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RESUMO

Sabe-se que a fraude alimentar € uma das principais ameacgas a saude publica,
podendo assumir propor¢des consideraveis na economia, sociedade, politica e na
saude dos consumidores. Diante desse contexto, a credibilidade na identidade dos
produtos alimenticios € de extrema importancia, desde a matéria-prima até a sua
comercializagédo.. Este trabalho teve como objetivo estabelecer metodologias
analiticas para a identificacdo da presenca de adulteragdo em azeites de oliva
extravirgem e aplica-las na avaliagdo da qualidade de azeites de oliva extravirgem
comercializados na regido da triplice fronteira. Foram realizadas anadlises de
determinagcado da composigcao e qualidade dos azeites de oliva extravirgem, sendo
elas o indice de acidez e determinacao do coeficiente de extincdo especifica por
absorcao na regiao do ultravioleta.Os perfis de acidos graxos foram determinados
por cromatografia em fase gasosa com detector de ionizagdo de chama (CG-DIC) e
0s compostos organicos volateis extraidos por microextragao em fase sélida (MEFS)
seguido de analise por cromatografia em fase gasosa acoplada a espectrometria de
massas (CG-EM). Foram avaliadas 22 amostras de azeite de oliva extravirgem e 14
amostras de 6leos de origem animal e vegetal, para avaliagdo de possiveis fontes
de adulteracdo. Para as marcas de azeites de oliva extravirgem avaliadas, o indice
de acidez encontra-se fora do padrdo estabelecido pela legislagao para 13,6% das
amostras. Para os valores de extingao especifica das amostras, foi constatado que
somente 36% das amostras apresentaram resultados em concordéncia com o
preconizado pela legislagao brasileira. A analise de perfis de acidos graxos indicou
que o acido oléico (C18:1n-9c) é o acido graxo presente em maior concentragdo nas
amostras de azeite de oliva extravirgem ndo adulteradas, mostrando um
comportamento inverso com relagdo aos acidos linolénico (C18:2n-6¢) e linoleico
(C18:3n-3). A analise de acidos graxos fornece a informagdo mais confiavel com
relacdo a presenca de adulteracdo, e considerando os resultados obtidos, 31,8%
das amostras avaliadas encontram-se adulteradas, possivelmente com a adigao de
oleo de soja. Esta hipotese foi levantada em razdo dos valores elevados do acido
linolénico (C18:2n-6¢), encontrado em todas as amostras adulteradas. A analise dos
componentes principais dos dados de compostos organicos volateis indicou um
agrupamento das amostras adulteradas e ndo adulteradas, de acordo com o seu
pais de origem, confirmando um padrao existente nas amostras.

Palavras-chave: Perfil de acidos graxos; compostos orgénicos volateis; azeite
extravirgem; adulteragao.



Abstract

It is known that food fraud is one of the main threats to public health, and can take
on considerable proportions in the economy, society, politics and in the health of
consumers. In this context, credibility in the identity of food products is of utmost
importance, from the raw material to its commercialization. This study aimed to
establish analytical methodologies for identifying the presence of adulteration in
extra virgin olive oils and them in assessing the quality of extra virgin olive oils
marketed in the triple border region. Analyzes were carried out to determine the
composition and quality of extra virgin olive oils, which are the acidity index and
determination of the specific extinction coefficient by absorption in the ultraviolet
region. The fatty acid profiles were determined by gas chromatography with flame
ionization detector (CG-DIC) and the volatile organic compounds extracted by solid
phase microextraction (MEFS) followed by analysis by gas chromatography coupled
with mass spectrometry (CG-MS). Twenty two samples of extra virgin olive oil and
14 samples of oils of animal and vegetable origin were evaluated to evaluate
possible sources of adulteration. For the brands of extra-virgin olive oils evaluated,
the acidity index is outside the standard established by legislation for 13.6% of the
samples. For the specific extinction values of the samples, it was found that only
36% of the samples presented results in accordance with the recommendations of
Brazilian legislation. The analysis of fatty acid profiles indicated that oleic acid (C18:
1n-9c) is the fatty acid present in higher concentration in unadulterated extra-virgin
olive oil samples, showing an inverse behavior in relation to linolenic acids (C18: 2n
-6¢) and linoleic (C18: 3n-3). The analysis of fatty acids provides the most reliable
information regarding the presence of adulteration, and considering the results
obtained, 31.8% of the evaluated samples are adulterated, possibly with the addition
of soybean oil. This hypothesis was raised due to the high values of linolenic acid
(C18: 2n-6¢), found in all adulterated samples. The analysis of the main components
of the volatile organic compounds data indicated a grouping of the adulterated and
unadulterated samples, according to their country of origin.

Keywords: Fatty acid profile; volatile organic compounds; extra virgin olive
oil; adulteration.
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1 INTRODUGAO

Ao longo dos ultimos anos, tem-se abordado em uma dimensdo cada vez
maior o contexto de fraude alimentar. A exigéncia do consumidor diante da
qualidade dos produtos alimentares que consome se acentuou, crescendo com iSso
sua consciéncia e preocupacao com os intervenientes na cadeia alimentar (SPINK;
MOYER, 2011). De acordo com Spink e Moyer (2011), entende-se como fraude
alimentar o "termo coletivo utilizado para abranger a substituicdo deliberada e
intencional, a adicdo, alteracdo ou adulteragdo de alimentos, ingredientes
alimentares ou embalagens de alimentos; declaragdes falsas ou enganosas feitas
sobre um produto, para o ganho econémico."

Sabe-se que a fraude alimentar € uma das principais ameagas a saude
publica, podendo assumir proporgdes consideraveis na seguranga nacional,
sociedade, economia, politica e principalmente na saude dos consumidores. Diante
desse contexto, o conhecimento das propriedades funcionais dos alimentos tem
estreitado a relagdo entre os habitos saudaveis de alimentacéo e a diminuigado do
risco de doengas crbnicas (KAEFER; MILNER, 2008).

Considerando o aumento notavel da demanda por azeite de oliva
extravirgem, seu custo se torna alto quando comparado a outros dleos, tornando
necessario o controle de qualidade no produto, para que casos de substituicdo ou
adulteracao por produtos de menor custo ndo venham a ocorrer, implicando em
danos potenciais a saude dos consumidores (BOSKOU, 2006).

