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RESUMO

Azeite de oliva extravirgem é um produto vulneravel a
diversos tipos de adulteragdo como ser misturado com
outros 6leos vegetais ou azeites de qualidade inferior.
Diversas técnicas analiticas tém sido descritas para detectar
a adulteragdo de azeite, mas com limitadas aplicagGes.
Nesse contexto, este trabalho realizou uma analise
bibliométrica sobre as metodologias para identificar
adulteracdo em azeite de oliva. Foi utilizado o banco de
dados da Web of Science no periodo de 2000 a 2024 e as
palavras-chave “olive oil”, “adulteration” e “detection”,
dentre outros critérios. Os resultados mostraram
crescimento exponencial no niumero de publicagbes no
periodo avaliado. Ciéncia e Tecnologia de Alimentos (66) e
Quimica Aplicada (52) foram as categorias com maior
nimero de artigos. Os principais periddicos foram Food
Chemistry e Journal of Agricultural and Food. Os paises que
mais contribuiram com pesquisas sobre o tema foram a
Espanha, China e Itdlia com 55, 40 e 33 artigos,
respectivamente. As palavras-chave de maior forca de
conexdo foram adulteragdo (668), 6leos vegetais (406),
azeite (370), autenticagdo (335) e classificagdo (245). No
atual cendrio de mudancas climaticas e eventos extremos,
o desenvolvimento de metodologias para a rastreabilidade
e autenticidade do produto serd importante para a
seguranca alimentar e econémica.

ABSTRACT

Extra virgin olive oil is a product vulnerable to various types
of adulteration, such as being mixed with other vegetable
oils or lower quality oils. Several analytical techniques have
been described to detect olive oil adulteration, but with
limited applications. In this work, a bibliometric analysis
was carried out on the methodologies for identify
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adulteration in olive oil. The Web of Science database was
used for the period from 2000 to 2024, and the keywords
“olive oil”, “adulteration” and “detection”, among other
criteria. The results showed exponential growth in the
number of publications in the period. Food Science and
Technology (66) and Applied Chemistry (52) were the
categories with the largest number of articles. The main
journals were “Food Chemistry” and “Journal of Agricultural
and Food”. The countries that contributed the most
research on the subject were Spain, China and Italy with 55,
40 and 33 articles, respectively. The keywords with the
highest connection strength were adulteration (668),
vegetable oils (406), olive oil (370), authentication (335)
and classification (245). In the current scenario of climate
change and extreme events, the development of
methodologies for product traceability and authenticity will
be important for food and economic security.

RESUMEN

El aceite de oliva virgen extra es un producto vulnerable a
diversos tipos de adulteracion, como por ejemplo mezclarlo
con otros aceites vegetales o con aceites de oliva de menor
calidad. En este trabajo se realizo un andlisis bibliométrico
sobre las metodologias para identificar adulteraciones en
aceite de oliva. La base de datos Web of Science se utilizé
desde 2000 hasta 2024, y las palabras clave “olive oil”,
“adulteration” y “detection”, entre otros criterios. Los
resultados mostraron un crecimiento exponencial en el
numero de publicaciones en el periodo. Ciencia y Tecnologia
de los Alimentos (66) y Quimica Aplicada (52) fueron las
categorias con mayor numero de articulos. Las principales
revistas fueron “Food Chemistry” y “Journal of Agriculture
and Food”. Los paises que mds contribuyeron a la
investigacion sobre el tema fueron Espafia, China e Italia
con 55, 40 y 33 articulos, respectivamente. Las palabras
clave con mayor fuerza de conexion fueron adulteracion
(668), aceites vegetales (406), aceite de oliva (370),
autenticacion (335) y clasificacion (245). En el escenario
actual de cambio climdtico y eventos extremos, el desarrollo
de metodologias para la trazabilidad y autenticidad de los
productos serd importante para la seguridad alimentaria y
econdmica.
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INTRODUCAO
Os azeites dos tipos extravirgem e virgem sdo altamente valorizados pelas suas caracteristicas

sensoriais e funcionais, especialmente relacionadas as atividades antioxidantes (Huang et al.,
2024; Romani et al., 2019). Sdo ricos em 4cidos graxos insaturados (acido oleico
principalmente), poli-insaturados e em uma variedade de pequenas moléculas bioativas
valiosas, como tocoferdis, polifendis (hidroxitirosol, tirosol e oleuropeina etc.), esqualeno,
esterdis e B-caroteno (Kaldeli et al., 2024; Hashempour-Baltork et al., 2024; Uncu & Ozen,
2020). Devido ao alto valor nutricional e a diferenca entre demanda de mercado e producao,
muitas vezes atingindo precos mais elevados em comparacdo com outros dleos vegetais e de
sementes, os azeites sdo altamente susceptiveis a adulteracdo (Vieira et al., 2021). Os tipos
de adulteracao incluem mistura com éleos de qualidade inferior, outros tipos de éleo vegetal,
ou azeites velhos, comprometendo a qualidade e a seguranga desses produtos, violando os
direitos dos consumidores, perturbando o mercado e desafiando técnicas analiticas para
inspecionar e garantir a qualidade do azeite.

O numero de paises produtores de azeite aumentou de cerca de 30 na década de 1960 para
35 durante 2011/2023. Os paises maiores produtores de azeitona, nestes dois periodos, sdo
praticamente os mesmos: Espanha 40%; Italia 11%; Grécia 10%; Turquia e Tunisia 7%, dentre
outros (Kurtoglu et al., 2024). A Espanha, maior produtor mundial de azeite, registrou em
2022/2023, uma queda de produgdo de aproximadamente 50% (IOC, 2024) e ha uma
expectativa de diminuicdo novamente na safra 2023/2024 (Kurtoglu et al., 2024). Apesar da
demanda por azeite no mercado mundial estar em alta, a producdo tem sido fortemente
afetada pela mudanca climatica.

