composition that is rich in
monounsaturated fatty acids and low in saturated. The practice of selling a blended product as
pure olive oil, allows a manufacturer engaged in an unfair competition in the market getting
more competitive prices for their product, and damaged the consumer who buys the mixture
as if it were extra virgin olive oil. Thus, this study aimed to evaluate and compare the physical
and chemical quality of two brands of olive oil, a traditional virgin olive oil and other less
known acquired in Jodo Pessoa - PB. Analyses were performed according to the methodology
described by the Adolfo Lutz Institute, and had the legal backing ANVISA RDC n° 487/99.
Analysis of acidity, relative density, peroxide value and refractive index were performed. The
results indicated that all samples were within the limits of acceptability for physico-chemical
parameters. The study found that even though less traditional brand has shown considerable
uniformity among its manufacturing batches, the two brands of oils are analyzed, according to
the results obtained, really extra virgin olive oil, with properties that qualify them as suitable

products for consumption.

Keywords: Physicochemical aspects, Extra virgin olive oil; Quality control.
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1-INTRODUCAO

O azeite de oliva é obtido do fruto da Olea europea L. por esmagamento e
prensagem. H4 muito tempo tem sido considerado um 6leo sublime, ocupando um lugar
de destaque em relacdo aos demais Oleos comestiveis. Embora receba diversas
classificagdes dependendo da origem, da variedade do fruto e do grau de prensagem, o
azeite de oliva apresenta maior valor no seu estado bruto, devido as suas caracteristicas
naturais de cor, sabor e aroma (LAGO et al., s.d.).

O azeite extravirgem € considerado o mais nobre de todos, qualidade que
justifica o pre¢o mais alto. Tem um grau de pureza maior e menor acidez, pois vem da
primeirissima prensa da azeitona, sem sofrer influéncia de calor, aditivo ou solvente.
Depois do processo mecanico, € apenas lavado e filtrado. Para valorizar seu sabor,
recomenda-se servi-lo cru, em saladas, queijos e paes. Seguindo a hierarquia, vem o
azeite virgem, que € extraido da segunda ou terceira prensagem do fruto. Por isso, perde
um pouco no sabor e costuma ser levemente adocicado (ABOISSA, 2014).

Grande parte dos beneficios associados ao consumo do azeite de oliva estd
diretamente relacionada a sua composicao que € rica em dcidos graxos monoinsaturados
e pobre em saturados. Deste modo, permite um equilibrio saudédvel entre os dois tipos
de colesterol, uma vez que auxilia na reducio do colesterol de baixa densidade (LDL) e
no aumento do colesterol de alta densidade (HDL). Possui compostos fendlicos que
inibem oxidacdo, reagindo com os radicais livres, inibindo a agregacdo plaquetdria,
prevenindo a oxidagdo da LDL e contém vitamina E, um poderoso antioxidante. Possui
esterdis (B-sitosterol) favorecendo a redug¢do do colesterol e ajuda na prevengdo e
combate ao cancer (prostata, c6lon, mama). A presenca de hidrocarbonetos (esqualeno)
no azeite favorece a excre¢do de toxinas, ajuda na homeostasia celular e tem efeitos
anticarcinogénicos (OLIVA, 2009).

Segundo o Conselho Oléicola Internacional — COI, o Brasil importou de 2007 a
2012 uma média de mais de 60 mil toneladas/ano sendo, portanto, um dos maiores
consumidores deste alimento. No entanto, o pais ndo € um grande exportador, sendo os

paises do continente europeu os maiores fornecedores, seguidos da Argentina.
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Para que seja considerado extravirgem o azeite de oliva deve obedecer algumas
especificagdes que muitas vezes ndo sdo respeitadas. A pratica de vender um produto
misturado como azeite de oliva puro, permite que algum fabricante exerca uma
concorréncia desleal no mercado, conseguindo precos mais competitivos para seu
produto, além de lesar o consumidor, que compra a mistura como se fosse azeite de
oliva extravirgem (INMETRO, 2014).

Diante do exposto, o trabalho visa, primordialmente, analisar diferentes lotes de
duas marcas de azeite de oliva extravirgem, e assim verificar a autenticidade e a

presencga de possiveis misturas ou aditivos que descaracterizem o produto.
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2-0OBJETIVOS

2.1 — Objetivo geral

Avaliar o atendimento de diferentes marcas de azeite aos requisitos

estabelecidos pela ANVISA no que se diz respeito a parametros fisico-quimicos.