Partindo da azeitona, fruto da Olea europea L., mais conhecida como oliveira,
o azeite de oliva extravirgem pode ser extraido de varias formas, sendo a mais
comum a extracdo por prensa mecanica. Durante o processo de extracdo, as
enzimas presentes na azeitona comecam a ter reagdes especificas com os
compostos presentes na azeitona, resultando em diversos produtos finais
responsaveis pelo aroma e sabor do azeite de oliva (CAETANO, 2019). Muitos
fatores podem influenciar a qualidade do azeite e sua composi¢do aromatica, como
a regido geografica de origem, o clima da regido, o tipo de extragdo, o
armazenamento e a qualidade do fruto (PERSURIC et al., 2018).

A producdo do azeite de oliva extravirgem possui diversas etapas, que



envolvem desde a colheita das azeitonas até o armazenamento do azeite, passando
por transformagdes que irdo assegurar a qualidade do produto (FERNANDES,
2014). O método mais utilizado nas industrias para a extragao do azeite de oliva
baseia-se em um processo continuo, conforme demonstrado no fluxograma a seguir
(Tabela 1).

Tabela 1 - Fluxograma do processo de extragao do azeite de oliva extravirgem.

s =, - . -~ 5

Colheita Filtragdo Armazenamento
r Recepcdo ﬁ r Extracdo ﬁ r Embalagem ﬁ
r Limpeza ﬁ r Batedura ﬁ
’ Lavagem ﬁ ’ Moagem ﬂ

.

Fonte - Adaptado de Campos, 2013.

Os azeites de oliva extravirgem sao 6leos de excelente qualidade nutricional,
sao ricos em antioxidantes naturais, trazendo diversos beneficios a saude humana
(ROHMAN, 2016). Portanto, é de extrema importancia o controle de qualidade com
a finalidade de avaliar a qualidade do azeite de oliva extravirgem como matéria
prima para outros produtos, para que seus beneficios e suas qualidades sejam
preservados até o consumo final.

O valor nutritivo do azeite aumenta proporcionalmente com os niveis de
alguns compostos fenodlicos e de alguns acidos graxos, destacando-se o acido
oleico (C18:1n-9c). Alguns componentes minoritarios do azeite também garantem
propriedades nutricionais ao azeite de oliva extravirgem, tais como fitoesterdis,
esqualeno e compostos antioxidantes, se enquadrando nos antioxidantes os
tocoferdis e, em particular, compostos fendlicos (BACCOURI et al, 2008). O aroma
unico caracteristico dos azeites de oliva extravirgem é um tanto quanto complexo,

mais de cem substancias volateis ja foram identificadas, pertencentes a diferentes



grupos funcionais, como alcoois, cetonas e aldeidos, sendo um atrativo para as
industrias, pois podem ser adicionadas em diversos produtos. Estes compostos
volateis sdo produzidos a partir da oxidacdo dos acidos graxos presentes no azeite,
contribuindo essencialmente para o perfil sensorial do azeite de oliva extravirgem
(BRILHANTE, 2019).

Os acidos graxos sao acidos carboxilicos de cadeia longa que podem ser
classificados em saturados, monoinsaturados e polinsaturados (ARAUJO, 2004). A
composicdo do azeite de oliva é caracterizada pelo alto teor de acidos graxos
monoinsaturados, sendo o acido oleico (C18:1n-9) o principal (MORETTO; FETT,
1998). Em pequena quantidade se encontram os acidos graxos poli-insaturados
(linoleico — C18:2n-6 — e alfa linolénico C18:3n-3) e acidos graxos saturados (quadro
1). Por constituirem as unidades basicas dos lipideos, a determinagao do perfil de
acidos graxos se faz fundamental, sendo utilizado como padréo de identidade e
qualidade para os azeites de oliva, que podem apresentar alteragées segundo seu
grau de decomposicao oxidativa (COlI, 2013).

O fato de cada um dos 6leos vegetais apresentarem diferentes caracteristicas
torna a analise da composi¢ao dos acidos graxos um dos parametros em estudos de
verificagdo de adulteragdo. Acidos graxos podem ser determinados e analisados a
partir dos ésteres metilicos, auxiliando no estudo de fraudes e na avaliagao
nutricional de 6leos e de gorduras de origem vegetal e animal. A analise do perfil de
acidos graxos e quantificagdo tém sido extensamente realizadas empregando a
cromatografia em fase gasosa acoplado ao detector de ionizagao chama (CG-DIC)
(AGUIAR et al, 2011; BONAFE et al., 2017; BONAFE et al., 2011;
GARCIA-GONZALEZ et al., 2018).

Dentre as técnicas analiticas, a cromatografia em fase gasosa é a mais
difundida para a analise do perfil de acidos graxos em amostras de 6leo comestivel.
No entanto, para evitar as desvantagens analiticas devido ao seu alto ponto de
ebulicdo, antes da analise pela técnica de cromatografia em fase gasosa, os
triacilglicerois sao hidrolisados em uma etapa e transesterificados em seus
monoésteres metilicos de acidos graxos volateis (SIANO; VASCA, 2020).

De acordo com a legislagédo brasileira, para ser classificado como azeite de

oliva virgem, extra virgem ou lampante (ndo destinado a alimentacdo humana), o
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alimento deve apresentar determinada faixa de tolerancia na composi¢cao de acidos

graxos, apresentada no quadro 1 (BRASIL, 2012).

Quadro 1 - Limite de toler&ncia para composi¢ao de acidos graxos em azeites de oliva.

Composicao de acidos graxos (%)
Grupo Azeite de Oliva Virgem
Tipo Virgem/Extra Virgem Lampante
C14:0 Menor ou igual a 0,05
C16:0 7,5-20,0
C16:1 0,3-3,5
C17:0 Menor ou igual a 0,3
C17:1 Menor ou igual a 0,3
C18:0 0,5-5,0
C18:1n-9c 55,0 - 83,0
C18:2n-6¢ 3,5-21,0
C18:3n-3 (LNA) Menor ou igual a 1,0
C20:1 Menor ou igual a 0,4
C22:0 Menor ou igual a 0,2 Menor ou igual a 0,3
C24:0 Menor ou igual a 0,2

Fonte: Adaptado de BRASIL, 2012; INMETRO, 2015; CODEX, 2003.