Diversos fatores impactam na qualidade do azeite, como, por exemplo, a irrigacao, area de
cultivo, condi¢des ambientais e praticas agronémicas como colheita, poda e armazenamento
(Eriotou et al., 2021; Lopez-Feria et al., 2008). A analise de compostos volateis influenciada
por esses fatores pode ser muito Util para fornecer informacdes sobre origem e autenticidade
do azeite (Kalua et al., 2007). Entretanto, a avaliacdo de compostos volateis em azeite
extravirgem e virgem é uma tarefa arduamente desafiadora devido a diversidade de
compostos identificados (Blasi et al., 2024; Cecchi et al., 2021).

A complexidade dos azeites representa um desafio no estabelecimento de parametros e
métodos consistentes de autenticacdo e rastreabilidade (Haider et al., 2024; Nikou et al.,
2020). Diferentes técnicas e métodos foram desenvolvidos para detectar a adulteragao do
azeite (Meenu et al., 2019), incluindo andlise sensorial, andlise quimica classica,
espectrometria de massa, espectroscopia de infravermelho (FTIR, MIR, NIR), UV-vis,
espectroscopia de RAMAN, RMN, cromatografia, nariz eletrénico, método de DNA e
ferramentas quimiométricas robustas (Sudhakar et al., 2021) (Figura 1). Diversos estudos
destacam a eficacia da combinacdo de diversas ferramentas espectroscdpicas com
abordagens quimiométricas para discernir variagdes composicionais importantes entre dleos
comestiveis. Entre eles, o método de avaliacdo sensorial é facil de ser afetado por inspetores,
ambiente, critérios de avaliacdo e outros fatores. Possui baixa precisao, baixa repetibilidade e
alto custo de mao de obra, limitando, assim, a aplicacdo da deteccdo de adulteracdo de azeite.
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A tecnologia de DNA foi desenvolvida para identificar eficazmente a adulteracdo do azeite,
apresenta reprodutibilidade e especificidade para autenticar a composicdao varietal da
azeitona das misturas de 6leos, detectar adulteracdo com éleos de diferentes origens vegetais
e garantir a rastreabilidade e autenticidade dos produtos de azeite (Hashempour-Baltork et
al.,, 2024). A cromatografia, técnica de separacdo e analise de componentes em misturas,
desempenha um papel fundamental na autenticagdao de alimentos e na detecc¢ao de
adulterantes. Cromatografia liquida e gasosa sdao métodos criticos na analise de varios
constituintes de alimentos, sendo que a GC se destaca na identificagdo de substancias volateis.
No entanto, a cromatografia enfrenta desvantagem na autentica¢cdo de alimentos devido a
natureza complexa das matrizes (Haider et al., 2024). A espectroscopia tornou-se popular na
deteccdo de adulteracdo de azeite, especialmente técnicas de espectroscopia de
infravermelho médio (MIR), infravermelho préximo (NIR) e fluorescéncia (Meng et al., 2023;
Uncu et al., 2019). Essas técnicas analiticas geralmente tém um alto custo de implementacao
ou funcionamento e podem exigir pessoal altamente treinado. Atualmente existe um
interesse crescente no desenvolvimento e implementacdo de técnicas rapidas e baratas para
avaliar a adulteracdo de éleos comestiveis.

Figura 1. Métodos e principais marcadores utilizados para identificagdo de adulteracao em azeite de oliva

Identificacio de azeite de oliva adulterado

Anilise de marcadores | | Espectroscopia | Cromatografia Outros
especificos métodos
[ | | |
Triacilglicerol; IR; HPLC; DSC;
Acido graxo; Raman; GC-FID; Nariz eletronico;
Esqualeno: UV-vis; HS-GC-MS; MS;
Esterol; Fluorescéncia; FLD; DNA;
Tocoferois. NMR. UHPLC; Tecnologia de
LC-MS-MS imagem digital;
MALDI-TOF. Ultrassom.

1 1
Quimiometria

Fonte: Autores (2024)
Embora existam varios exemplos bem-sucedidos de estudos de detec¢ao de adultera¢ao de
azeite utilizando diferentes métodos espectroscépicos, a diferenciacdo de misturas de azeites,
tais como misturas de variedades de azeitona, misturas de azeites refinados e extravirgem ou
misturas de azeites frescos e velhos ainda é um desafio analitico. Portanto, é importante
investigar a capacidade técnica para esses casos. A integracdo de métodos cromatograficos,
sequenciamento genético e quimiometria permitiu a detec¢do precisa e simultanea de
multiplos analitos, fornecendo um instrumento robusto para investigar a autenticidade de
alimentos. No entanto, os desafios relativos a validade do método, acessibilidade de
equipamentos de maior complexidade, e métodos para confirmar autenticidade necessitam
de mais investigacdo (Haider et al., 2024). S3o necessarios esfor¢os adicionais de investigacdo
e desenvolvimento para melhorar a portabilidade dos equipamentos, garantindo a aplicacdo
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generalizada de metodologias avangadas de autenticidade na analise de rotina das empresas
de produtos alimenticios.