2.2 — Objetivos Especificos

e Comparar os valores de indice de acidez, per6xido, refracdo e densidade relativa
de trés lotes, de uma mesma marca de azeite de oliva extravirgem, e assim
estimar o grau de variancia entre estes lotes;

e Confrontar os valores aferidos entre as duas marcas analisadas;

e Auvaliar se as amostras estdo dentro dos valores estabelecidos pela ANVISA para
algumas das principais caracteristicas fisico-quimicas;

e Demonstrar a relevancia de se detectar possiveis adulteracdes nestes produtos,

os quais sdo fornecidos para os consumidores.
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3 - FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 — Sobre o azeite

A oliveira, chamada de “’a arvore da eternidade’’, foi cultivada no mediterraneo
inicialmente por fenicios e sirios. Gregos e romanos expandiram o plantio dessa drvore,
assim como o uso do seu fruto, a azeitona, tendo aprendido com drabes e hebreus a
milenar técnica de extracdo do azeite (ABOISSA, 2014).

Fundamentado em vérios estudos acerca da Dieta do Mediterraneo,
pesquisadores confirmaram que o azeite de oliva oferece grande contribuicdo nesta
dieta, a qual direciona o consumo de carnes para o topo da piramide e o consumo de
azeite, frutas, vegetais legumes e carboidratos para a base alimentar dessa piramide
(SIZER & WHITNEY, 2003).

Existe uma evidéncia cientifica que ampara a ideia de que 40% de todas as
calorias didrias necessdrias sejam advindas da ingestdo de azeites de oliva. Essa tese
aponta que a Dieta do Mediterraneo, mesmo com toda sua ingestdo de gorduras, reduz o
risco de doengas cardiovasculares e ajuda no controle do diabetes mellitus (SIZER &
WHITNEY, 2003).

N3ao obstante, o azeite de oliva, rico em gordura monoinsaturada, ¢ metabolizado
de uma maneira que promove maior conservacao de um tipo de colesterol importante ao
organismo, o HDL, e uma diminui¢do do LDL, muito danoso quando em concentragdes
acima dos valores de referéncia no organismo humano. Todos estes fatores faz desse
azeite um o6leo mais benéfico do que o de soja por exemplo. (SIZER & WHITNEY,
2003).
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3.1.1. Producdo e Classificacao

Conforme Peixoto (1998), a classificacdo do azeite de oliva se baseia, dentre
outros dados, pelo valor da acidez deste produto e pelo processo de obtengao (extracao

mecanica ou por solvente).

Desse modo, o azeite de oliva pode ser classificado quanto a sua producgdo
(ANVISA, 1999):

e Agzeite virgem de oliva: azeite obtido do fruto da oliveira unicamente por
processos mecanicos ou outros meios fisicos, particularmente condi¢des térmicas, que
ndo levem a deterioracdo do azeite, e que ndo tenha sido submetido a outro tratamento
que ndo a lavagem, decantacdo, centrifugacdo e filtragem. Excluem-se os 6leos obtidos
por meio de solvente ou reesterificacdo e misturas com 6leos de outra natureza.

e Azeite de oliva refinado: azeite de oliva obtido pelo refino do Azeite virgem
de oliva, com acidez final, expressa em acido oleico, ndo superior a 0,5 g/100g.

e Azeite de oliva: azeite de oliva constituido pela mistura de Azeite de oliva
refinado com Azeite virgem de oliva extra, fino ou comum. Nao poderad ser misturado
com o Azeite virgem de oliva lampante. O produto devera ter acidez, expressa em acido
oleico, ndo superior a 1,5 g/100g.

e Oleo de bagaco e/ou carogo de oliva refinado: 6leo refinado obtido do bagaco

e/ou caroco de oliva com acidez, expressa em acido oleico, ndo superior a 0,5 (g/100g).

Na Figura 1 pode ser visto como se d4, em suma, a producdo do azeite de oliva
de acordo com sua classificacdo. O azeite de oliva pode ainda ser classificado quanto a

sua acidez (ANVISA, 1999):

e Azeite virgem de oliva extra: azeite virgem de oliva com acidez, expressa em
acido oléico, ndo superior a 1,0g/100g;

e Azeite virgem de oliva fino: azeite virgem de oliva com acidez, expressa em
acido oléico, ndo superior a 2,0g/100g;

e Azeite virgem de oliva comum ou semi-fino ou corrente: azeite virgem de
oliva com acidez, expressa emacido oléico, ndo superior a 3,3 g/100g. O azeite virgem

comum ndo pode ser pré-embalado quando destinado diretamente para a venda ao
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consumidor final. O produto pode ser misturado com Azeite Refinado de Oliva
paraconstituir o tipo comercial designado somente como Azeite de Oliva;

e Agzeite virgem de oliva lampante: azeite virgem de oliva com acidez, expressa
em 4cido oléico, superior a 3,3g/100g. O azeite virgem de oliva lampante ndo pode ser
pré-embalado quando destinado diretamente ao consumidorfinal. E, obrigatoriamente,
destinado ao refino, ndo podendo ser usado para constituir mistura com azeite refinado.
O produto pode ser destinado para usos que ndo sejam diretamente os do género

alimenticio, nem diretamente de ingrediente de género alimenticio.

D

.