Os topicos de qualidade do azeite estdo ganhando interesse entre fabricantes
e clientes, também despertando o interesse direto de 6rgaos reguladores. Embora
existam métodos confiaveis para um controle de qualidade eficaz fornecidos pelo
International Olive Council (COIl, 2013), a caracterizagcdo do azeite de oliva
extravirgem continua a ser um enorme desafio. Tendo em vista que o azeite de oliva
extravirgem possui de fato um valor agregado mais alto, sem o desenvolvimento de
métodos de caracterizacdo apropriados, a possibilidade de fraudes sao evidentes.
Para isso, faz-se necessaria a avaliagdo da qualidade dos azeites de oliva
extravirgem quanto a acidez livre, que expressa a quantidade de acidos graxos
livres na amostra e a extingdo especifica no ultravioleta, que avalia o grau de
oxidacao do azeite de oliva extravirgem. Para a fiscalizagdo de adulteragdes, a
analise do perfil de acidos graxos € uma metodologia importante na caracterizagcao
dos azeites, indicando quais acidos graxos compdem a amostra.

De acordo com esta problematica, uma metodologia adicional usualmente

empregada é a analise de compostos organicos volateis por cromatografia em fase
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gasosa acoplada ao detector de massas (CG-EM), utilizando uma técnica nao
destrutiva denominada microextragao em fase soélida (SPME)
(BELMONTE-SANCHEZ et al., 2018). Esta técnica de amostragem sem solvente,
reduz as etapas de extracdo, limpeza e concentragdo para um Unico passo, pois
possui uma qualidade superior as técnicas tradicionais, podendo identificar
marcadores que causam a oxidacao em azeites (ZHANG & PAWLISZYN, 1993).

Quando considerada a regido da triplice fronteira formada pelas cidades de
Foz do Iguacgu (Brasil), Ciudad del Este (Paraguai) e Puerto Iguazu (Argentina) ha
uma facilidade da mobilidade dos consumidores entre as fronteiras, promovendo
uma lucratividade significativa do comércio dessas regides, pois os produtos
disponiveis em seus mercados e feiras sdo consumidos e comercializados nos trés
paises. Devido a esta facilidade da obtenc¢ao dos produtos na regido transfronteiriga,
0os Oleos vegetais e os azeites produzidos nessas regides chegam em grande
quantidade até a cidade de Foz do Iguacu. Assim, este estudo teve por objetivo
definir uma metodologia para o controle de qualidade da etapa final deste processo
de produgao, sendo esta, os azeites de oliva extravirgem de diferentes origens ja
embalados e expostos em prateleiras de mercados, feirinhas e diversos tipos de
comercio alimenticio.

Desta forma, a presente pesquisa caracterizou os azeites de oliva extra
virgens quanto aos parametros de acidez e seus valores de extingdo no ultravioleta
e avaliou a presengca de adulteracdo em azeites de oliva extravirgem
comercializados na regiao da triplice fronteira (Argentina, Brasil e Ciudad Del Este),

por meio da analise do perfil de acidos graxos e dos compostos organicos volateis.
2 MATERIAIS E METODOS
2.1 AMOSTRAS
As amostras foram adquiridas no comércio da regido da triplice fronteira,
sendo as localizagbes, Brasil - (Foz do Iguagu) - Argentina (Puerto Iguazu) -

Paraguai (Ciudad Del Este), no segundo semestre de 2018 e primeiro semestre de

2019, num total de 36 amostras. Deste conjunto de amostras, 11 amostras foram
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provenientes da Argentina, sendo 1 amostra de 6leo de girassol e 10 amostras de
azeites de oliva extravirgem, 5 amostras foram provenientes de Portugal, todas de
azeite de oliva extravirgem, 6 provenientes do Brasil, sendo 2 de capsulas de éleo
de peixe, 1 de 6leo de milho, 1 de 6leo de arroz, 1 de dleo de soja e 1 de dleo de
coco. Outras 5 amostras foram provenientes da Espanha e 2 do Chile, todas de
azeite de oliva extravirgem. A amostra proveniente dos Estados Unidos € um
suplemento alimentar contendo 6leo de peixe, semilla e primula. No total, 22
amostras de azeite de oliva extravirgem foram analisadas, como demonstra o
fluxograma a seguir. As amostras de diferentes tipos de 6leo foram analisadas para
testes comparativos com as amostras de azeite de oliva extravirgem. Amostras de
oleo de fritura e banha de porco foram analisadas somente para visualizacdo de
testes laboratoriais, portanto ndo se enquadram no fluxograma das amostras
compradas. As amostras foram fracionadas e mantidas sob refrigeragdo a -20°C,

protegidas da luz.

10 (EVO0s)

.: 11 (Argentina)

N

1 (Dleo de
girassol)

JI S (Portugal) —:_:ndasE‘u‘DDs

- 2 (Oleo de peixe

= 1 (Oleo de milho)

l 6 (Brasil} w1 (Oleo de arroz}
35 AMOSTRAS —-I _ —

= 1 (Oleo de s0ja)

e | (Dleu de coco)

i

[
-1 5 (E=panha) —: Todas EVOO

-ll 2 (Chile} —! Todas EVOO

| [ e I
AL 1 (Oleo de peixe,
'Jl T{EUA) =t emila & prl’mu;|

Fluxograma do conjunto de amostras analisadas.
Fonte: A autora (2020).
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2.2 CARACTERIZAGCAO DOS AZEITES

Os azeites de oliva extravirgem selecionados para a presente pesquisa foram
caracterizados quanto aos parametros de qualidade dos indices de acidez livre, e
coeficientes de extincao especifica, e também quanto aos parametros de identidade,
sendo determinadas suas composi¢gdes em acidos graxos e analise qualitativa de

compostos organicos volateis.
2.2.1 Extingao especifica no Ultravioleta (UV)

A extingdo especifica no UV pode ser determinada pela medida da
absorbancia na regido do ultravioleta. A absorcdo em 232 e 270 nm, é devida a
presenca de dienos e trienos conjugados.

Trinta miligramas de cada amostra (0,030 g) de azeite foram pesadas
diretamente em um tubo de centrifuga tipo falcon e diluidas no solvente n-octano
grau cromatografico (Sigma-Aldrich), completando um volume de 3 mL, e
homogeneizadas, sendo nhomeadas como solugdo A, tendo sua absorbancia medida
em 270 nm. Posteriormente, 600 pyL desta solugdo e 2,40 mL de n-octano foram
transferidos para um outro tubo tipo falcon e, sendo esta denominada de solugao B,
com absorbancia medida no comprimento de onda de 232 nm. Os valores de
absorbancia devem estar compreendidos entre 0,1 e 0,8. O solvente n-octano foi
usado como solvente de referéncia (branco), em espectrofotdbmetro previamente
calibrado. Para analise, foi utilizado um espectrofotdbmetro da marca Thermo
Scientific modelo Evolution 200 Series UV-Vis.