A aplicacdo de técnicas de analise ndo destrutivas pode contribuir para na deteccdo de
adulteracdo em d6leos vegetais comestiveis. Os métodos baseados em ultrassom oferecem
diversas vantagens como a andlise rapida e capacidade de avaliar varios parametros
simultaneamente. Vdrios estudos comprovaram a eficacia do ultrassom na identificagdo de
adulterantes, garantindo, assim, a autenticidade e a qualidade dos éleos vegetais comestiveis
(Jimenez et al., 2024; 2023). Outra estratégia é a utilizacdo de analise digital por imagem
(Meenu et al., 2021). A utilizagcdo de dispositivos comerciais simples, como cameras digitais,
webcams, scanners e smartphones funcionam como detectores e usam o sistema de cores
RGB (R: red; G: green; B: blue), para obter informagdes relevantes, de forma rdpida, versatil e
simples (de Carvalho et al., 2023; Milanez et al., 2014). Por exemplo, a medi¢do do pigmento
no azeite é crucial para avaliar a sua vida util e qualidade, pois esses compostos determinam
a cor e contribuem para as caracteristicas antioxidantes e desempenham um papel direto na
influéncia da qualidade geral e da autenticidade do produto (Jimenes-Lopez et al., 2020; Roca
et al., 2003). Devido a medicdo de cores repetivel, flexivel, precisa e econ6mica da visao
computacional, ao potencial de aplicacdo no controle de qualidade e autenticidade, o
interesse pelo uso analitico de imagens digitais é crescente, possibilitando o desenvolvimento
e novas aplicagdes em diversas determinacdes analiticas.

Considerando que cada azeite tem caracteristicas Unicas em um padrao reconhecido de
gualidade, tanto os componentes principais (acidos graxos) quanto os componentes
secundarios (esterdis, tocoferdis etc.) dos éleos comestiveis podem, frequentemente, ser
empregados como uma ferramenta de detecgdo para identificar adulteragao (Figura 2).
Compostos menores servem como um marcador significativo de qualidade, autenticidade e
pureza do azeite. Esses compostos pertencem a um grupo de componentes que representam
cerca de 2% da massa do Oleo e contém mais de 200 compostos quimicos, entre eles os
polifendis, tocoferdis, hidrocarbonetos, betacaroteno, ésteres, aldeidos, cetonas, éalcool,
esterdis etc. Esses compostos estdo contidos na polpa e nos carogos da azeitona e sao
transferidos para o azeite extravirgem durante o processamento (Luki'C et al., 2021). A
presenca dos esterdis permite diferenciar azeite de outros éleos vegetais, bem como, detectar
qualquer alteracdao que comprometa a qualidade do produto (Lozano-Castellén et al., 2022).
Outro marcador é a presenca de cera no dleo, indicando a presenca de bagaco (Jabeur et al.,
2017). Os tocoferdis sdo outro grupo de compostos que tem potencial para marcador de
adulteracdo (Ergonul & Koseoglu, 2013).
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Figura 2. Métodos e principais marcadores utilizados para identificacdo de adulteragdo em azeite de oliva
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Fonte: Autores (2024)

Muitas metodologias analiticas para identificacdo de adulteracdo em azeite de oliva foram
propostas nos ultimos anos. A utilizacdo de ferramentas bibliométricas pode ser atil para
explorar o padrdao de um campo de investigacdo e oferecer uma oportunidade para
desenvolver visOes estratégicas de um tépico. A proposta deste trabalho é realizar uma analise
bibliométrica sobre as metodologias para determinar adulteracdo em azeite de oliva e avaliar
os padrdes de publicacdo e citacdo nesse tema de pesquisa.

METODOLOGIA

2.1. Banco de Dados (BD)
O BD escolhido foi a Web of Science (WOS). A WQOS foi escolhida porque que é reconhecida

por congregar artigos de periddicos conceituados, multidisciplinar e relevantes para a ciéncia.
E uma base de dados referencial e foi utilizada para reunir artigos de periddicos relevantes
para este estudo. Os artigos foram exportados do WOS para o Microsoft Excel em formato
CSV e txt. Os dados foram entdo verificados para garantir que ndo houvesse citacdes com
informacdes insuficientes (titulo, resumo, palavras-chave etc.) e nesse caso excluidos.

Figura 3. Estratégia para recuperacao e selegdo dos artigos relevantes para composi¢do do banco de dados
sobre metodologias para identificagdo de azeite de oliva adulterado

LA Triagem Elegibilidade | = Banco de
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Fonte: Autores (2024)
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A primeira etapa do processo de selecao foi uma pesquisa no WOS usando as palavras-chave
azeite de oliva (“Olive 0il”), adulteracdo (“adulteration”) e detecc¢ao (“detection”). A pesquisa
foi limitada ao periodo de 24 anos (1 de janeiro de 2000 a 30 de junho de 2024). Foram obtidos
um total de 470 documentos classificados como: 394 artigos; 54 revisoes; e 33 publica¢des de
congressos. Esse grupo de artigos apresentou 6.828 citacdes (sem autocitacGes) e 60 de H-
Index. Como critério de selegao, foram escolhidos apenas os documentos classificados como
“artigos” (394 documentos). Na segunda etapa, todos os titulos e resumos foram avaliados
para excluir artigos que ndo representavam o tema e incluidos apenas documentos em lingua
inglesa. Foram excluidos 76 artigos que tratavam de adulteragdao em outros tipos de dleo e
alguns artigos que eram revisdes, mas codificados como artigos. Considerando o acesso a
leitura dos artigos, apenas os artigos em lingua inglesa foram elencados para compor o banco
de dados, sendo excluidos outros 5 artigos (lingua chinesa e romena). Na etapa de
elegibilidade, foram selecionados apenas os artigos identificados com determinagdo analitica
de adulteragdo e foram selecionados 250 artigos para compor o banco de dados. Foi realizada
uma padronizacdo de palavras-chave, siglas, derivacdes dos mesmos termos, variacdes
ortograficas e sinébnimos. Concluido o processo de triagem, o banco de dados foi utilizado para
o estudo bibliométrico.

