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El aceite de oliva virgen y extra virgen constituye um producto muy
apreciado por los consumidores por sus caracteristicas nutricionales
y terapéuticas. Su escassa produccion a nivel mundial y su elevado
costo lo han convertido en un alimento que resulta propicio para ser
adulterado. EI Ministerio de Agricultura, Abastecimiento y Ganade-
ria de Brasil (MAPA) publico la Instruccion Normativa (IN) N° 1, que
aprueba el Reglamento Técnico del Aceite de Oliva y Aceite de Baga-
zo de Oliva, definiendo su norma de clasificacion oficial, con requi-
sitos de identidad y calidad, muestreo, presentacion y etiquetado.
En este trabajo se enumeran las pruebas fisico-quimicas indicadas
como referencia para la identidad, pureza y calidad de estos aceites,
con sus implicaciones e importancia y como base para estudios y
comparaciones con los estandares de otros paises.

Virgin and extra virgin olive oil are a product highly appreciated by
consumers for its nutritional and therapeutic characteristics. Its low
production worldwide and its high cost have made it a food that is
prone to being adulterated. The Ministry of Agriculture, Supply and
Livestock of Brazil (MAPA) published Normative Instruction (IN) No.
1, which approves the Technical Regulation of Olive Oil and Olive
Bagasse Oil, defining its official classification standard, with require-
ments for identity and quality, sampling, presentation and labelling.
This paper lists the physical-chemical tests indicated as a reference
for the identity, purity and quality of these oils, with their implications
and importance and as a basis for studies and comparisons with the
standards of other countries.
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Introduccion y objetivo

Entre los aceites vegetales, el aceite de
oliva tiene una de las caracteristicas mas
llamativas, singulares y apreciadas en el
mundo. Sus atributos sensoriales de olor y
sabor estan delicadamente equilibrados, su
composicion quimica es diferenciada, la pre-
sencia de sustancias funcionales le otorga
propriedades terapéuticas, que acttan para
proteger al cuerpo humano frente a enferme-
dades coronarias y reducir el estrés oxidativo
celular (Miguel, 2012; Yubero-Serrano et al.,
2019). Estas caracteristicas son las respon-
sables del aumento de popularidad de este
producto a nivel mundial, ya que los consu-
midores, en general, estan mucho mas aten-
tos a la calidad de los alimentos que ingieren
y buscan seguir dietas que preferiblemente

incluyan productos menos procesados, que
brinden una ganancia en calidad de vida y
mayor longevidad.

Si bien la produccion mundial de aceite de
oliva es relativamente pequefa y correspon-
de aproximadamente al 2% de las ventas
totales de aceites vegetales comestibles
(Statista, 2021; 10C News, 2021), su elevado
precio en el mercado mundial y sus pecu-
liares caracteristicas hacen de este producto
un objetivo constante de fraude, que genera
problemas tanto para las instituciones regu-
ladoras gubernamentales como para los pro-
ductores de aceite de oliva y los consumido-
res. La adicion de aceites vegetales de bajo
valor comercial a los aceites de oliva virgen
extra es la adulteracion mas comun, aunque
también se reportan fraudes méas sofistica-
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dos en varios estudios (Fernandes, 2016;
Agiomyrgianakl et al., 2010; Christopoulou
et al., 2004).

Segln Sakazaki (2007) y Peixoto, Santana y
Abrantes (1998), algunas de las causas mas
probables de la practica de la adulteracion
del aceite de oliva son:

e Su facil miscibilidad con otros aceites.
Este tipo de adulteracion incluye la adicion
de aceites vegetales y/o animales, acei-
tes vegetales parcialmente hidrogenados,
desterolizados (sometidos a eliminacion
de esteroles), reesterificados (que ya tie-
nen una composicion diferente), minera-
les, etc. Dependiendo del tipo de aceites,
la deteccion se vuelve muy dificil;

e Gran diferencia de precio entre los aceites
méas comunes y los aceites de oliva;

e | a falta de mas laboratorios capaces de
detectar estos fraudes, ya que se necesi-
tan técnicas analiticas complejas y equi-
pos sofisticados;

e |a variabilidad de la composicion de los
aceites de oliva virgen extra, principal-
mente en funcién de las condiciones sue-
lo-climaticas;

e |a existencia de un mercado cautivo de
aceites defraudados (al menos en Brasil),
ejemplificado por restaurantes, centros
mayoristas, cadenas de supermercados,
donde se prioriza el precio sobre la cali-
dad del producto.