Os resultados foram calculados de acordo com a Equacgao 1, e expressos em

porcentagem.

_:KX:EI% (1)

Onde:

K, = extingéo especifica no comprimento de onda A;
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AN = absorbancia medida no comprimento de onda A;
¢ = concentragao da solugao em g/100 mL;

| = caminho 6ptico da cubeta em cm =1 cm.

2.2.2 Acidez livre em acido oleico

Para a determinagdo da acidez, as amostras foram previamente
homogeneizadas e estavam completamente liquidas. A metodologia baseou-se na
titulagdo com hidréoxido de sédio (NaOH) e indicador fenolftaleina, de acordo com a
técnica do Instituto Adolfo Lutz (2008), sendo o resultado expresso em % de acido

oleico (m/m), como mostra a equacéo 2.

MN/etx Vg N/etXPM

%Ac Oleico = P

ac.oleico X 100 (2)

Em que:

M, Concentragdo de NaOH/etanol, padronizado (mol L)
Vg Volume de NaOH/etanol gastado na titulagéo (L)

PM : Peso molecular de ac. oleico (g mol™)

ac. oleico"

P..: Peso da amostra (g)

2.2.3. Esterificagao e analise dos acidos graxos por CG-DIC

A metodologia de esterificacdo dos acidos graxos foi realizada de acordo com
Santos et al., 2014. Para a solucao esterificante foram pesados 10,00 +0,01 g de
NH,CI e transferidos para um becker de 500 mL. Mediu-se em uma proveta 300 mL
de CH,OH e transferiu-se ao becker. Foram medidos em uma proveta 15 mL de

H,SO, e transferidos vagarosamente na solugdo anterior. Homogeneizou-se e
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transferiu-se para um frasco ambar e foram rotulados. Uma proporcado de 1:30:1.5

(m/v/v) foi mantida, com o cloreto de aménio, metanol e acido sulfurico.

De acordo com Hartman e Lago (1973), em tubo foram pesadas 0,025+0,001
g da amostra. A metilagcédo foi realizada em tubos cénicos de centrifuga, tipo falcon
de 50 mL com a adigdo de 4 mL da solugdo de NaOH em metanol a 0,50 mol L™.
Apos fechar os tubos, estes foram colocados durante 6 min em banho ultrassom a
temperatura ambiente (20 a 25 °C). Adicionou-se 5 mL de reagente esterificante
(cloreto de amdnio, metanol e acido sulfurico). A seguir, o tubo foi fechado e a
mistura permaneceu em banho ultrassom durante 5 min para a reagcao de catalise
acida, a temperatura ambiente. Para a separagédo de fases, adicionou-se 4 mL de
solugdo saturada de cloreto de sodio, sendo agitada por 30 segundos em vortex.
Foram adicionados 2,0 mL de isooctano, e agitados por 30 segundos em vortex. A
mistura ficou em repouso na geladeira a temperatura de -20 °C durante 24 h para
separacao de fases. Cada uma das amostras foram esterificadas em triplicada, e a

fase organica (parte superior) foi retirada e submetida a analise cromatografica.

As analises dos ésteres metilicos de acidos graxos (FAMEs) foram realizadas
em um cromatografo em fase gasosa (CG-FID) (modelo TR-1310, Thermo
Scientific), equipado com a coluna TR-FAME (120 m de comprimento, 0,25 mm de
diametro interno e filme de 0,25 um) e detector de ionizacdo em chama, operando
em modo split com fluxo de 120 mL min™" Os fluxos dos gases foram de 30 mL min™’
para o gas de arraste H,, 40 mL min” para o gas auxiliar N, e 300 mL min™ ar
sintético, respectivamente. As temperaturas do injetor e do detector foram de 230 e
225 °C, respectivamente. As inje¢cdes foram realizadas em triplicatas e o volume de
injecdo de 1 pL. A temperatura da coluna foi iniciada em 180 °C durante 12 min,
seguido de aquecimento até 210 °C a uma taxa de 5°C / min, sendo mantida nesta
temperatura por 1 min, e posterior aquecimento até 240°C a uma taxa de 2,5°C/
min, sendo preservada esta temperatura durante 14 min, num total de 45 min de
corrida.

Os acidos graxos das amostras de azeite de oliva extravirgem e dos demais

Oleos vegetais foram identificados pela comparagdo com os tempos de retencao
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entre os constituintes das substancias em relagao ao padrao de ésteres metilicos de
acidos graxos (Supelco® 37 Component FAME Mix, Sigma Aldrich, St. Louis, EUA).
As areas dos picos foram determinadas por meio do software Chromeleon 7, e os

resultados expressos em porcentagem de area relativa (%m/m).

2.2.4 Analise dos compostos organicos volateis por (CG-EM)

A analise dos compostos organicos volateis foi determinada de acordo com
Persuri¢, Safti¢, Masek e Paveli¢ (2018). Duas colunas foram testadas neste estudo,
para separagdo dos compostos organicos volateis, ambas da ThermoScientfic. A
coluna TR-5MS (30m x 0,25mm x 0,25 um), que tem a fase estacionaria da coluna
com caracteristica ndo polar e sua composicéo é de 5% fenil polisilfenileno-siloxano
e a coluna TR-WAX (30m x 0,25mm x 0,25um), que tem a fase estacionaria
composta por polietilenoglicol (PEG).

Foram analisadas somente as amostras de azeite de oliva extravirgem. Cinco
gramas (5,00 g) de cada uma das amostras analisadas foram colocadas em vials,
sendo aquecidas em um termobloco a 60 °C. Apds 20 minutos, tempo para atingir o
equilibrio térmico, introduziu-se a agulha SPME (fibora Car/PDMS/DVB) para a
adsorcao dos compostos organicos volateis que estavam presentes no vial, e entdo
a fibra foi exposta ao headspace da amostra (3 cm) por um periodo de 50 minutos. A
amostra foi agitada a 750 rpm usando um agitador magnético durante o processo de
equilibrio e extragao. A fibra foi retirada apds o tempo de extragcéo (50 minutos), e os
compostos organicos volateis coletados foram termicamente dessorvidos na porta
de injegao do sistema cromatografico, onde ocorreu sua separagao e detecgéao.