2.3 Analise de dados
As analises bibliométricas seguem uma abordagem quantitativa para avaliar o desempenho

cientifico de um tema de pesquisa. A evolucdo dos artigos ao longo dos anos do estudo, as
instituicdes e paises mais produtivos, as palavras-chave dos autores e as categorias de
assuntos, conforme definidas na WQOS, foram avaliadas como indicadores de producao
cientifica. Os artigos listados no banco de dados foram usados para analise de visualizagao do
VOSviewer. VOSviewer é uma ferramenta de software livre para construgdo e visualizagdao de
redes bibliométricas, desenvolvida por Nees Jan Van Eck e Ludo Waltman (Van Eck &
Waltman, 2010). O VOSviewer versao 1.6.20 foi utilizado no estudo. Mapas de rede foram
usados para anadlises de citacdes de periddicos, andlises de coautoria de autores e visualizacao
de sobreposicao para mostrar tendéncias ao longo do tempo. O software define como link a
conexao entre dois itens, que corresponde aos ndés. Cada link tem uma forca (strength)
representada por valores numéricos, e quanto maior for esse valor, mais forte sera a conexao,
indicando a forca representada pelo item. No grafico, é possivel visualizar as conexdes, e
quanto mais espessa, representa a intensidade de cooperagdo entre as partes (Hassan &
Duarte, 2024).

RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Andlise das tendéncias de publicacdo
No periodo de 2000 a 2024 foram publicados 470 documentos e, apds a selecdo criteriosa,

foram classificados 250 artigos sobre tema de detec¢dao de adulteragdao em azeite de oliva.
Esse grupo de artigos foi organizado em periodos de quatros anos e os resultados mostraram
um crescimento exponencial no numero de publicacdes nesse periodo (Figura 4). No primeiro
periodo desse grupo, entre 2000/2004, foram registradas 19 publicacdes, seguido por um
aumento de 2,2 vezes no periodo de 2010/2014 (42 publicagGes) e de 5,1 vezes no periodo de
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2020/2024 (98 publicagbes). Esse crescimento no numero de publicacdes pode ser explicado
pelo aumento de fraude na comercializagdo de azeite nesse periodo (Everstine et al., 2024;
Haider et al., 2024). Além disso, o desenvolvimento de tecnologias e estratégias analiticas de
resposta rapida, baixo custo, ndo destrutivo, para identificar a adulteracdo no azeite de oliva
merece atencdo dos pesquisadores.
Figura 4. NUmero de publica¢des agrupadas por periodo de 4 anos (2000/2024) sobre metodologias para
identificacdo de azeite de oliva adulterado
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Fonte: Autores (2024)

O numero de publicagdes e citacdes de artigos sobre metodologias para identificacdo de
azeite de oliva adulterado no periodo de 2000 a 2023 pode ser dividido em trés etapas (Figura
5). Na primeira etapa, de 2000 a 2006, poucos artigos sao publicados por ano (média de cinco
artigos publicados e 29 citacdes), sugerindo pouco interesse pelo tema. Durante 2007/2013,
segunda etapa, observa-se um crescimento no numero de artigos com média de oito
artigos/ano e aumento substancial de citagdes no periodo (média de 294 citagdes). Este
aumento pode ser explicado pelo aumento do nimero de notificacdes de fraude na midia e
da necessidade de desenvolvimento de medidas de controle e detec¢do de fraudes na cadeia
de abastecimento alimentar (Bouzembrak et al., 2018). Na terceira etapa, periodo de 2014 a
2023, observa-se um rapido crescimento do nimero de publica¢gdes (média de 16 artigos/ano)
e citacOes (média de 944 citagdes/ano). O nimero de publicagdes aumenta de 7 em 2014 para
25 em 2023, enquanto as citacdes cresceram de 27 para 1.348. O aumento pode ser devido a
obtencdo de mais atenc¢do da sociedade para o aumento do nimero de casos de fraude nos
alimentos (Everstine et al., 2024). Além disso, a autenticacdo de alimentos é uma questao
global e envolve métodos analiticos eficazes para certificar a autenticidade de produtos
alimenticios de interesse (Frigerio et al.,, 2024). O aumento acentuado em publicacGes e
citagdes sugere que o desenvolvimento de mecanismos para determinar a autenticidade de
um produto é relevante para os produtores para proteger sua marca, reputacdo, valor
econdmico do produto, e seguranca alimentar do consumidor.
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Figura 5. NUmero de publicagdes e citagdes sobre metodologias para identificagcdo de azeite de oliva
adulterado durante o periodo de 2000 a 2023
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Fonte: Autores (2024)
Os periddicos do banco de dados da WOS sdo divididos em categorias de acordo com o
assunto e essa informacdo auxilia na andlise dos artigos e percep¢do sobre o tépico de
pesquisa. No conjunto de dados deste estudo, considerando as 10 principais categorias
atribuidas pela WQS, Ciéncia e Tecnologia dos alimentos é a lider com 66 artigos (26,3% de
251 artigos), seguida por Quimica Aplicada com 52 artigos (20,7%), Quimica Analitica com 38
artigos (15,1%), Agricultura Multidisciplinar com 22 artigos (8,8%), Métodos de Pesquisa
Bioquimica com 20 artigos (8,0%), Quimica Multidisciplinar com 13 artigos (5,2%),
Espectroscopia com 9 artigos (3,6%), Bioquimica e Biologia Molecular com 6 artigos (2,4%),
Engenharia Elétrica e Eletronica (1,6%) e Instrumentos e Instrumentacgao (1,6%) com 4 artigos
cada (Figura 6). Comparando os resultados do banco de dados selecionado e diretamente no
WQOS, é possivel encontrar outras categorias e a porcentagem total ser maior que 100%. Isso
pode ocorrer, pois a WOS pode atribuir o mesmo periddico a diferentes categorias (Ho, 2014).