Los fraudes mas habituales se producen
al mezclar aceite de oliva virgen con otros
aceites vegetales (como soja, maiz, girasol,
etc.) o con aceite refinado y comercializar el
producto final como si fuera "aceite de oliva
virgen extra", mezclando aceite de oliva con
aceite de orujo y vendiendo el producto final
como “aceite de oliva o aceite de oliva virgen
extra”, mezclando aceite de oliva lampante
(no comestible) con aceites refinados de
otros origenes (girasol, soja, etc.) y comer-
cializarlo como "aceite de oliva", por mezcla
con aceite de almendra dulce, avellana, nuez
y aguacate (que tienen una composicion de
acidos grasos muy similar) o con aceites
minerales (Aued-Pimentel, 2013; Fernan-
des, 2016).

Esta diversidad de posibilidades de adul-
teracion es la gran dificultad a la que se
enfrentan los cientificos e investigadores,
preocupados y comprometidos con el desa-
rrollo de técnicas que permitan la deteccion

de sustancias caracteristicas y marcadores
de fraude y de pureza en los aceites.

La mayoria de las investigaciones publica-
das sobre este tema, se basan en el uso de
la cromatografia liquida de alta resolucion
(HPLC) y la cromatografia gas-liquido (CGL),
técnicas mas utilizadas para cuantificar aci-
dos grasos, triglicéridos, esteroles, tocofe-
roles e hidrocarburos. Pero también se han
mencionado otras metodologias mas moder-
nas como la cromatografia de fluidos super-
criticos, la cromatografia quiral, la cromato-
grafia de iones de plata, la espectrometria
de masas, la resonancia magnética nuclear,
la espectroscopia infrarroja, la espectrosco-
pia infrarroja por transformada de Fourier,
el andlisis mediante marcadores molecula-
res y el andlisis de relaciones de is6topos
de carbono estables (Gimenez et al., 2010;
Maggio et al., 2010; Willenberg et al., 2019).
La eleccion de cada una de estas técnicas
depende del tipo y cantidad de sustancia a
determinar y probar la supuesta adulteracion
del aceite de oliva a menudo requiere la apli-
cacion de varias de estas técnicas juntas.

También es necesario enfatizar la importan-
cia del andlisis sensorial en este contexto.
Las pruebas fisico-quimicas son excelen-
tes herramientas para el control del fraude,
ademds de ser imprescindibles para la cla-
sificacion de los aceites. Sin embargo, una
respuesta final decisiva sobre la calidad y
autenticidad de los aceites de oliva virgen
extra tiene que pasar por el analisis de los
atributos sensoriales del producto.

La normativa legal seguida por la Comunidad
Europea y el Codex Alimentarius recomien-
dan metodologias estandar para cada uno de
los anélisis de identidad y calidad requeri-
dos para los aceites de oliva. EI Ministerio
de Agricultura, Abastecimiento y Ganaderia
de Brasil (MAPA) publicé la Instruccion Nor-
mativa (IN) N° 1 que aprueba el Reglamento
Técnico del Aceite de Oliva y Aceite de Baga-
z0 de Oliva, definiendo su norma de clasifi-
cacion oficial, con requisitos de identidad y
calidad, muestreo, presentacion y marcado o
etiquetado (MAPA, 2012).

Esta Instruccion Normativa contempla limites
méximos y minimos para varios parametros
de identidad y calidad de aceites y caracte-
risticas sensoriales, basados en los valores
establecidos tanto en el COI (2019) como
en el Codex Alimentarius (FAO. 2013). Su

directiva es prevenir la entrada de productos
importados adulterados en Brasil.

Considerando que el alimento de aceite de
oliva esta conquistando su espacio en el
mercado productor y consumidor nacional
y necesita ser regulado y controlado en sus
parametros de pureza y calidad para evitar
el fraude, es fundamental que se recopile
informacion sobre las metodologias mas
utilizadas para la cuantificacion de analitos
importantes para la deteccion de problemas
de adulteracion y composicion de estos
productos.

Este trabajo tiene como objetivo aclarar estos
aspectos y enumerar las pruebas fisico-qui-
micas mencionadas como referencia para la
identidad, pureza y calidad de los aceites en
la Instruccion Normativa del MAPA, con sus
implicaciones e importancia, y que sirva de
base para estudios y comparaciones con los
estandares de otros paises, considerando
que el producto aceite de oliva virgen extra
se vende a nivel mundial. No se comentaran
los limites establecidos para las caracteristi-
cas sensoriales. Las terminologias utilizadas
son las contenidas en esta norma.