AZEITE DE OLIVA " MOINHOS BAGACO

VIRGEM

EXTRACAO

PROCESSO DE REFINAMENTO

AZEITE DE BAGACO
REFINADO

AZEITE DE OLIVA
REFINADO

A

Figura 1: Classificacdo do azeite quanto ao método de producdo. Fonte:
palatogourmand.com.br, 2014.

3.1.2. Composi¢do

O azeite de oliva é composto principalmente por glicerideos e acidos graxos

livres. Possui também polifenois, hidrocarbonetos, tocofenois, carotenoides, clorofilas,
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entre outros nutrientes. A Tabela 1 mostra a composi¢do tipica do azeite de oliva

(BECKER, 2004).

Tabela 1. Composig¢ao tipica do azeite de oliva.

Monoglicerideos >90% (000, POO)

Triglicerideos 0,5-7 %

Acidos graxos livres 0,2-3,3%

Diglicerideos <0,05%

Tocoferdis 100 — 700 mg. kg™ (Alfa-tocoferol)

Ceras <350 mg. kg™

Carotendides 30 mg. kg™

Clorofilas 1 -10mg. kg™

Aromas 25 mg. kg-1 (2- trans- nonenol, pentanol, nonanol, metil
butanol-1)

Dihidroxitriterpenos < 4,5% da fracdo insaponificdvel (eritrodiol e uvaol)

Esteres de dcidos graxos

C27 — C32 alcoois, esterois esterificados

Hidrocarbonetos

Esqualeno

4- metilesterois

<1% da fracao insaponificavel (citrostadienol, gramisterol)

Polifendis

100 — 200 mg. kg™

Feofitinas

0,2 -24 mg. kg™

Fonte: BECKER, 2004.

3.2 — Acidez

O indice de acidez € definido como o nimero de mg de hidréxido de potéssio

necessdrio para neutralizar um grama da amostra. O método € aplicdvel a 6leos brutos e

refinados, vegetais € animais, € gorduras animais. Os métodos que avaliam a acidez

tituldvel resumem-se em titular, com solu¢des de alcali-padrao, a acidez do produto ou

solugdes aquosas/alcodlicas do produto, assim como os &4cidos graxos obtidos dos

lipidios (ZENOBON et al., 2008).

A afericdo da acidez pode mostrar um dado importante na avaliagdo do estado

de conservagdo do 6leo. Uma reacdo de decomposicao, seja por fermentacao, oxidagdo

ou hidrolise, quase sempre altera a concentragdo dos fons hidrogénio. A decomposicao

dos glicerideos € acelerada por aquecimento e pela luz, sendo a rancidez quase sempre

acompanhada pela formacgao de dcidos graxos livres. Esses sdo normalmente expressos

sem termos de indice de acidez, podendo sé-lo também em mL de solu¢do normal por
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cento ou em g do componente acido principal, geralmente o acido oleico. Os
regulamentos técnicos costumam adotar esta ultima forma de expressdo da acidez
(ZENOBON et al., 2008).

H4 diversos fatores que, possivelmente, influenciam a acidez, como a qualidade
da azeitona (se esta estd infestada por pragas, danificada ou fermentada), maturacdo e
estocagem da azeitona, acdo enzimdtica, sistema de obtencdo do azeite virgem
(centrifugacdo ou prensagem), tipo de extracdo do azeite (mecanico ou por solvente) e
refinacdo (CARDOSO, 2006).

Conforme a Resolu¢cdo RDC N° 270, de 22 de setembro de 2005, que ratificou a
RDC n° 482/99, o azeite de oliva extravirgem deve ter a sua acidez expressa em 4cido

oléico ndo superior a 0,8g/100g, ou seja, ndo deve ser maior que 0,8% (ANEXO A).

3.3 — Densidade Relativa

Este método determina a razdo da massa da amostra em relagdo a da agua por
unidade de volume a 25 °C e € aplicavel a todos os Oleos e gorduras liquidas
(ZENOBON et al., 2008).

A determinacdo da densidade relativa juntamente com o indice de saponificacdo
e o indice de refracdo estdo relacionados com as caracteristicas especificas de cada dleo
vegetal como comprimento de cadeias e numero de insaturacoes (MORETTO & FETT,
1998).

Nao obstante, a densidade relativa do azeite € ttil para a verificacdo da massa
molecular médio da gordura (MELLO & PINHEIRO, 2012).

Segundo a Resolucdo RDC n° 482, de 23 de setembro de 1999, o azeite de oliva
extravirgem precisa ter densidade relativa entre 0,907 e 0,913, em temperatura ambiente

de 25 °C (ANEXO B).

3.4 — Indice de Refracao
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O indice de refracdo (nD) é caracteristico para cada tipo de 6leo, dentro de
certos limites. Est4 relacionado com o grau de saturagdo das ligacdes, mas € afetado por
outros fatores tais como: teor de 4cidos graxos livres, oxidac¢do e tratamento térmico.
Esse método € aplicdvel a todos os 6leos normais e gorduras liquidas (ZENOBON et al.,
2008).