A categoria lider de Ciéncia e Tecnologia dos alimentos pode ser atribuida ao fato de que é
uma area do conhecimento voltada para o desenvolvimento de produtos, andlise da qualidade
e processamento de alimentos. As categorias de Quimica Aplicada e Quimica Analitica
implicam muitos estudos relacionados ao desenvolvimento de metodologias para
determinacdo de adulteragdo ou autenticidade de azeite de oliva.
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Figura 6. Distribuicdo de categorias da Web of Science de publicagdes sobre metodologias para identificacdo de
azeite de oliva adulterado durante o periodo de 2000 a 2024
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Para avaliar a relevancia dos peridédicos no contexto cientifico, varias métricas sdo propostas
como indicadores de qualidade e impacto no meio académico e na sociedade. Essas métricas
levam em consideracdo especialmente a citacdo de um artigo (Moed, 2010). Fatores de
impacto como H-Index, por exemplo, refletem a influéncia dos pesquisadores e quanto maior
o indice, maior o impacto. Os indices Fator de Impacto (Impact Factor - IF) e Indicador de
Citacdo do Periédico (Journal Citation Indicator - JCl) sdo métricas reconhecidas
internacionalmente para classificagdo dos periddicos e sua importancia. Os 250 artigos
selecionados no banco de dados foram publicados em 92 periddicos. Os 10 periédicos com
maior numero de publicacdes foram avaliados quanto aos fatores de impacto (IF e JCI) e
citacdo (Tabela 1). Os periddicos que apresentram os maiores numeros de citacdo foram Food
Chemistry (1734), Journal of Agricultural and Food Chemistry (1386) e Food Control (328). Em
comum, esses periédicos tratam de divulgacao de trabalhos que se concentram em seguranca
alimentar, avangos da quimica e bioquimica de alimentos com abordagens analiticas e avan¢o
cientifico em um campo especifico. Os periddicos que apresentaram os maiores valores H-
Index foram Food Chemistry (8,3), Journal of Agricultural and Food Chemistry (5,7) e Analytica
Chimica Acta (5,7). Interessante observar que este grupo de 10 periddicos tem fator de
impacto médio de 4,65. Destaque para o periédico Food Chemistry (8,3), Journal of
Agricultural and Food Chemistry (5,7) e Analytica Chimica Acta (5,7). Esses numeros indicam
que, devido importancia que representa para a sociedade, o tema estd sendo discutido em
periddicos de qualidade e influéncia no meio académico.
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Tabela 1. Descri¢do produtiva dos 10 peridédicos com maior numero de publicagdes sobre metodologias para
identificacdo de azeite de oliva adulterado durante o periodo de 2000 a 2024, incluindo publicac¢do total, fator
de impacto e citagdo média por artigo

Total de a o o o
Ne Periédico Publicagio *if i N'de Citagomédia 0 - Ano ooy
— H Citacao por artigo inicial
N %
1 Food Chemistry 30 120 83 29 1734 109,33 1,83 2004 1873-7072
o Joumalof Agriculturaland ¢ o o5 47 1386 68,41 1,33 2002 0021-8561
Food Chemistry
3 Food Control 14 56 56 15 328 34,6 1,31 2003 0956-7135
4  Food Analytical Methods 11 44 2,6 10 207 29,91 0,63 2014 1936-9751
g JournalofThe American Ol 1 4 19 17 468 21,39 0,35 2001 0003-021X
Chemists Society
6  Analytica ChimicaActa 9 3,6 57 8 506 23,43 1,43 2002 0003-2670
; Analytical and Bioanalytical 5 ¢ 34 g 297 20,95 0,96 2003 1618-2642
Chemistry
European Food Research 28 30 6 253 12,5 0,66 2004 1438-2377
and Technology
9 Talanta 6 24 56 6 338 19,72 1,47 2006 0039-9140
Sspectrochimica Acta Part
10 A-Molecular and 6 24 43 6 152 18,78 1,79 2016 1386-1425

Biomolecular Spectroscopy
- *Impact Factor (2023); **JCl — Journal Citation Indicator (2023).

Para andlise de conexdo dos periédicos, adotou-se o critério de exibir no minimo 5
documentos por fonte e os 13 periddicos com maior forca, segundo o calculo do software
VOSViewer, foram selecionados (Figura 7). Os nds representam a forca de conexdo e a média
de citagOes, nesse caso, os periddicos Food Chemistry, Journal of Agricultural and Food e Food
Control apresentaram for¢a de conexdao de 157, 137 e 59, respectivamente. Os periddicos mais
expressivos em numero de publicagdes no periodo de 2010/2012 (Journal of Agricultural and
Food Chemistry, Analytical and Bioanalytical Chemistry e Journal of the American Qil
Chemists) tém interesse em publicacdes em avancos tecnoldgicos sobre andlises, processos e
produtos (Journal of the American Qil Chemists), além de estudos e avancos de pesquisa com
foco em quimica e bioquimica da agricultura e alimentos (Journal of Agricultural and Food
Chemistry e Analytical and Bioanalytical Chemistry). Por outro lado, os periddicos com
publicacdo entre 2018/2020 sdo focados em autenticidade e rastreabilidade (Food Analytical
Methods e Food Control) e aspectos analiticos e quimicos (Molecules e Foods). Essa mudanca
de objetivos pode sugerir uma mudancga nas tendéncias do interesse do periodo inicial de
pesquisa para o mais recente. Embora os artigos tenham sido frequentemente publicados em
periddicos relacionados a alimentos, aspectos de seguranca alimentar comeg¢am a ser
considerados.
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Figura 7. Analise de citacdo de periddicos durante o periodo de 2000 a 2024. Cores diferentes indicam o ano
médio de publica¢des, o tamanho dos circulos indica o nimero de publica¢des e a espessura das linhas
representa a forga do link entre os periddicos