Requisitos de calidad

Los requisitos de calidad generalmente se
refieren a andlisis que informan como se
obtuvo y conservd la materia prima para
obtener el aceite de oliva, cémo se desarro-
llaron los pasos del proceso y como se alma-
cend y empaco el producto final. En el Anexo
| de la IN 01/12 (MAPA, 2012), se muestran
ejemplos de la determinacion del porcentaje
de &cidos grasos libres, el indice de peroxi-
do y la extincion especifica en el ultravioleta
(232 y 270 nm y delta K). En el Anexo IV se
presentan los ésteres metilicos y etilicos de
acidos grasos, humedad y material volatil,
impurezas insolubles y contenidos de Arséni-
co, Plomo, Hierro y Cobre. Cada uno de estos
parametros de control se resume a continua-
cion (Vekiari et al., 2002):

1. Porcentaje de acidos grasos libres
(Acidez libre): es la cuantificacion de los
4cidos liberados por hidrdlisis / degradacion
de triglicéridos, principal estructura molecu-
lar en aceites, grasas y aceites de oliva. Esto
ocurre por la accion de enzimas, microor-
ganismos 0 por la presencia de agua, bajo
ciertas condiciones de pH y temperatura.
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Esta degradacion puede ocurrir a lo largo de
la cadena de produccion del aceite de oliva,
Si no se realizan los controles necesarios.
Los altos valores de acidez en el aceite de
oliva virgen extra significan que no se man-
tuvo la estructura molecular basica de los
triglicéridos, que las aceitunas procesadas
no estaban tan frescas o que tenian dafos
en los tejidos antes de la extraccion, que
se almacenaron incorrectamente durante
mucho tiempo, que el proceso de extraccion
no se realizd adecuadamente (se tuvo cuida-
do durante la separacion de la fase sdlida y
otras etapas), que los paquetes utilizados no
fueron los mas adecuados y que el almace-
namiento no estuvo bien controlado. El man-
tenimiento de niveles bajos de acidos grasos
libres es una garantia de que el proceso de
obtencion del aceite de oliva virgen extra en
su conjunto fue adecuadamente controlado
y exitoso, desde la cosecha de frutos sanos
hasta el almacenamiento del producto final
(Peixoto et al., 1998).

La técnica mas comun para la determinacion
de 4acidos grasos libres es la titulacion. El
porcentaje de &cidos grasos libres se calcula
considerando que el dcido oleico predomina
en términos de composicion del producto
(Collison, 2017; Zenebon, 2005). Segun el
IN de MAPA, los aceites de oliva virgen extra
deben tener un porcentaje de dcidos grasos
libres = 0,8% y los aceites virgenes < 2%.
Esta norma también establece limites para los
aceites de oliva virgen lampante, aceite de
oliva, aceite de oliva refinado, aceite de orujo
de oliva y aceite de orujo de oliva refinado.

2. indice de peréxidos: Sustancias denomi-
nadas peroxidos (o hidroperdxidos) son los
compuestos primarios formados por la reac-
cion de oxidacion o rancidez, que se produ-
ce por el contacto del aceite con el oxigeno
atmosférico (o disuelto en la muestra) y que
se acelera por la presencia de luz, calor y
metales pro-oxidantes como hierro y cobre.
Es una reaccion de degradacion que altera
las caracteristicas sensoriales y nutricionales
de los aceites y debe minimizarse al méaximo.
Valores altos de perdxidos pueden significar
el uso de materia prima de baja calidad, falta
de control de temperatura durante la molien-
da y batido de la masa para la extraccion de
aceite, falta de ajuste de la centrifuga durante
la separacion de fases solidas y liquidas, uso
de empaque y almacenamiento inadecuado
(que permiten el paso de la luz y no protegen
el aceite del contacto con el calor externo).
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Los aceites mas verdes, aunque mas ricos
en compuestos funcionales, pueden tener
méas peroxidos debido a la presencia de otras
sustancias con dobles enlaces, que también
reaccionan con el oxigeno (Moreda, 2010).
Los aceites de oliva con altos indices de
peroxido tienen sus caracteristicas sensoria-
les alteradas, ya que estos compuestos son
inestables y se descomponen en sustancias
volatiles perceptibles por el olfato humano.

La determinacion del indice de perdxido tam-
bién se realiza mediante la técnica de titula-
cion (Collison, 2017). Segun el IN de MAPA,
los aceites de oliva virgen extra y virgen
deben presentar valores de perdxido < 20
miliequivalentes por kilogramo de muestra.
Esta norma también establece limites para el
aceite de oliva, el aceite de oliva refinado, el
aceite de orujo de oliva y el aceite de orujo
de oliva refinado.