Valores altos podem indicar a presenca de possiveis impurezas. Também
aumenta com o aumento do nimero de duplas liga¢des conjugadas e com o tamanho da
cadeia hidrocarbonada (MORETTO et al.,, 1998). Conforme o indice de refracdo
diminui aumenta o grau de saturacdo (MELLO & PINHEIRO, 2012).

A Resolucdo RDC n° 482, de 23 de setembro de 1999, preconiza que o azeite
extravirgem deve ter indice de refracao entre 1,477 e 1,4705 (ANEXO B).

3.5 — Indice de Peréxido

Este método expressa o estado inicial de oxidacdo do azeite e, também, indica a
deterioracdo que pode ter sofrido certos componentes de interesse nutricional, como a
vitamina E (MACHADO et al., 2006).

Determina todas as substancias, em termos de miliequivalentes de per6xido por
1000 g de amostra, que oxidam o iodeto de potdssio nas condi¢des do teste. Estas
substancias sdo geralmente consideradas como peréxidos ou outros produtos similares
resultantes da oxidacdo da gordura. E aplicdvel a todos os 6leos e gorduras normais,
incluindo margarina e creme vegetal, porem e suscetivel e, portanto qualquer variagdao
no procedimento do teste pode alterar o resultado da analise (ZENOBON et al., 2008).

A Resolucdo RDC n° 482, de 23 de setembro de 1999, determina que o azeite

extravirgem deva ter indice de per6xido nao superior a 20 meq/kg (ANEXO B).
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4 - MATERIAL

4.1 — Amostras

Foram ultilizados seis frascos de azeite de oliva extravirgem, sendo esses de duas
marcas, uma tradicional e outra menos conhecida, totalizando trés lotes de cada marca.

As amostras foram adquiridas em diferentes estabelecimentos de Jodo Pessoa - PB.

4.2 — Equipamentos

e Balanca analitica, mod. AY 220, Marte, Minas Gerais — BR;

e Refratdbmetro de Abbe (ANEXO C);

e Banho-maria.

4.3 — Reagentes

e Solugdo de eter-alcool (2:1) neutra;

e Soluc¢do fenolftaleina;

e Soluc¢do de hidréxido de sédio 0,01 M;

e Solucgdo de 4cido acético-cloroférmio (3:2) neutra v/v;
e Solucdo de iodeto de potassio a 5%;

e Soluc¢do de tiossulfato de sédio padronizado de 0,1 N;
e Amido solivel PA;

e Jodeto de potéssio PA.

4.4 — Vidrarias e acessorios
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Frasco Erlenmeyer de 125 mL;

Proveta graduada de 1 mL e 50 mL;

Bureta de 10 mL com subdivisées de 0,05 mL;
Picnometro com junta esmerilhada de 50 mL;

Pipetas automaticas Digipet;
Termometro com subdivisido de 0,1°C;
Vidrarias diversas (baldes volumétricos, béqueres, bastdes de vidro, funis de

vidro, provetas, pipetas e vidro de reldgio).
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5S-METODOLOGIA

5.1 — Selecao das amostras

Para a realizacdo deste estudo foram utilizados azeites de oliva extravirgem em
frascos de vidro ambar, de 500 mL cada, provenientes de trés estabelecimentos
comerciais no municipio de Jodo Pessoa - PB. De cada estabelecimento foi adquirido
um lote de fabricacdo de uma marca diferente. Todos os frascos estavam, de acordo
com o rétulo, dentro do prazo de validade (Tabela 2). As amostras foram designadas

como: T1, T2 e T3 (tradicional), e MT1, MT2 e MT3 (menos tradicional).

Tabela 2: Data de fabricacio e prazo de valiadade dos lotes analisados.

T1 T2 T3 MT1 MT2 MT3

Fabricacdo 10/2013 10/2013 10/2013 09/2013 12/2013 01/2014

Validade  04/2015 04/2015 04/2015 03/2015 12/2015 01/2016

Fonte: Préprio autor, 2014.

5.2 — Analise fisico-quimica dos azeites

Todos os ensaios realizados nas amostras de azeite extravirgem seguiram a
metodologia descrita pelo Instituto Adolfo Lutz, com algumas adaptagdes no caso do

indice de perdxido e indice de refragdo.

5.2.1 — Determinacdo da acidez em acido oléico

Em uma balanca analitica foram medidos 2 gramas (+ 0,05g), em frasco
Erlenmeyer de 125 mL, de amostra de cada frasco. Adicionou-se 25 mL de solugdo de
eter-alcool (2:1) neutra. Adicionou-se duas gotas do indicador fenolftaleina. Titulou-se

com solu¢do de hidroxido de sédio 0,01 N até o aparecimento da coloracdo rosea, a qual
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deveria persistir por 30 segundos. A Figura 2 ilustra o processo da determinacdo da

acidez.