spectrochimica acta part a-mol
molecules

foods

european food{ggsearch and tec

food cjpnistry

journal of agfigltural and fo

I bmethod:
food analytical methods foodgantrol analyticabmethods

nalytical andibioanalytical
journal of the@merican oil ct‘!aa iyt o ytical.c

analytica ¢himica acta

U T
2010 2012 2014 2016 2018 2020

Fonte: Autores (2024)

De acordo com dados do Conselho Oleicola Internacional (International Olive Council - COl), o
mercado de importagdo de azeite de oliva e azeites de oliva virgem é na sua maioria (81%)
concentrado em oito paises: Estados Unidos (36%); Unido Europeia (15%); Brasil (8%); Japao
(7%); Canadd (5%); China (4%); Australia (3%); e Russia (3%). Os demais paises do mundo
somam 3% desse mercado (IOC, 2021). Considerando que o Brasil é o terceiro maior
importador de azeite do mundo e o alto valor agregado do produto, é importante o
desenvolvimento de metodologias para identificar adulteracdes no produto. No aspecto de
contribuicdo de artigos por paises, os 250 artigos selecionados para este estudo, estdo
divididos em um total de 53 paises mais produtivos no tema adulteragdo de azeite. Os paises
gue mais contribuiram com artigos foram Espanha, China, Italia, Grécia e EUA (Figura 8). Isso
sugere gque a importancia econémica do produto pode estar incentivando o desenvolvimento
de tecnologias para garantir a qualidade e autenticidades do azeite.

Figura 8. Numero de publicagdes por pais de origem sobre metodologias para identificacdo de azeite de oliva
adulterado durante o periodo de 2000 a 2024
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Fonte: Autores (2024)
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As relagOes entre paises foram avaliadas quanto a for¢a de conexdo. Os paises com maior
forca de link sdo Espanha (17), Italia (16), Estados Unidos da América (10), Franga (6), Turquia
(6) e Grécia (5). Brasil aparece em 12° lugar, com forga de conexdo igual a 1 (Figura 9). Entre
esses paises, a Espanha publicou 55 artigos (2.126 citacdes), seguida por China com 40 artigos
(966 citacdes), Italia 33 artigos (1.076 citacdes), Grécia 23 artigos (1.253 cita¢Oes) e EUA 21
artigos (849 citacdes). Brasil e Tunisia contribuem com 13 artigos (259 citacdes) e 8 artigos
(259 citacdes), respectivamente. Apesar do mesmo numero de cita¢cdes, Tunisia tem maior
forga de link (5) que Brasil, indicando uma maior influéncia no tema.

Figura 9. Rede de paises mais ativos em publicagdes sobre metodologias para identificacdo de azeite de oliva
adulterado (2000 a 2024). Diferentes cores indicam ano médio de publica¢des, tamanho dos circulos o nimero
de publicacGes e espessura das linhas a for¢a do vinculo entre paises
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Fonte: Autores (2024)

A andlise por citacdo de coautoria (total de 1.028) agrupou pesquisadores em 3 clusters (Figura
10). O cluster 1 relne pesquisadores com maior nimero de publicacdo no periodo de
2018/2020; cluster 2, de 2016/2018; e cluster 3, periodo de 2020/2022. Autores foram
distribuidos nos clusters: (1) Alessandra Bendini; Lorenzo Cerretani; Wenceslao Moreda; Tullia
G. Toschi; Enrico Valli; (2) Francesca Guardiola; Beatriz Quintanilla-Casas; Berta Torres-Cobos;
Alba Tres; Stefania Vichi; (3) Chiara Dall’Asta; Jana Hajlova; Michele Suman. Pesquisadores
Alessandra Bendini, Enrico Valli e Wenceslao Moreda tém forga de conexao de 25, 22 e 20,
respectivamente, e registram publicagdes nos periodos de 2016/2018. Por outro lado,
pesquisadores agrupados no cluster 2 tém em comum a forc¢a total de conexdo (19) e maior
numero de publicacBes registrado no periodo de 2020/2022. Evidente que autores do cluster
1 sdo mais estabelecidos, com numero de publicacdo maior. Entretanto, a formacdo do cluster
2 indica mudanca na pesquisa e entrada de novos pesquisadores nesse campo de estudo.
Desse grupo, 13 pesquisadores, 6 sdo de origem italiana, 6 espanhola e uma da Republica
Checa. Esse resultado corrobora com a origem e paises que mais contribuem com artigos,
sendo os autores com menor forca de conexdo estdo agrupados no cluster 3. Os autores Chiara
Dall’asta (Italia), Michele Suman (Itdlia) e Jana Hajslova (Republica Tcheca) compdem o cluster
3, e apresentam forca de conexdo de 4, 4 e 3, respectivamente.
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Figura 10. Mapa de coautoria que indica os autores que cooperaram no desenvolvimento de metodologias
para identificagdo de azeite de oliva adulterado durante o periodo de 2000 a 2024. O tamanho do nd indica o
numero total de publicagGes para as quais cada autor contribuiu. A espessura da linha entre dois nds indica o

numero de publicagGes que os autores publicaram juntos. A cor representa regides de publica¢Ges
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Fonte: Autores (2024)