3. Extincion especifica en ultravioleta:

3.1. 232 y 270 nm: esta determinacion es
espectrofotométrica y tiene en cuenta la
deteccion de la presencia de productos de
degradacion del hidroperdxido, a partir de la
reaccion de oxidacion del aceite, a dos longi-
tudes de onda especificas. A 232 nm se eva-
ltan sistemas conjugados mas estables, con
dos dobles enlaces (dienos - productos de
reaccion secundarios), que absorben prefe-
rentemente a esta longitud de onda; y a 270
nm, los trienos conjugados (productos de
reaccion terciaria). Valores de extincion ele-
vados a 270 nm indican la presencia de sus-
tancias provenientes de la oxidacion o refi-
nado del aceite (que sirven para la deteccion
de mezclas de aceite de oliva virgen extra o
virgen con aceite de oliva refinado) (Continas
et al., 2008; Santos, 2009). Los resultados
de estas medidas, si se evallan por si mis-
mos, aunque importantes, no representan
mucho en términos de deteccion de fraude,
ya que solo dan una indicacion de que puede
haber habido manipulacion. Segun la IN de
MAPA, los aceites virgenes extra deben tener
valores de extincion especificos a 270 nm <
0,22 y a 232 < 2,50. Los aceites virgenes
deben presentar extincion a 270 nm < 0,25
ya232 < 2,60.

3.2. A K (delta K): Corresponde a la varia-
cion de extincion especifica medida entre
longitudes de onda 4 nm por encima y por
debajo de 270, es decir, 264 y 274 nm (Colli-
son, 2017).

Delta K también se ha considerado como un
parametro de pureza, ya que la mezcla de
otros aceites vegetales con aceites de oliva
aumenta su valor. Pero aun existen muchas
controversias al respecto y el Codex Alimen-
tarius, a través de sus grupos de estudio
electronicos internacionales, viene promo-
viendo discusiones sobre el tema, para defi-
nir el uso de los valores delta K como para-
metros solo de calidad o también de pure-
za. El resultado final de estas discusiones
convergera con la publicacién de una nueva
revision de Stan 33 - Norma para Aceites de
Oliva y Aceite de Orujo de Oliva. Segun la IN
de MAPA, para aceites virgenes extra y vir-
genes, el A K debe ser < 0,01. El limite mas
alto permitido por la misma legislacion, es
para el aceite de orujo de oliva refinado y
corresponde a =< 0,20.

Estos tres requisitos de calidad, acidos gra-
sos libres, indice de perdxidos y extincion
especifica en ultravioleta, suelen aparecer en
las etiquetas de los aceites. La acidez es lo
que mas llama la atencion del consumidor en
el momento de la compra, pero lamentable-
mente, en la mayoria de los casos, la acidez
declarada no se corresponde con la acidez
real del producto.

4. Esteres metilicos y etilicos de &ci-
dos grasos: Durante la maduracion de las
aceitunas se produce la formacion natural
de metanol. Si el almacenamiento de los
frutos, antes de la extraccion del aceite, no
se realiza correctamente, puede ocurrir una
fermentacion aerobica con la produccion de
otro alcohol, el etanol. Durante la produccion
de aceites, la formacion de ésteres metilicos
debe ser mayor que la de ésteres etilicos, ya
que los primeros son normales para el fruto y
sirven como prueba de que no se incorpora-
ron defectos de fermentacion debidos al eta-
nol. El analisis de ésteres metilicos y etilicos
es otra herramienta que sirve para distinguir
los aceites virgenes extra de los procedentes
de orujo de oliva. Pero también es un para-
metro de calidad, en la medida en que per-
mite diferenciar los aceites virgenes extra de
todos los demas (Moreda, 2010). Esta deter-
minacion se realiza mediante la técnica de
cromatografia de gases, con separacion pre-
via de las fracciones mediante cromatografia
en columna y utilizando un patrén interno de
heptadecanoato de metilo. Segun el IN de
MAPA, la relacion entre ésteres etilicos (EE) y
ésteres metilicos (ME) debe ser EE/EM < 1,5
para los aceites virgenes extra.
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Este requisito ya ha sido modificado en la
normativa del COI (2019), que ahora solo
considera los ésteres de alquilo con un limi-
te = 35 mg / kg, para el aceite de oliva vir-
gen extra.

5. Humedad y material volatil: Pardmetro
mas sencillo de determinar, relacionado con
todas las etapas del proceso de obtencion
del aceite, desde la recoleccion de la acei-
tuna hasta el almacenamiento del producto
final. La presencia de humedad en valores
superiores a los especificados, puede inducir
la ocurrencia de reacciones de hidrolisis de
4cidos grasos, resultando en un aumento del
contenido de &cidos grasos libres del pro-
ducto (0'Brien, 2009). La determinacion se
realiza generalmente en un horno de vacio, a
una temperatura no superior a 70 °C. Segun
el IN de MAPA (MAPA, 2012), los aceites vir-
genes extra y virgenes deben tener hume-
dad y volatiles < 0,2% y los demas aceites,
<0,1%.