A identificagdo dos compostos organicos volateis foi realizada por
cromatografia em fase gasosa, com um sistema cromatografico TRACE 1300 Gas
Chromatograph (ThermoScientfic) acoplado a analisador de massas do tipo
quadrupolo I1SQ Single Quadrupole MS (ThermoScientfic).

O gradiente de temperatura da separagao cromatografica foi programado de
modo: 40 °C (8 min), 4 °C min™" a 200 °C (5 min), 50 °C min™" a 250 °C (4 min).

Para a separagao e identificagdo dos compostos orgéanicos volateis, a injecao foi
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efetuada no modo splitless, empregando o gas hélio como gas de arraste, a um
fluxo constante de 1,0 mL min’'. O espectrometro de massas foi operado por
impacto eletrénico com energia de ionizagdo de 70 eV. A linha de transferéncia foi
mantida a uma temperatura de 250°C. A aquisicdo de dados foi realizada em modo
SCAN e tanto para aquisicdo quanto para o tratamento de dados foi utilizado o

software ThermoXcalibur versao 2.2 (ThermoScientfic).

2.3 ANALISE ESTATISTICA

Os compostos organicos volateis dos azeites de oliva extravirgem foram
analisados qualitativamente. Com o objetivo de visualizar os dados em diferentes
dimensdes (2D e 3D), o calculo da PCA para os volateis foi realizado pela fungéao
PCA da biblioteca scikit-learn com parametros de numeros de componentes
desejaveis configurados para 2 e 3, respectivamente. Finalmente, o ajuste foi

realizado por meio da fungao PCA fit_transform.

Os dados do perfil de acidos graxos também foram explorados através da
analise de componentes principais (PCA). A utilizagdo da PCA tem por objetivo
reduzir a dimensionalidade do conjunto de dados original, preservando a maior
quantidade de informacéo (variancia) possivel. A analise exploratéria foi realizada
com as amostras de azeite de oliva extravirgem e dos oOleos vegetais, sendo os

dados analisados em conjunto com o software PAST (Hammer et al., 2001).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 COEFICIENTE DE EXTINGCAO ESPECIFICA E INDICE DE ACIDEZ

A tabela 1 apresenta os resultados dos coeficientes de extingao especificos
para amostras de azeite de oliva extravirgem. De acordo com estes resultados,
63,6% das amostras apresentaram valores fora destes limites estabelecidos,
indicando um alto teor de cetonas insaturadas e dienos conjugados, sendo estes
produtos da auto-oxidagdo de hidroperdxidos (BOSKOU, 2006), mantendo-se fora

da especificagdo para azeites de oliva extravirgem. As amostras de azeite de oliva
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extravirgem devem apresentar absorbancias a 270 nm e 232 nm menores ou igual a
0,22 e 2,5, respectivamente (BRASIL, 2015; COI, 2013).

Considerando o teor de acidez, dentre as 30 amostras analisadas, 22
continham em seu roétulo a determinacdo de azeite de oliva extravirgem, cujo nivel
de acidez permitido pela legislagcao brasileira e pelo COl é de no maximo 0,8%
(BRASIL, 2012). Porém, de acordo com a tabela 1, para os azeites de oliva
extravirgem avaliados, 13,6% das amostras resultaram em altos indices de acidez,
que nao se adequaram a legislacédo, indicando uma possivel acdo de enzimas
hidroliticas e/ou lipoliticas, decorrentes de falta de controle durante a colheita,

armazenamento e/ou transporte (BOSKOU, 2006).



Tabela 1 - Coeficiente de extingédo especifica e indice de acidez em azeites de oliva extravirgem.

19

Amostras Pais/Cidade K232 nm K270 nm Acidez em Acido Oleico
(g/100g)
1 Argentina 0,77+0,12 0,20+0,01 0,82+0,00
2 Portugal 0,50+0,02 3,62+0,17 0,32+0,40
3 Argentina 1,16+0,21 1,03£0,05 20,49+5,06
4 Argentina 0,87+0,02 1,28+0,08 1,00+0,00
5 Portugal 0,42+0,03 0,20+0,03 0,42+0,06
7 Espanha 0,43+0,03 0,20+0,01 0,12+0,00
10 Espanha 1,06+0,50 0,27+0,00 0,20+0,03
14 Argentina/ 2,70+0,27 1,81+£0,02 0,63+0,01
Mendoza
15 Argentina/ 1,84+0,04 1,81+0,05 0,80+0,01
Mendoza
16 Argentina 1,7410,06 2,21+0,33 0,69+0,00
17 Argentina 1,85+0,05 1,50£0,06 0,69+0,01
20 Espanha 0,55+0,06 0,28+0,00 0,19+0,00
21 Chile 0,55+0,11 0,20+0,03 0,28+0,02
22 Chile 0,66+0,18 0,20+0,02 0,35+0,03
23 Argentina 0,86+0,01 1,42+0,04 1,30+0,02
24 Argentina 0,42+0,02 0,14+0,01 0,23+0,03
25 Argentina/ 0,58+0,01 0,16+0,01 0,3+0,03
Mendoza
26 Portugal 0,47+0,03 0,20+0,01 0,31+0,00
27 Espanha 0,58+0,04 0,2740,01 0,33+0,05
28 Portugal 0,84+0,08 1,15+0,06 0,24+0,00
29 Espanha 0,56+0,03 0,44+0,16 0,173+0,01
30 Portugal 0,44+0,06 0,31+0,05 0,27+0,00

Fonte: A autora, 2020.
(*) Valores expressos como média + desvio padrao de duas replicatas. As amostras destacadas em vermelho
correspondem a valores superiores ao estabelecido pela legislagio brasileira (Brasil, 2012).
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Os indices de acidez apresentados na tabela para os azeites de oliva
extravirgem avaliados, indicam que os valores demarcados em vermelho s&o
provenientes das amostras que estdo fora das especificagcbes exigidas pelas
legislacbes brasileira e internacional, sendo os demarcados em preto os valores
adequados a legislagdo. Portanto, ao observar as amostras da tabela 1 com relagao
ao seu indice de acidez, pode-se perceber que os resultados encontrados para as
amostras 3, 4, 15, 23 sugerem que essas amostras ndo podem ser classificadas

como sendo do tipo extravirgem.

A tabela 2 apresenta a analise dos coeficientes de extingao e de acidez livre
para amostras de outros tipos de 6leos vegetais como: girassol, soja, primula, céco,
arroz, milho e peixe. Estas amostras foram analisadas para uma posterior

comparagao com os resultados das amostras de azeite de oliva extravirgem.