A andlise por citacdo (total de 1.028) agrupou pesquisadores em 3 clusters (Figura 11). O
cluster 1 tem maior nimero de pesquisadores (12) e valores intermedidrios de forca de
conexdo (média de 15,75); o cluster 2 tem 4 pesquisadores com maiores valores de forca de
conexdo (média de 30,6); e o cluster 3, com 4 pesquisadores, tem menores valores de forca
de conexdo (12). Pesquisadores Mohamed Bouaziz (Franca) e Hazem Jabeur (Tunisia) tem
maior numero de citacdes, 229 cada, seguidos de Jana Hajslova (Republica Tcheca) e Ramon
Aparicio (Franga), com 217 e 210 cita¢des, respectivamente. O cluster 1 tem os pesquisadores
com citagbes mais recentes.

Figura 11. Analise de citagdo de autores que publicam sobre metodologias para identificacdo de azeite de oliva
adulterado durante 2000 a 2024. Circulos vermelho, azul e verde representam clusters 1, 2 e 3. O tamanho dos
nos representa nimero de publicagGes de cada autor. A espessura entre dois nds indica numero total de
citagGes entre cada nd, onde um nd cita o outro. Cor do nd representa ano médio de publicacdo de cada autor
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A classificacdo dos 10 artigos de maior destaque levou em consideracao o nimero de citagoes,
relevancia e avangos analiticos para identificacdo de adulteragdo de azeite de oliva (Tabela 2).

Tabela 2. Lista dos 10 artigos mais citados sobre metodologias para identificagao de azeite de oliva adulterado
durante o periodo de 2000 a 2024

Rank Titulo Metodologia Ano LST* NC™
Detection of adulteration of extra-virgin olive oil by  Infravermelho médio (IR) e
p . Ly . . 2009 27 220
chemometric analysis of mid-infrared spectral data quimiometria (PCA)

The detection and quantification of adulteration in olive Infravermelho préximo (NIR)
oil by near-infrared spectroscopy and chemometrics e quimiometria (PLS e PCA)
Ambient mass spectrometry employing direct analysis
3 inreal time (DART) ion source for olive oil quality and  Espectrometria de massa 2009 7 200
authenticity assessment.

Classification of edible oils by employing 31P and 1H
NMR spectroscopy in combination with multivariate
statistical analysis. A proposal for the detection of seed
oil adulteration in virgin olive oils.
Effectiveness of determinations of fatty acids and

triglycerides for the detection of adulteration of olive Cromatografia Gasosa 2004 20 168
oils with vegetable oils
Chemistry of extra virgin olive oil: adulteration,
6 oxidative stability, and antioxidants. Journal of Cromatografia Gasosa 2010 22 145
agricultural and food chemistry,
Detection of the presence of hazelnut oil in olive oil by Infravermelho médio (IR) e

2004 21 213

RMN 2003 16 199

w1

2005 21 139

FT-raman and FT-MIR spectroscopy. Raman
A. Visible Raman spectroscopy for the discrimination of
8 olive oils from different vegetable oils and the detection Raman 2009 10 139
of adulteration
Detection of adulterants in olive oil by headspace-mass

©

Espectrometria de massa 2002 15 136
spectrometry

Detection of extra virgin olive oil adulteration with
lampante olive oil and refined olive oil using nuclear
magnetic resonance spectroscopy and multivariate
statistical analysis
LST*: Link Strength Total; NC**: Nimero de cita¢cdes; REF#: Referéncia.

RMN 2005 21 134

O primeiro artigo de destaque abordou a deteccdo e quantificacdo de adulteracdo de azeite
de oliva extravirgem usando espectroscopia de infravermelho médio (IR) e quimiometria
(PCA). O limite de detecgdo de adulteragdo foi determinado como 5% para mistura binaria de
milho-girassol, dleo de semente de algod3do e 6leo de canola. Segundo os autores, os
resultados revelaram que os modelos preveem os adulterantes, mistura binaria de milho-
girassol, 6leo de semente de algodao e dleo de canola, em azeite de oliva com limites de erro
de 1,04, 1,4 e 1,32, respectivamente (Gurdeniz et al., 2009). A técnica de espectroscopia de
infravermelho ainda é promissora para diferenciar adulteracdo. Em estudos recentes, Meng
et al. investigaram o desempenho de técnicas espectroscépicas usadas para a identificagao de
azeite de oliva adulterado com diferentes concentra¢des de 6leo de soja com base em
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), infravermelho préoximo visivel (Vis-NIR) e
espectroscopia de fluorescéncia de matriz de excitacdo-emissdo (EEMs) combinada com
guimiometria (Meng et al., 2023). Segundo os autores, FTIR e Vis-NIR sdo superiores para a
detecgdo de adulteragao de azeite de oliva devido a conveniéncia da operagao e modelagem
do instrumento. Misturas tercidrias de dleo (cartamo, dleos de canola e aveld) foram
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investigados por ATR-FTIR em nivel de adulteragdo de 20% v/v e usando quimiometria (Partial
Least Squares Projection to Latent Structures-Discriminant Analysis (PLS-DA) e Soft
Independent Modelling of Class Analogy (SIMCA)) e apresentou sensibilidade de 100% na
deteccdo de casos mais desafiadores com 5% de dleo de canola e 15% de dleo de aveld
(Ordoudi et al., 2022).