6. Impurezas insolubles: Son basicamente
los restos del propio producto, procedentes
de la materia prima y que son insolubles
en éter de petréleo o hexano. Pueden cam-
biar la calidad de los aceites cuando estan
presentes en cantidades excesivas e inclu-
so comprometer la apariencia del producto
(0'Brien, 2009). La metodologia utilizada
en esta determinacion se basa en filtrar la
muestra diluida en solvente calentado, utili-
zando un filtro de microfibras. Segtn la IN de
MAPA, los aceites virgenes extra y virgenes
no deben contener mas del 0,1% de impure-
zas insolubles y los demas aceites no deben
contener mas del 0,05%.

7. Contenido de arsénico, plomo, hierro y
cobre: la mayoria de los aceites vegetales
contienen trazas de metales pesados, inclui-
dos los aceites de oliva. Estos metales pue-
den provenir del suelo o del procesamiento
y almacenamiento. Los metales de transi-
cion como el hierro y el cobre son potentes
prooxidantes, incluso en concentraciones tan
bajas como 0,1 ppm, y pueden acelerar la
aparicion de la reaccion de oxidacion, provo-
cando la degradacién quimica y sensorial de
los aceites. El plomo y el arsénico, por otro
lado, se consideran contaminantes inorgani-
cos; tienen el mismo origen que el hierro y
el cobre y su presencia en aceites y grasas
no es deseable por razones de seguridad ali-

mentaria, ya que, si se ingieren en ciertas
concentraciones, son toxicos. La determina-
cion de estos metales involucra la técnica de
espectrometria de emision con una fuente de
plasma acoplado inductivamente (ICP OES)
(ASTM, 2018; Latimer, 2012). La prepara-
cién de la muestra se suele realizar con una
solubilizacion de aceite de oliva en disolven-
te organico y la cuantificacion de metales,
mediante el uso de un patrén organometalico
(Dijkstra y Meert, 1982).

Seglin MAPA, todos los grupos y tipos de acei-
te de oliva deben tener limites < 0,1 mg/kg
para Arsénico, Plomo y Cobre y < 0,3 mg/kg
para Hierro.

Requisitos de identidad o pureza

Los criterios de identidad o pureza estan
relacionados con los métodos que detec-
tan algun tipo de adulteracion en los acei-
tes, debido a la presencia o ausencia de
sustancias caracteristicas, deseables o no.
Ejemplos son la determinacion de la com-
posicion de acidos grasos, el contenido de
estigmastadienos, ceras, la composicion de
esteroles, el contenido de eritrodiol y uvaol,
la diferencia en ECN 42, los indices de
refraccion, saponificacion y yodo y la materia
insaponificable. Estos criterios de pureza son
generalmente investigados cuando los acei-
tes de oliva o los aceites de orujo de oliva ya
han sido aprobados en términos de calidad
(Moreda, 2010).

Los siguientes parametros estan contenidos
en los Anexos Il y IV de la IN 01/12 del MAPA
y generalmente se utilizan juntos, tanto para
la correcta clasificacion de los aceites de
acuerdo con esta directiva, como para la
deteccion de posibles fraudes.

1. Composicion de acidos grasos: es el
analisis que representa la huella de los acei-
tes y aceites de oliva, mostrando la cantidad
de cada acido graso especifico presen-
te, incluidos los acidos trans. Cada aceite
tiene una composicion de acidos grasos
muy caracteristica que ya es bien conocida
y publicada en la literatura (O'Brien, 2009),
por lo que esta determinacion ayuda a iden-
tificar posibles fraudes. La presencia de aci-
dos grasos trans también indica el refinado
del aceite. La técnica utilizada es la cromato-
grafia de gases, con deteccion por ionizacion
de llama; la cuantificacion de cada acido
graso se realiza comparando los cromato-

gramas obtenidos para las muestras con los
de estandares conocidos (% area relativa)
(Collison, 2017). Los aceites de oliva deben
tener entre 55 a 83% de &cido oleico (C 18:
2) y = 1% de &cido linolénico (C 18: 3).

La composicion de acidos grasos es una de
las pruebas mas utilizadas para detectar
adulteraciones con aceite de soja (que ocu-
rre con mayor frecuencia en Brasil), ya que
esta adicion aumenta el contenido de dcido
linolénico (C 18: 3). La mezcla con aceite
de mani aumenta el acido behénico (C 22:
0), la mezcla con algoddn, palma y aceite
de palmiste aumenta el &cido miristico (C
14: 0). Sin embargo, las mezclas de aceites
de oliva con aceites de semillas de girasol
modificados y cacahuetes con alto contenido
de oleico, 0 con aceite de almendras y acei-
te de aguacate, que tienen una composicion
similar, pueden no detectarse en esta prueba
(Antoniassi et al, 1998).

