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Introducéao

O O6leo de oliva ou azeite de oliva, devido as suas
gualidades sensoriais diferenciadas e aos beneficios
a saude humana, tem maior valor agregado que
outros 6leos vegetais comestiveis, o que o torna alvo
de adulteragfes com outros 6leos. Essa adulteracao
€ muitas vezes feita com 6leo de soja que tem menor
valor nutricional e econémico. Triglicerideos (TGL) s&o
0s principais componentes dos 6leos vegetais, onde
apresentam distribui¢cdes caracteristicas. A avaliagédo
de O6leos vegetais baseia-se na determinagcdo dos
ésteres de acidos graxos por cromatografia a gas,
apos transesterificacdo dos TGL'. Cromatografia a
liquido de alta eficiéncia acoplada a espectrometria
de massas (CLAE-EM) é uma alternativa que também
reduz o tempo total de andlise, pois ndo é necessario
0 pré-tratamento da amostra. O uso de mdultiplos
estagios de espectrometria de massas aumenta a
seletividade da quantificagdo dos TGL. O objetivo
deste trabalho foi desenvolver uma metodologia
CLAE-EM capaz de quantificar TGL marcadores de
misturas de 6leos de oliva e soja.

Resultados e Discussao

Um sistema de CLAE dotado de bomba quaternaria,
degaseificador, injetor automatico e interfaciado a
detector lon Trap (Agilent 1100 Series), com interface
APCI Atmospheric Pressure Chemical lonization) foi
usado. Os TGL foram separados em coluna
LiChrospher (ODS, 250x3mm, 5um). A vazdo de fase
mével foi de 0,7mL/min, o volume injetado foi 5UL e a
temperatura da coluna foi mantida em 30°C. Misturas
de acetonitrila e 2-propanol foram avaliadas como
fase moével e o gradiente de solventes foi otimizado.
As condicbes cromatograficas possibilitaram boa
resolucdo dos TGL. O desenvolvimento e otimizacao
da metodologia foram realizados com mistura de 6leo
de oliva e o6leo de soja. Os parametros de
espectrometria & massas foram otimizados com o
fon de m/z= 922 da solucdo de tuning. A temperatura
de vaporizacao da interface foi otimizada com mistura
de 6leo de soja e 6leo de oliva. As maiores areas dos
picos da maioria dos TGL foram obtidas a 370°C. A
identificacdo dos TGL foi realizada através dos ions
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pseudomolecurares [M+H]" e dos ions provenientes
da perda de radical acila [M+H-R]". Mlltiplos estagios
de espectrometria de massas baseados nestes ions
aumentaram a seletividade do método. Trioleato de
glicerila (O00), principal TGL do azeite de oliva e
encontrado em pequenas proporgdes no 6leo de soja,
foi usado como marcador de 6leo de oliva. As
concentragbes de OOO em azeite de oliva extra
virgem e em O6leo de soja foram determinadas com
curvas analiticas de OOO na faixa de 1 a 50 ppm (R
> 0,99). O mesmo foi feito em misturas de
propor¢Bes conhecidas de 6leo de soja e 6leo de
oliva. As concentracdes de OO0 em 6leo de oliva,
6leo de soja e em 6leo comercial composto sdo
mostradas na Tabela 1.

Tabela 1: Percentagem de OO0 em 6leos.

Amostra % 000 Desv. Rel. (%)
Soja 3,4 4
Oliva 55,8 2
Mistura 15% 11,3 2

A concentracdo de OOO determinada em 6leo de
soja apresentou boa concordancia com resultados
anteriores (0,6 a 4,9%Y. No caso do 6leo de oliva, um
valor ligeiramente maior que a faixa descrita (15,3 a
54,6%) foi observado. Baseado na porcentagem de
OO0 na mistura comercial foi possivel estimar a
proporcdo de dleo de oliva presente na mistura. O
valor obtido foi de 17,1 + 2,0 %, proximo ao descrito
no rotulo do produto (15%).

Conclusoes

O método desenvolvido foi capaz de estimar a
proporcdo de azeite de oliva presente em misturas
com Oleos de soja, demonstrando que pode ser uma
alternativa viavel para este fim.
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