Tabela 2 - Coeficiente de extingao especifica e indice de acidez em 6leos vegetais variados.

Amostras Pais/ Tipos de amostra K232 nm K270 nm Acidez em Acido
Cidade Oleico (g/100g)
6 Brasil Oleo de peixe - 2,76+0,02 2,23+0,03 0,55+0,02

Omega 3, 100mg

8 Brasil Oleo de milho 1,08+0,10 1,61+0,05 0,13+0,00
9 Brasil Oleo de arroz 2,01+0,01 1,3310,02 0,12+0,00
11 Brasil Oleo de coco 0,54+0,19 0,15+0,02 0,09+0,04
12 Argentina Oleo de girassol 0,92+0,00 2,05+0,06 0,15+0,04
13 Brasil Oleo de soja 1,29+0,06 3,3710,04 0,15+0,04

Fonte: A autora, 2020.
(*) Valores expressos como média + desvio padrdo de duas replicatas.
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3.2 PERFIL DE ACIDOS GRAXOS

Na tabela 3, apresentam-se as areas relativas dos acidos graxos
quantificados nas amostras que traziam como informacado “azeite de oliva
extravirgem” no rotulo, e que s&o indicados nas normativas. A lista completa dos
acidos graxos presentes nas amostras, pode ser observada no Anexo |. De acordo
com a legislacdo vigente do Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento
(BRASIL, 2012), existe um limite de tolerancia para composi¢do de acidos graxos
em azeites de oliva extravirgem. Baseando-se nos limites estabelecidos, as
amostras dos azeites que apresentaram conteudo de acido linolénico (C18:2n-6¢) e
linoleico (C18:3n-3) acima do estipulado, ndo atingindo o conteudo minimo de 55%
para o acido oleico, confirmam uma possivel adulteracéo. Essas amostras seguem
um padrao de adulteracao, apresentando valores acima do estipulado para o acido
miristico (C14 < 0,05% ) e para o acido behénico (C22:0 < 0,02), e abaixo do
estipulado para o acido palmitoleico (0,3 a 3,5%).

Das 22 amostras caracterizadas comercialmente como azeite de oliva

extravirgem, 7 encontram-se adulteradas, representando 31,8% das amostras.
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Tabela 3 - Composi¢do dos acidos graxos (%) das amostras de azeites de oliva extravirgem.

Amostras C14:0 C16:0 c16:1 C17:0 C17:1 C18:0 C18:1n-9¢c C18:2n-6¢ C:Sﬁ;‘){% C20:1 C22:0 C24:0
A1 0,02£0,00 13,91£0,22 1,31%0,06 0,06+0,00 n.d 2,24+0,06 67,54£0,39 13,39x0,24 1,14£0,02 0,23%0,01 0,09%0,01 0,05+0,00
A2 0,01+0,00 10,02+0,25 0,68+0,02 0,10+0,00 n.d 2,77+0,05 74,74+0,48 10,29+0,31 1,09+0,00 0,27+0,02 0,10+0,00 0,05+0,00

A3 0,05£0,01 9,46+0,34 0,71%0,04 0,05x0,00 nd 3,27+0,14 51,87+0,77 32,93+0,52 0,76+0,08 0,18+0,02 0,45+0,02 0,17+0,00
A4 0,05£0,00 9,09+0,10 0,70%0,04 0,06+0,00 n.d 3,29+0,06 51,27+1,45 33,03£0,23 0,72+0,02 0,18+0,01 0,46x0,01 0,17+0,01
AS 0,01£0,00 13,00+0,04 1,02+0,02 0,08+0,00 n.d 2,70£0,02 72,33£0,17 9,27+0,09 1,06+0,02 0,24+0,00 n.d 0,06+0,00

A7 0,02+0,00 13,41£0,13 1,19+0,07 0,100,00 nd 2,46x0,06 72,19+£0,39 9,02#0,22 1,10£0,03 0,23%0,01 0,11x0,01 0,06+0,00

A10 0,01+0,00 10,62+0,04 0,75+0,01 0,06+0,00 nd 3,110,01 78,26+0,06 5,7410,03 1,04+0,00 0,20+0,00 0,08+0,00 0,04+0,00
A14  0,08:001 11,74:0,06 0,36:0,03 0,08£0,01 nd 3,93:0,26 27,13:0,74 51,020,82 3,66+0,17 0,16:0,02 0,30:0,03 0,12£0,01
A15  0,07:0,00 10,44%0,12 0,17:0,00 0,08+0,00 nd 4,43:0,08 22,76:0,13 0,02:0,00 3,59:0,04 0,200,01 0,40:0,01 0,15+0,00

A16 0,07£0,00 09,83+0,01 0,16+0,00 0,080,00 n.d 4,32+0,02 26,77+0,07 52,64+0,08 4,83+0,02 0,18+0,00 0,38+0,00 0,14£0,00
A17 0,07£0,00 11,41£0,25 0,28+0,01 0,08+0,00 n.d 4,28+0,24 28,47+0,69 49,58+0,96 3,86+0,19 0,21%0,01 0,35%0,02 0,13+0,02
A20 0,01£0,00 10,71£0,16 0,78+0,03 0,05+0,01 0,09+0,00 2,86x0,06 77,99+1,34 6,00£0,72 0,95+0,01 0,20£0,04 n.d 0,00+0,00
A21 0,01£0,00 10,34+0,09 0,53+0,01 0,04+0,00 0,08+0,00 1,89+0,03 79,53+1,17 5,99+0,56 0,90+0,06 0,24+0,00 0,10£0,01 0,04+0,00
A22 0,02+0,00 10,810,083 0,63%0,02 0,04+0,00 0,10£0,01 1,86x0,03 78,27+0,40 6,89+0,36 0,94%0,05 0,24+0,00 0,10+0,01 0,04+0,01
A23 0,06+£0,01 9,53+0,12 0,45%0,01 0,06+0,00 0,05+0,00 3,37+0,00 36,51+0,59 46,48+0,16 2,26+0,03 0,15+0,00 0,38+0,01 0,13%0,00
A24 0,01+0,00 13,59+0,06 1,13+0,05 0,08+0,00 0,17+0,00 2,04+0,04 73,43+0,26 8,24+0,19 0,93+0,02 0,21+0,01 0,12+0,00 0,05+0,00
A25 0,01£0,00 13,92+#0,08 1,21%0,01 0,06+0,00 n.d 1,77+0,01 71,09+0,03 10,63+0,06 0,95+0,01 0,25%0,01 0,08+0,01 0,04+0,011
A26 0,01£0,00 10,74£1,25 0,84+0,07 0,05+0,01 0,09+0,01 2,52+0,37 72,23%0,16 5,85+0,64 0,86x0,09 0,17+0,03 0,08+0,02 0,03+0,02
A27 0,02£0,00 14,3+0,15 1,42+0,07 0,09+0,00 n.d 2,05£0,03 69,80+0,06 11,06+0,18 0,92+0,01 0,21+0,01 0,09+0,01 0,04+0,01
A28 0,01+0,00 10,85+0,08 0,78+0,02 0,06+0,00 n.d 2,52#0,06 78,33+0,21 6,22+0,06 0,91+0,00 0,20+0,01 0,08+0,01 0,04+0,00
A29 0,01£0,00 11,38+0,17 0,87+0,05 0,09+0,00 0,09+0,00 2,79+0,03 75,92+0,81 7,40+0,67 1,09%0,16 0,21+0,03 n.d 0,04+0,01
A30 0,02+0,00 13,86+0,13 1,13+0,03 0,10+0,00 n.d 2,17£0,06 70,20+1,17 10,26%0,52 1,05+0,04 0,22+0,00 0,10+0,02 0,05+0,01