NaOH 0,01M
= (= ¢
s B 1)
* s S '
22 AMOSTRA 25mL ETER-ALCOOL 2GOTAS DE FENOLFTALEINA  AGITACAO/CORROSA

Figura 2: Representacdo esquemdtica da andlise da acidez. Fonte: Préprio autor,
2014.

Com base no volume do titulante gasto para o aparecimento da coloracdo rdsea,
calculou-se o valor da acidez em 4cido oléico de acordo com a Equacdo 1 (ZENEBON

et al., 2008):

Acidez em Acido Oleico, por cento, m/m = v x fx M x 28,2 (1)
P

onde: v =n° de mL de solucdo de hidroxido de sédio 0,1 N gasto na titulagdo; f = fator
da solu¢do de hidroxido de sédio; P = n° de g da amostra.

5.2.2 — Determinacdo da densidade relativa

Em uma balanca analitica foi medida a massa de um picndmetro vazio. Depois o
mesmo picnOmetro teve sua massa medida, dessa vez completamente cheio de dgua
destilada. Uma terceira medida foi feita, com o picndmetro completamente cheio com a
amostra de azeite. O mesmo procedimento foi feito, em duplicata, para cada frasco de
azeite.

Como pode ser visto na Figura 3, a densidade relativa foi calculada subtraindo a
massa do picndmetro com a amostra pela massa do picndometro vazio e, dividindo esse

valor pela massa do picndmetro com a 4gua menos a massa do picndmeo vazio. O valor
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final é adimencional, pois foi obtido pela razao de duas densidades.

i (df—.
PICNOMETRO COM AMOSTRA PICN ﬁlg TRO VAZIO
u‘."f |f

PICNOMETRO COM AGUA PICNOMETRO VAZIO

D.R.

Figura 3: Densidade relativa. Fonte: Préprio autor, 2014.

5.2.3 — Determinag¢do do indice de peréxido

Em uma balanca analitica foram medidos 5 g de cada amostra de azeite em um
erlenmeyer de 125 mL. Foram adicionados 30 mL da solu¢do de acido acético-
cloroférmio (3:2 v/v) e agitou-se até a dissolu¢do da amostra. Foi adicionado 1 g de KI
(iodeto de potéssio) e levado em banho-maria por exatamente um minuto. Foram
adicionados 20 mL de solucdo de iodeto de potassio a 5%. Acrescentou-se 25 mL de
dgua destilada com posterior homogeneiza¢do. Foram adicionados 0,5 g de Amido
Solivel PA. Entdo essa solucdo foi titulada com solucao de tiossulfato de sédio a 0,1 N,
com constante agitacdo, até que a coloracdo azul (ou escurecida) desaparecesse. Foi

preparada uma prova em branco nas mesmas condi¢des (sem usar o 6leo).

O volume do titulante gasto foi anotado e usado na Equacdo 2 (ZENEBON et
al., 2008):

Indice de Peréxido em meq/1000g = (A-B) x N x fx 1000 (2)
P

sendo, A = n° de mL da solugdo de tiossulfato de sédio 0,1 (ou 0,01 N) gasto na
titulagdo da amostra; B = n° de mL da solucdo de tiossulfato de sddio 0,1 (ou 0,01 N)

gasto na titulag@o do branco; N = normalidade da solugdo de tiossulfato de sédio; f =
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fator da solugdo de tiossulfato de s6dio; P = n° de g da amostra.
Conforme ilustrado na Figura 4, na andlise do indice de perdéxido ocorre o
desaparecimnto da coloracdo azul (gerada pelo amido), indicando o ponto de

equivaléncia.

U
-
al

-

5z AMOSTRA 30mL AC. ACETICO-CLOROFORMIO  1g K1/ BANHO-MARIA (Imin) 20mL KI (SOLUCAO 5%)

Nal5203 0.1M g
i

|

"“'}

L8

AGITACAO/COR AZUL STMIR ~ 0.5g AMIDO SOLUVEL 25mL AGUA DESTILADA

Figura 4: Representacdo esquematica da andlise do indice de per6xido. Fonte: Préprio
autor, 2014.

5.2.4 — Determinagdo do indice de refracdo

O refratdometro foi ajustado com dgua destilada. Os prismas foram limpos e
completamente secos e entdo foram colocadas no prisma inferior algumas gotas da
amostra. O prisma foi fechado e travado firmimente. Esperou-se 2 minutos para que a
amostra atingisse a temperature do aparelho. O instrumento e a luz foram ajustados até

29



o ponto em que a leitura ficasse a mais distinta possivel que, uma vez focalizada, foi
possivel a determinac@o do indice de refrac@o. A leitura verificada foi anotada, tal como
a temperatura do equipamento.