2. Contenido de estigmastadieno: el estig-
mastadieno es un hidrocarburo de estructura
esteroidal, que no esta presente de forma
natural en el aceite de oliva virgen extra,
pero que se forma en el proceso de refinado
mediante la deshidratacion del beta sitos-
terol, debido al uso de altas temperaturas.
Funciona como un marcador de la ocurrencia
del refino, denunciando la mezcla de acei-
tes de oliva virgen extra y virgen con acei-
tes de oliva u otros aceites vegetales refi-
nados (Garcia-Gonzalez et al, 2008). Es un
analisis mucho mas complejo, que requiere
extraer materia insaponificable de la mues-
tra, obtener fracciones de hidrocarburos por
cromatografia en columna y cuantificar el
estigmastadieno por cromatografia de gases.
Segun el IN de MAPA, los aceites virgenes
extra y virgenes deben tener un contenido de
estigmastadieno < 0,15 mg/kg (en la Norma
COl, 2019, este valor ya se ha cambiado a <
0,05 mg/kg). Para otros tipos de aceite, este
parametro no se aplica.

Con el desarrollo tecnoldgico de los proce-
sos de refinacion de petrdleo se han utilizado
temperaturas mucho mas bajas y, en conse-
cuencia, no se forma el estigmastadieno, lo
que puede generar confusion en la deteccion
de posibles fraudes.

3. Contenido de cera: es un parametro tanto
de pureza como de calidad. Las ceras son
alcoholes grasos que basicamente forman la

A&G 131 » Tomo XXXIIl ® Vol. 2 ® (2023) 243



ACEITE DE OLIVA

piel de las aceitunas y que pasan poco a los
aceites virgen extra y virgen durante el pren-
sado. Por tanto, la ausencia de ceras con un
ndmero de atomos de carbono entre 40 y 46
caracteriza a estos aceites. Pero la extrac-
cion de aceite crudo residual, presente en el
bagazo de aceituna y elaborado por solvente,
arrastra estos compuestos, que pasan a for-
mar parte de la composicion del producto. La
determinacion de ceras funciona, entonces,
como detector de la presencia de aceite de
bagazo (que contiene alcoholes grasos con
un numero de atomos de carbono entre 40
y 46) mezclado con aceites de oliva virgen
extra (que contiene alcoholes grasos con un
ndmero menor de carbonos, entre 36 y 38),
lo cual estad prohibido si no se informa en el
empaque (Garcia-Gonzélez et al., 2008). El
aceite de orujo de oliva debe comercializarse
como tal, a un precio acorde con esta situa-
cién y sin engafiar al consumidor.

La metodologia utilizada en este andlisis es
la cromatografia de gases, con separacion
previa de las fracciones mediante croma-
tografia en columna y utilizando un patrén
interno de araquidato de laurilo. La IN de
MAPA (Brasil, 2012) prevé y exige que los
aceites virgenes extra y virgenes tengan
valores de 250 mg/kg de ceras (en la norma
COl, 2019, este valor ya se ha cambiado a
< 150 mg/kg). Los aceites de orujo de oliva
pueden tener un contenido de cera superior
a 350 mg/kg.

4. Composicion en esteroles: los esteroles
son sustancias presentes de forma natural
en los aceites y que confieren caracteris-
ticas saludables al producto (compuestos
bioactivos que acttan en el control de las
enfermedades cardiovasculares). La compo-
sicion de esteroles es especifica para cada
tipo de aceite o aceite de oliva, por lo que
se ha utilizado ampliamente para identificar
fraudes, aprovechando alguna ventaja sobre
la determinacion de la composicion de aci-
dos grasos porque no cambia en semillas
modificadas. Asi, mediante este analisis se
puede detectar la mezcla de un aceite vege-
tal procedente de semillas (como el girasol,
por ejemplo) con aceite de oliva virgen extra,
pero no mediante la composicion de acidos
grasos. Los esteroles mas importantes pre-
sentes en los aceites son el beta sitosterol
(cerca del 93% del total de esteroles), cam-
pesterol, estigmasterol y brassicasterol. En
menores cantidades, se pueden encontrar
delta-5-avenasterol, beta-sitostanol y delta-
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7-estigmasterol entre otros (Moreda, 2010).
Segun Gutfinger y Letan (1974) grandes can-
tidades de estigmasterol pueden denunciar la
mezcla de aceite de oliva con aceite de soja
y alto contenido de delta-7-estigmasterol,
presencia de aceite de girasol. Aparicio y
Aparicio-Ruiz (2000) mencionan que los
altos niveles de brassicasterol en los aceites
de oliva pueden indicar fraude con el aceite
de canola.

La determinacion de esteroles se realiza
mediante cromatografia de gases, previa
separacion de la materia insaponificable
de la muestra, con posterior cuantifica-
cion de esteroles totales y de cada uno de
estos compuestos individualmente. Segun
IN de MAPA, la suma de beta sitosterol,
delta-5,23-estigmastadienol, clerosterol,
beta sitostanol, delta-5-avenasterol y delta-
5,24-estigmastadienol debe ser superior al
93% del total de esteroles, para todo tipo
de aceite.