Fonte: A autora, 2020.
(*) Valores expressos como média + desvio padrao de duas replicatas. As amostras destacadas em
vermelho correspondem a valores superiores ao estabelecido pela legislagao brasileira (BRASIL,
2012, Codex Alimentarius (CODEX, 2003), COI (COl, 2013) e INMETRO (2015).

Conforme pode ser visualizado na tabela 3, o acido graxo presente em maior
concentragdo nas amostras de azeite de oliva extravirgem ndo adulteradas foi o
acido oléico (C18:1n-9c), constituido de 67,54 a 78,33% da composi¢cao dos acidos
graxos das amostras.

Nas amostras 3 e 4 o acido oleico (C18:1n-9c) estava abaixo do permitido
pela legislagcéo (51,3 - 51,8%), mas nas amostras 14 a 17 e 23 o teor de acido oleico
decaiu significativamente (22,7 - 36,5%), estando muito abaixo do limite permitido

pela legislagdo brasileira, cujos valores variam de 55 a 83%, pelo Codex
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Alimentarius (CODEX, 2003), COI (COl, 2013) e INMETRO (2015).

As amostras provenientes do Chile apresentaram os maiores indices de acido
oleico, mostrando um comportamento inverso as amostras adulteradas, que
apresentaram valores de acido oleico inferiores ao limite da legislacéo, e valores
superiores de acidos linolénico (C18:2n-6¢) e linoleico (C18:3n-3).

De acordo com o Codex Alimentarius (CODEX, 2003), quantidades
superiores a 21% de acido linoleico (C18:2n-6¢) pode ser um indicio de fraude com
outros Oleos, principalmente o de soja, condigdo que foi observada nas amostras 3,
4, 14, 16, 17 e 23, apresentando variagdes de 32,9 a 52,6%. Altos niveis de acido
linolénico (C18:3n-3) foram encontrados nas amostras 14 a 17 e 23 (2,26 - 4,83%),

ultrapassando o limite estipulado de 1%.
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3.3 POSSIVEIS FONTES DE ADULTERAGCAO

Para avaliar uma possivel fonte de adulteragao, os perfis de acidos graxos
das amostras adulteradas foram comparados aos teores de acidos graxos de outros

Oleos vegetais (Tabela 4).

Tabela 4 - Composi¢ao dos acidos graxos (%) das amostras de 6leos vegetais variados.

Acidos C18:3n-3

C14:0 C16:0 C16:1 C17:0 C17:1 C18:0 C18:1n-9c C18:2n-6¢c C20:1 C22:0 C24:0
Graxos (LNA)
S(I::ed(iﬁ) 1,48+0,06 16,82+0,16 7,37+0,16 0,50+0,01 n.d 4,73+0,18 12,92+0,23 2,11+0,01 1,59+0,01 5,83%0,10 n.d 0,08+0,01
gli(le:od(eAB) 0,06+0,00 9,61+0,00 0,11+0,01 0,06+0,00 nd 2,97+0,04 34,61+0,14 49,85+0,19 1,48+0,00 0,19+0,00 0,39+0,01 0,18+0,00
gr'f:zc(':g) 0,25:0,01 19,06+0,34 0,17+0,00 0,03:0,00 nd 1512003 38,73:0,82 3554:0,69 2,300,04 046£0,01 0,22+0,00 0,39+0,00
Oleo de
coco 16,31+0,16 5,56+0,06 n.d n.d n.d 1,62+0,03 3,63+0,02 0,80+0,01 0,04+0,00 0,01+0,00 n.d n.d
(A11)
Oleo de

girassol 0,07£0,00 5,8+0,13  0,14%0,00 0,040,00 n.d 3,32+0,06 37,65%0,88 51,15+0,44 0,63x0,56 0,18+0,07 0,63+0,04 0,20%0,01
(A12)

Oleo de

soja (A13) 0,08+0,00 10,48+0,03 0,08+0,00 0,080,00 n.d 3,568+0,10 24,28+0,30 53,92+0,33 6,29+0,11 0,19£0,01 0,42+0,02 0,16%0,01

Oleo de
semilla,
peixe e 1,26£0,04 6,81+0,15 1,84+0,01 0,12+0,01 n.d 2,35+0,12 12,89+0,36 13,69+0,13 46,02+0,74 1,89+0,05 0,55+0,01 n.d
primula
(A18)

Oleo de
peixe
(DHA)
(A19)

Oleo de
soja
refinado
(A37)

Oleo de
coco
extravirge
m (A38)

0,03£0,00 0,05+0,01 0,02+0,00 n.d 0,03£0,00 0,09+0,01 0,96+0,09 0,62+0,00 0,81%0,04 1,33+0,04 5,37+0,21 n.d

0,08+£0,00 10,34+0,11 0,08+0,00 0,07+0,00 0,04+0,00 3,44+0,23 25,09+0,92 54,78+1,13 4,80+0,16 0,17+0,01 0,37+0,05 0,13%0,01

17,71x0,43 6,72£0,65 0,01£0,00 n.d n.d 1,74+0,25 3,81+0,44 0,86+0,07 0,04£0,01 0,02+0,00 n.d n.d