A ANVISA determina os limites de indice de refracdo para azeite de oliva
extravirgem a uma temperatura fixa de 20 °C. Logo, como o processo nao foi conduzido
nessa temperatura, foi necessario um cdlculo para corrigir tal discrepancia, que pode ser

visto na Equagdo 3 (ZENEBON et al., 2008):

R+K(T-T)=R (3)

em que R = leitura da temperatura T(°C); R’= leitura da temperatura T* (°C); T =
temperatura padrao (°C); T’ = temperatura na qual a leitura de R’ foi feita (°C).

A Figura 5 ilusra como foi realizada a andlise do indice de refracdo.

VERIFICACAO °C/2 GOTAS DE AGUA DESTILADA LEITURA/CALIBRACAQ /LIMPEZA 2 GOTAS DA AMOSTRA /2min LEITURA

Figura 5: Representacio esquematica da andlise do indice de refracdo. Fonte: Préprio
autor, 2014.

Essa foi, portanto, a ultima andlise a ser realizada, ao final de trés meses apos a

obtencdo dos azeites.
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6.0 - RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1 — Avaliacao da acidez

As seis amostras testadas (T1, T2, T3, MTI, MT2 e MT3) estio em
conformidade com a resolugdo RDC n° 487, de 23 de setembro de 1999 (ANVISA) para
a concentracdo em % de 4cido oleico. No entanto, uma das amostras (MC1) apresentou
nos testes um valor de acidez maior do que aquele informado no rétulo do seu frasco
original.

A amostra T1 apresentou concentracdo de 0,477% m/m em &cido oleico; a
amostra T2 apresentou uma concentracdo de 0,492% m/m em 4cido oleico e a amostra
T3 apresentou uma concentragdo para o dcido oleico em 0,477% m/m. Em relacdo a
marca menos tradicional, a amostra MT1 apresentou uma concentragdo para o 4cido
oleico em 0,590% m/m; a amostra MT2 apresentou concentracdo de 0,416% m/m de
acido oleico e a amostra MC3 apresentou uma concentra¢do em 4cido oleico de 0,496%
m/m.

As amostras da marca T obtiveram um devio padrdo relativo de 0,007. Ja as
amostras da marca MT obtiveram um desvio padrao relativo cerca de dez vezes maior:
0,071. Os coeficientes de variacdo da marca T e MT foram 1,467% e 14,200%
respectivamente. A Tabela 3 mostra os resultados das anélises de acidez das marcas T e

MT, tal como o devio padrao e coeficiente de variacdo dos trés lotes de cada marca.

Tabela 3: Acidez em 4cido oleico (Amotras versus Regulamento versus Roétulo), Desvio
Padrao* e Coeficiente de Variagao™**.

ACIDEZ RDC N° 482 ROTULO DP* CV**
(2/100g) (< 0,8%) (< 0,5%) (2/100g) (%)
Tl 0,477 (£0,5%) CONFORME CONFORME
T2 0,492(£0,5%) CONFORME CONFORME 0,007 1,467

T3 0,477 (£0,5%) CONFORME CONFORME
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MT1 0,590 (+0,5%) CONFORME NAO CONFORME

MT2 0,416 (+0,5%) CONFORME CONFORME 0,071 14,200

MT3 0,496 (+ 0,5%) CONFORME CONFORME

Fonte: Proprio autor, 2014.

A Figura 6 estabelece uma relacdo de exatiddo e precisdo entre as amostras das
duas marcas, considerando a médias geral de acidez entre as seis amostras, que foi de
0,491%. Nota-se que as andlises com a marca T foram bem mais exatas e precisas do

que as andlises com a marca MT.

MT3

T2

MT2
MTI

13

() Tradicional
O Menos Tradicional

Figura 6: Precisdo e exatiddo das andlises de acidez, considerando a
média dos resultados obtidos como o valor exato (central). Fonte:
Préprio autor, 2014.

6.2 — Avaliaciao da densidade relativa

As seis amostras testadas (T1, T2, T3, MT1, MT2 e MT?3) estdo de acordo com
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a resolucdo RDC n° 487, de 23 de setembro de 1999 (ANVISA), no que diz respeito a
densidade relativa, em temperaura igual a 25°C.

A amostra T1 apresentou densidade relativa de 0,912; a amostra T2 apresentou
densidade relativa de 0,910 e a amostra T3 apresentou densidade relativa de 0,910. Em
relacdo a marca menos tradicional, a amostra MT1 apresentou densidade relativa de
0,913; a amostra MT2 apresentou densidade relativa de 0,912 e a amostra MC3
apresentou densidade relativa de 0,912.

As amostras da marca T e MT obtiveram desvio padrdo relativo, de densidade
relativa, igual a 0,0009 e 0,0005 respectivamente. O coeficiente de variagdo da marca T
foi de 0,090% e da marca MT de 0,052. A Tabela 4 mostra os resultados das analises de
densidade relativa das marcas T e MT, tal como o devio padrdo e coefiente de variacdo

dos trés lotes de cada marca.