5. Contenido en eritrodiol y uvaol: estos
compuestos son di-alcoholes triterpénicos
que, junto con las ceras, son arrastrados por
el disolvente durante la extraccion del aceite
de orujo de oliva. Por este motivo, funcionan
como detectores de la presencia de aceite
de bagazo mezclado con aceites de oliva
virgenes. Su determinacion se realiza sepa-
rando la materia insaponificable de la mues-
tra, seguida de cromatografia en capa fina
y cromatografia de gases de las fracciones
separadas (Aparicio y Aparicio-Ruiz, 2000).
Los estandares de eritrodiol y alfa colesta-
nol (patron interno) deben utilizarse como
referencia. El IN de MAPA cita que la suma
de eritrodiol y uvaol no debe ser superior al
4,5% para los aceites virgenes, el aceite de
oliva y el aceite de oliva refinado.

6. Diferencia ECN 42: corresponde a la
determinacion de la diferencia entre el valor
real y el valor tedrico de triglicéridos cuan-
tificados, con un niimero de carbonos equi-
valente igual a 42, como la trilinoleina. La
trilinoleina estad presente en grandes can-
tidades en girasol, canola, semilla de uva,
etc., pero no es comun en los aceites de
oliva. Entonces, este es un parametro muy
importante que detecta el fraude del aceite
de oliva con aceites provenientes de semillas
(Aued-Pimentel et al., 2008). Agregar 1% de
aceite de soja al aceite de oliva puro cambia
por completo el valor de ECN 42 y denuncia

la adulteracion. El célculo de esta diferencia
requiere la determinacion de la composicion
de triglicéridos de la muestra (por croma-
tografia liquida) y la composicion de acidos
grasos, como se mencion6 anteriormente. La
legislacion brasilefia establece que los acei-
tes virgenes extra y virgenes deben tener una
diferencia de 42 < 0,2 ECN (MAPA, 2012).

7. indice de refraccion: generalmente se
define como la relacion entre la velocidad de
la luz en el vacio y la velocidad de la luz en
la sustancia que se esta probando. Es carac-
teristico de cada aceite o grasa, dentro de
ciertos limites y esta relacionado con la lon-
gitud de la cadena de hidrocarburos, su peso
molecular y el grado de insaturacion de los
acidos grasos que componen los triglicéridos
en la muestra (Moretto y Alves, 1986). La
prueba se lleva a cabo en um refractémetro,
con lecturas generalmente tomadas a 20°C
para los aceites. No es un analisis que aporte
informacion sobre fraude y, segin Moreda
(2010), ya se esta discutiendo en algunos
organismos reguladores, por lo que se retira
de la normativa sobre aceites. Segun el IN
del MAPA el indice de refraccion de los acei-
tes virgenes, aceite de oliva y aceite de oliva
refinado debe estar entre 1,4677 y 1,4705.

8. indice de saponificacion: es una medida
de los grupos reactivos alcalinos presentes
en aceites y grasas y se ha utilizado para
predecir el tipo de triglicérido presente en
la muestra evaluada. Los triglicéridos que
contienen é&cidos grasos de cadena corta
dan valores de indice de saponificacion altos
en comparacion con los de cadena larga
(0'Brien, 2009). Esta prueba tampoco se
considera eficaz para el analisis de la adulte-
racion del aceite de oliva. Su determinacion
corresponde a una reaccion de la muestra
con alcali y titulacién final con &cido clor-
hidrico y los resultados se expresan como
el nimero de miligramos de hidréxido de
potasio (KOH) necesarios para saponificar un
gramo de muestra (Collison, 2017). El indice
de saponificacion también se puede obtener
mediante calculo a partir de la composicion
de acidos grasos. El IN de MAPA cita el inter-
valo entre 184 y 196 para el indice de sapo-
nificacion de aceites virgenes, aceite de oliva
y aceite de oliva refinado.

9. indice de yodo: es una constante quimi-
ca para aceites y grasas, valor caracteristico
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que cuantifica las insaturaciones presentes,
pero que no permite especificar el compo-
nente acido graso de la muestra ni la posi-
cion del doble enlace. Es una determinacion
muy utilizada para el control de procesos y
debe expresarse como el nimero de centi-
gramos de yodo absorbidos por gramo de
muestra (Moretto y Alves, 1986). La prue-
ba consiste basicamente en la reaccion de
la muestra con una solucion de Yodo-Cloro,
con titulacion posterior que detecta el yodo
liberado (Collison, 2017). El indice de yodo
también se puede obtener mediante célculo
a partir de la composicion de acidos grasos.
Segun Moreda (2010) es un parametro obso-
leto tanto para los aceites de oliva como para
otros tipos de aceites vegetales, no aportan-
do nada en cuanto a deteccion de adultera-
ciones. Segun el IN de MAPA, se establecen
valores entre 75y 94 para aceites virgenes,
aceite de oliva y aceite de oliva refinado.