Oleo de
milho 0,05+0,01 11,36+0,14 0,09+0,01 0,06%0,01 0,03+0,01 2,34+0,15 29,93+0,31 53,08+0,71 1,93+0,07 0,19+0,02 0,18+0,02 0,10+,00
(A39)

Oleo de
girassol 0,04+0,00 4,28+0,29 0,05+0,00 0,03+0,00 0,02+0,00 2,59+0,14 25,04+1,71 60,71+£3,77 0,27+0,02 0,09+0,01 0,37+0,04 0,10+0,02
(A40)

Banha de
porco 1,30£0,07 25,14+0,25 1,84+0,08 0,40£0,02 0,34%0,01 11,82+0,24 46,50+0,70 10,12+0,24 0,54+0,00 0,60+0,03 0,22+0,01 n.d
(A41)

Oleo de
fritura 0,54+0,02 15,74+0,14 0,82+0,02 0,18+0,01 0,15+0,01 5,80+0,07 33,44+0,12 36,68+0,18 3,45+0,03 0,38+0,01 0,34+0,01 0,10+0,00
(A42)

Fonte: A autora, 2020.
(*) Valores expressos como média + desvio padrao de duas replicatas.
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Para uma analise minuciosa, devido a quantidade de dados, a melhor
maneira para comparagao entre as amostras de azeite de oliva extravirgem e as
amostras dos 6leos vegetais, foi através da analise de componentes principais
(PCA), que esta apresentada na figura 1. Foram feitas 5 PCA’s, onde a PC3 x PC4
representou 90% dos resultados. Nas analises dos demais componentes principais,
nao observou-se uma boa separagao entre as amostras, fazendo com que os dados
ficassem sobrepostos, dificultando a visualizacdo. Desta forma, somente foi possivel

observar boa separagao entre as amostras no biplot PC3 x PC4.

Figura 1 - Biplot PC3 xPC4 com as amostras de azeites de oliva extravirgem e outros dleos vegetais.
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A partir da figura 1 foi possivel observar que as amostras agrupadas no
terceiro quadrante s&o as amostras com a maior concentragdo de acido oleico
(C18:1n-9¢). A anadlise de acidos graxos por CG-DIC permitiu confirmar que
tratam-se de azeite de oliva extravirgem. As amostras agrupadas proximo ao acido
graxo linoleico (C18:2n-6) e alfa linolénico (18:3n-3) sdo presentes em O6leos
vegetais como o 6leo de soja, de milho e girassol, estando as amostras adulteradas
préximas a estes Oleos.

Segundo Lardini (2012), as amostras do primeiro e segundo quadrante,
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agrupadas ao redor dos Oleos linolénico e linoleico, indicam uma maior
concentragao destes acidos, podendo ser consideradas adulteradas por outros 6leos
vegetais, como 6leo de milho, girassol e principalmente soja. As amostras de 6leo
de coco tendem a formar um grupo distante do restante dos 6leos analisados, o qual
pode se justificar por sua composicao.

A analise de acidos graxos por CG-DIC mostrou-se uma analise importante
na caracterizagdo dos azeites, pois indica quais acidos graxos compdéem a amostra.
Este € um parametro de identidade normalmente utilizado para que se possa
fiscalizar se o produto é azeite de oliva ou se tem mistura com outros 6leos. No caso
deste trabalho, 36 amostras foram analisadas, sendo 22 amostras caracterizadas
comercialmente como azeite de oliva extravirgem e outras 14 amostras sendo outros

Oleos vegetais ou misturas de outros tipos de oOleos.

3.4 ANALISE DOS COMPOSTOS ORGANICOS VOLATEIS

Para investigar as semelhancas e diferengas no perfil de compostos
organicos volateis das 22 amostras de azeites de oliva extravirgem produzidos a
partir de diferentes variedades e nacionalidades, a analise de componentes
principais (PCA) foi realizada (figura 2). Duas PCAs foram aplicadas. Ambas para
permitir visualizacdo em 2D e 3D das amostras. A primeira, baseada em apenas 2

componentes (figura 2), enquanto a segunda (figura 3), 3 componentes.
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Figura 2 - Analise dos componentes principais (2D) dos compostos organicos volateis das amostras
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Figura 3 - Analise dos componentes principais (3D) dos compostos organicos volateis das amostras
de azeite de oliva extravirgem.
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De acordo com a analise principal de componentes pode-se observar que as
amostras foram agrupadas de acordo com as regides que foram produzidas,
expondo que dentre as amostras ndo adulteradas, as amostras 21 e 22 sdo de
origem chilena, a 24 e 25 de origem argentina (regido de Mendoza) e o restante de
origem europeia. As amostras agrupadas provenientes da Argentina foram
adquiridas em feiras populares na triplice fronteira sendo, em sua maioria,

adulteradas. As amostras que nao foram representadas na PCA foram removidas

por apresentarem comportamentos outliers.
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4 CONSIDERAGOES FINAIS

Neste estudo avaliou-se a presenga de adulteracdo em azeites de oliva
extravirgem comercializados na regido da ftriplice fronteira (Argentina, Brasil e
Ciudad Del Este), por meio da analise do perfil de acidos graxos, dos compostos
organicos volateis, acidez e os valores de extingdo no ultravioleta (dienos
conjugados). Dentre as vinte e duas amostras de azeites de oliva comercializadas
como extravirgem na regido da ftriplice fronteira, 7 estavam adulteradas com éleo
vegetal de menor valor comercial, principalmente oleo de soja, ndo podendo ser
consideradas como azeites extravirgem.

Os valores dos indices de acidez indicaram que 13,6% das amostras nio se
adequaram aos parametros da legislagdo. Os valores dos coeficientes de extingado
especifica indicaram que 63,6% das amostras estavam fora dos limites
estabelecidos pela legislagao vigente, porém a maioria das adulteragdes observadas
foi detectada pelo perfil de acidos graxos, por fornecer uma informacgéo confiavel a
respeito da presenca de adulteracdo. Comprovou-se através da analise dos
componentes principais dos compostos organicos volateis um agrupamento das
amostras adulteradas e n&o adulteradas, demonstrando forte influéncia do ambiente
para variagao do perfil lipidico.

De maneira geral, este projeto contribuira para estudos de estabilidade,
andlises de adulteracbes e caracterizagdo de origem, para que exista uma
rigorosidade maior com esses parametros de qualidade, evitando a comercializagao

de produtos fraudados, dando lugar a produtos seguros e nutricionais.
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