Tabela 4: Densidade Relativa (Amotras versus Regulamento), Desvio Padrio* e
Coeficiente de Variacao™**.

DENSIDADE RELATIVA RDC N° 482 Dp*  CV**
(0,907 - 0,913/25°C) (%)

Tl 0,912 (+ 0,5%) CONFORME

T2 0,910 (+ 0,5%) CONFORME 0,0009 0,090
T3 0,910 (+ 0,5%) CONFORME
MT1 0,913 (+ 0,5%) CONFORME

MT2 0,912 (+ 0,5%) CONFORME 0,0005 0,052
MT3 0,912 (+0,5%) CONFORME

Fonte: Proprio autor, 2014.

Na figura 7, foi estabelecida uma relacio de exatidao e precisdo entre as
amostras das duas marcas, considerando a mediana dos valores limites de aceitacdo de
densidade relativa para azeite de oliva extravirgem como o valor exato, que é de 0,910.
Nota-se que as andlises com a marca T foram um pouco mais exatas que a marca MT,

porém as andlises com a marca MT foram um pouco mais precisas que a marca T.
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MT2

T1

() Tradicional
O Menos Tradicional

Figura 7: Precisdo e exatidio das andlises de densidade relativa,
considerando a mediana da faixa de aceitagdo (ANVISA) como o valor
exato (central). Fonte: Préprio autor, 2014.

6.3 — Avaliacao do indice de perodxido

As seis amostras testadas estdo em conformidade com a resolu¢cdo RDC n° 487,
de 23 de setembro de 1999 (ANVISA) no que diz respeito ao indice de peroxido.

A amostra T1 apresentou indice de perdxido igual a 17,793; a amostra T2
apresentou indice de perdxido igual a 19,898; a amostra T3 apresentou indice de
peréxido igual a 17,946; amostra MT1 apresentou indice de peréxido igual a 13,893; a
amostra MT?2 apresentou indice de peréxido igual a 17,932 e a amostra MC3 apresentou
indice de perdxido igual a 17,819.

As amostras da marca T e MT obtiveram desvio padrao relativo igual a 0,958 e
1,878 respectivamente. O coeficiente de variacdo da marca T foi de 5,166% e da marca
MT foi de 11,349%. A Tabela 5 mostra os resultados das analises referentes ao indice

de per6xido, o desvio padrao e coeficiente de variacdo.
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Tabela 5: Indice de Per6xido (Amotras versus Regulamento/Rétulo), Desvio Padrao* e
Coeficiente de Variacao™**.

fNDI/CE DE RDC N° 482 E ROTULO Dp* CV**
PEROXIDO
(meg/1000g) (20meq/1000g) (meq/1000g) (%)
T1 17,793 (+ 0,5%) CONFORME
T2 19,898 (+ 0,5%) CONFORME 0,958 5,166
T3 17,946 (+ 0,5%) CONFORME
MTI1 13,893 (+ 0,5%) CONFORME
MT2 17,932 (£ 0,5%) CONFORME 1,878 11,349
MT3 17,819 (+0,5%) CONFORME

Fonte: Préprio autor, 2014.

A Figura 8 estabelece uma relagcdo de exatiddo e precisdo entre as amostras das
duas marcas, considerando a média geral do indice de perdxido entre as seis amostras,
que foi de 17,547. Nota-se que as andlises com as amostras T1, T3, MT2 e MT3 foram
bastante precisas e exatas. As amostas T2 e MT1, embora dentro do limite méximo de

peroxido, foram imprecisas em relecdo as demais amostras.

MT2

MT1

() Tradicional
O Menos Tradicional

Figura 8: Precisdo e exatidao das analises de indice de perdxido, considerando a
média dos resultados obtidos como o valor exato (central). Fonte: Proprio autor,
2014.
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6.4 — Avaliacio do indice de refracao

As seis amostras testadas estdo em conformidade com a resolu¢do RDC n° 487,
de 23 de setembro de 1999 (ANVISA) no que diz respeito ao indice de refracio em
teperatura igual a 20°C.

Todas as amostras analisadas obtiveram indice de refragcdo igual a 1,467. Porisso
nao houve desvio padrao relativo entre as duas marcas e entre os lotes da mesma marca.

Devido as limitacdes da aparelhaem disponivel para realizacdo das andlises, este
teste ndo foi findedigno & metodologia descrita pelo Instituto Adolfo Lutz. Portanto, é
possivel que o indice de refracdo seja um pouco superior ao observado.

A Tabela 6 mostra os resultados das andlises referentes ao indice de refracao das

marcas T e MT.

Tabela 6: Indice de Refragiio (Amotras versus Regulamento).