10. Materia insaponificable: La materia
insaponificable incluye aquellas sustancias
que a menudo se encuentran disueltas en
aceites y grasas, que no estan saponificadas
con alcalis causticos, pero que son solubles
en disolventes de grasas y aceites comunes.
Incluidos en este grupo estan los alcoholes
alifaticos, esteroles, pigmentos e hidrocar-
buros. Cada aceite o grasa tiene un valor
de materia insaponificable caracteristico y
aunque esta determinacion no contribuye a
detectar la adulteracion en el aceite de oliva,
€S muy importante porque es la base para
la cuantificacion del estigmastadieno, sus-
tancia que funciona como marcador de la
ocurrencia de refinado, denunciando la mez-
cla de aceites de oliva virgen extra y virgen
con aceites de oliva u otros aceites vegetales
refinados (Garcia-Gonzalez et al, 2008). Es
una prueba mas larga que incluye la sapo-
nificacion de la muestra y la extraccion de
la fraccion insaponificable con los solventes
apropiados (Collison, 2017). La IN de MAPA
establece que los aceites virgenes, el aceite
de oliva y el aceite de oliva refinado deben
contener valores < 15 mg/kg de materia
insaponificable.

Después de revisar todos estos métodos se
comprende que controlar estos requisitos
de calidad, identidad y pureza es extrema-
damente importante para detectar fraudes
en los aceites. Pero es fundamental recordar
que estos fraudes también deben conside-
rarse cuestiones de seguridad alimentaria.
Varias publicaciones ya han demostrado la

presencia de compuestos cancerigenos y
genotoxicos que contaminan los aceites de
oliva fraudulentos. Los hidrocarburos aro-
maticos policiclicos (Tfouni et al., 2017) y
los ésteres de monocloropropanol y glicidol
(Kamikata et al., 2019) son algunos de estos
compuestos.

Conclusiones

El cultivo de olivos y la produccién de acei-
te de oliva en Brasil estan experimentando
un rapido desarrollo y se han producido
productos de muy alta calidad en Minas
Gerais, Rio Grande do Sul, Sao Paulo, Espi-
rito Santo, Bahia y otros estados. Aun asi,
todavia no se cuenta con produccion pro-
pia en cantidad suficiente para abastecer el
mercado interno. El rapido crecimiento de
las importaciones y la expansion del consu-
mo nacional, especialmente de aceites de
oliva virgen extra, justifican la existencia de
directivas reguladoras que establecen para-
metros de control de calidad e identidad, lo
suficientemente criticos como para garanti-
zar la autenticidad de estos productos, man-
teniendo sus atributos positivos dentro de
toda la cadena de produccion y consideran-
do tanto la perspectiva comercial como la de
salud publica.

La publicacion de la Instruccién Normativa IN
MAPA 01/12 (2012) supuso un gran avance,
ya que incluye los criterios de calidad, pure-
za e identidad mencionados en esta publi-
cacion. Estan casi completamente alineados
con las directivas internacionales del COI
(2019) y el Codex Alimentarius (FAO, 2013).

Pero la continuidad del proceso de garanti-
zar la autenticidad de los aceites importados
y comercializados en el pais y de los pro-
ducidos en Brasil, depende de la cuidadosa
inspeccion mencionada en esta Instruccion
Normativa para la clasificacion del MAPA, a
fin de asegurar su cumplimiento.

La discusion y revision de las metodologias
mas adecuadas para la deteccion del fraude,
considerando los analitos mencionados en la
legislacion nacional e internacional, es tam-
bién un factor preponderante para asegurar
la compra de productos con calidad asegu-
rada. Y debe ocurrir de manera continua y
planificada a través de acciones impulsadas
por las instituciones y Ministerios responsa-
bles de la elaboracion y revision de normas
de control y clasificacion de productos.

Es fundamental, por tanto, que exista una
expresion positiva de los Gobiernos Estata-
les y del Gobierno Federal, incentivando y
promoviendo la financiacién de proyectos de
investigacion, que adn deben desarrollarse
para mejorar la cadena productiva del aceite
de oliva en su conjunto, preparando perso-
nal técnico y dotando a los laboratorios de
instrumentacion analitica moderna y adecua-
da, de manera que puedan ser considera-
dos un referente en cuanto a su capacidad
para cuantificar los parametros establecidos
como fundamentales, para la caracterizacion
de aceites puros con calidad asegurada.

Todo el mundo tiene algo que ganary el futu-
ro es muy prometedor.
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