INDICE DE REFRACAO RDC N° 482
(nD20) (1,4677 — 1,4705)

Tl 1,467* ( 0,5%) CONFORME
T2 1,467* (+ 0,5%) CONFORME
T3 1,467* (£ 0,5%) CONFORME
MTI1 1,467* (£ 0,5%) CONFORME
MT2 1,467* (£ 0,5%) CONFORME
MT3 1,467* (+ 0,5%) CONFORME

Fonte: Dados da pesquisa. *Leitura com trés casas decimais, conforme o refratbmetro
disponivel.

Na Figura 9, o indice de refracdo obtido, a parir das analises realisadas, das seis
amostras, foi 100% exato (pois estdo todas dentro do limite estabelecido pela ANVISA)

e preciso (pois nao houve variagdo no resulado das diferentes amostras).
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Figura 9: Precisdo e exatidao das analises de indice de refrag¢do, considerando a
média dos resultados obtidos como o valor exato (central). Fonte: Préprio autor,
2014.

Os valores dos resultados de todas as andlises foram sempre provinientes da
média de dois testes, uma vez que o procedimento foi realizado em duplicate. Por vezes,
quando, para um mesmo lote e marca, os resultados obtidos de duas amostras eram

muito discrepantes um em relacao ao outro, uma terceira andlise era realizada.
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7.0 - CONCLUSAO

Os dados obtidos na avaliacdo fisico-quimica das duas marcas de azeite de oliva
extravirgem (trés lotes de cada), uma tradicional e uma menos conhecida, permitiram as

seguintes conclusdes:

e Todas as amostras apresentaram-se dentro dos limites de aceitabilidade, segunda
a RDC 270/2005 e 487/1999 (ANVISA), para os parametros fisico-quimicos de

acidez, densidade relativa, indice de peréxido e indice de refracdo;

e Houve maior variabiliade de acidez em acido oleico na marca menos tradicional,
mostrando maior uniformidade entre os lotes de fabricacdo da marca mais
tradicional;

e De maneira geral as andlises demostraram uniformidade de produgdo, nas duas

marcas, para os parametros estudados;

e Evidenciaram-se valores discretamente mais elevados de densidade relativa da
marca menos tradicional, o que pode sugerir maior grau de impurezas em
comparacdo a marca tradicional;

e As duas marcas de azeites analisadas sdo, de acordo com os resultados obtidos,
realmente azeite de oliva extravirgem, apresentando propriedades que as

qualificam como produtos adequados para o consumo.
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ANEXO A - Requisitos especificos abordados na resolu¢gdo RDC n° 270/2005.
Destaque para ratificacdo acerca do limite da acidez, em acido oléico, para o azeite de
oliva extravirgem.

5. REQUISITOS ESPECIFICOS
5.1, Acidez:

- Oleos & gorduras refinados (exceto azeite de oliva refinado e dleo de bagago de ofiva refinado): maximo 0,6 mg
KOH/fq

- Oleos prensados a frio e ndo refinados: maximo 4,0 mg KOH/g

- Oleo de palma virgem: maximo 10,0 mg KOH/g

I— Azeite de oliva extra virgem: maximo 0,8 g/100 g em acido oléico I

- Azeite de oliva virgem: maximo 2,0 g/100 g em acido oléico
- Azeite de oliva: maximo 1,0 g/100 g em acido oléico
- Azeite de oliva refinado: maxime 0,3 g /100 g em Acido oléico

- Oleo de bagaco de oliva refinado: méximo 0,3 g/100 g em &cido oléico
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ANEXO B — Resolugdo segundo a RDC n° 487/1999. Destaque para as caracteristicas
fisico-quimicas do azeite de oliva extravirgem.

2.2.2. Caractensticas FAsicas & Quimicas:

Froduto [Densidade [Densidade [indice [indice delfndi:s|h1dtéﬁd Acidez  [Indice  [Solventes  [Ceras
relativa relativa e saponificacao [de [inssponificavelem acido|de halogenadosimg
refracao iodo |(g/100g) oléico  |perdddoimg/kg kg
(20°C/20°C)(25°/ 25°C) [ ne™) (9/100g) [megq
(Wijs) Ozfkg (')
134 - 196 £ 0,20
Areite 0,210 0,207 14677 [134 - 196 75- .= £ 2,0 £ 200 £ 0,20 £
[virgrn o4 250
- - 14705
0,215 0,913
Freite 0,910 0,207 14677 |184 - 196 75 1.5 £ 3.3 £ 20 £ 0,20 £
[virgern e 250
lcommumy |- - 1,.4705
0,916 0,913
Freite 0,910 14677 |184 - 196 75 1.5 £ 0.5 EL £ 0,20 £
refinado o 350
- 14705
0,916
Freite 0,910 14677 |184 - 196 75 |15 £ 1,5 £ 15 £ 0,20 £
] 350
14705




ANEXO C — Refratdometro de Abbe usado na andlise de indice de refracdo.
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