O segundo artigo de destaque usou o infravermelho préximo (NIR) e quimiometria (PLS e PCA)
para classificacao e quantificacdo da adulteracado de azeite de oliva puro por éleo de soja, éleo
de girassol, 6leo de milho, dleo de noz e 6leo de avela (Christy et al., 2004). Segundo os
autores, os modelos previram os adulterantes, éleo de milho, dleo de girassol, 6leo de soja,
6leo de noz e 6leo de aveld envolvidos no azeite de oliva com limites de erro menor que 0,96
% (m/m). Além disso, os modelos desenvolvidos pela PCA foram capazes de classificar
misturas desconhecidas de azeite de oliva adulterado aproximadamente 95% de certeza. A
técnica de NIR continua se destacando por andlise quantitativa sobre identificacdo de
compostos e possibilidade de desenvolvimento de um instrumento portatil e de baixo custo
(Arroyo-Cerezo et al., 2024).

Diferente dos trabalhos anteriores, no terceiro artigo de destaque, Vaclavik et al. (2009)
apresentam uma nova abordagem para autenticacdo de amostras de azeite de oliva. Os
autores apresentaram um tipo de fonte de ions acoplado a um espectrometro de massa de
tempo de voo de alta resolucdo (TOFMS) para andlise de triacilglicerdis. A metodologia ndo
apenas diferenciou azeite de oliva extravirgem de dleo de bagaco de oliva e azeite de oliva,
mas também de éleo de aveld. Usando analise discriminante linear (LDA) permitiu a deteccdo
de adi¢do de dleo de aveld de 6 e 15% (v/v).

No quarto artigo destacado, os autores inovaram usando uma combinacdo de espectroscopia
de ressonancia magnética nuclear (RMN) H-1 e RMN P-31 e analise estatistica multivariada
para classificar 192 amostras de 13 tipos de dleos vegetais: aveld, girassol, milho, soja,
gergelim, noz, canola, améndoa, palma, amendoim, cdrtamo, coco e azeites de oliva virgem
de vdrias regidoes da Grécia (Vigli et al., 2003). Analisando os espectros, os autores
desenvolveram um modelo empregando andlise discriminante, resultando em deteccdo de
adulteracdo proxima de 5% m/m.

Fazendo uso destas técnicas (espectrometria de massa (MS) e espectroscopia de ressonancia
magnética nuclear - RMN), a metabolémica fornece uma imagem de todo o conjunto de
metabdlitos primarios e secundarios presentes em uma matriz bioldgica (Olmo-Garcia &
Carrasco-Pancordo, 2021). A metabolémica pode ser definida como a triagem e/ou
determinacdo quantitativa de todas ou de determinadas substdncias quimicas na matriz
bioldgica em estudo (Fiehn, 2001). Atualmente ja estd estabelecida como uma importante
ferramenta para determinar autenticidade de alimentos e promete expandir a aplicabilidade
para o campo da seguranca alimentar (Drakopoulou et al., 2024).
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O quinto artigo destacado abordou a dificuldade técnica de identificar adulteracdo de azeite
(Christopoulou et al., 2004). Publicado em 2004, os autores observaram que nenhum dos
parametros oficiais, ou os propostos, pode detectar a presencga de porcentagens menores ou
iguais a 5% de dleos de aveld e améndoa no azeite de oliva, uma vez que as composicGes de
acidos graxos e triglicerideos desses dleos sdo muito semelhantes as do azeite de oliva. Além
disso, os autores concluiram que a detecgdao de éleos de aveld e améndoa no azeite de oliva
era uma questdo muito dificil e necessitava de mais pesquisas no tema. Apesar de passados
20 anos, o desafio analitico para identificar as adulteragdes persiste e os métodos oficiais de
controle para detectar adulteragdo do azeite de oliva ainda ndo conseguem fornecer protecao
satisfatdria ao consumidor (Torres-Cobos et al., 2023).

Novamente, o tema dificuldade técnica para diferenciar adulteracdo volta a ser abordado no
sexto artigo mais relevante, publicado em 2010 e com 146 cita¢des (Frankel, 2010). O autor
sugere que os testes sensoriais de azeite de oliva deveriam ser complementados por andlises
cromatograficas gasosas mais precisas de compostos volateis que influenciam os aromas e os
sabores do azeite de oliva extravirgem.

O sétimo artigo apresentou a utilizacdo de espectroscopias FT-Raman e FT-MIR para
determinar o nivel de deteccdo da presenca de 6leo de aveld em azeite de oliva (Baeten et al.,
2005). Os autores mostraram que uma discriminagdo completa entre 6leos de oliva e avela foi
possivel a adulteracdo ser detectada se a presenca de 6leo de aveld em azeite de oliva for >
8% se as misturas forem de 6leos de oliva e avela turcos. Entretanto, o limite de detecgdo é
maior quando as misturas sdo de éleos comestiveis de diversas origens geograficas, indicando
o desafio de identificacdo devido as variedades botéanicas.

Ainda utilizando espectroscopia Raman, o oitavo artigo selecionado, El-Abassy et al. (2009)
investigaram o potencial da espectroscopia Raman com excitacao na faixa espectral visivel
(VIS Raman) como uma ferramenta para a classificacdo de diferentes dleos vegetais e a
quantificacao da adulteragao do azeite de oliva virgem. Os autores usaram quimiometria (PCA
e PLS) e 6leo de girassol nos testes de adulteracdo, e conseguiram determinar com sucesso a
adulteracao.

Voltando para técnicas de cromatografia, o nono artigo selecionado, aborda o acoplamento
direto de um amostrador de headspace a um espectrometro de massas para a deteccao de
adulterantes em azeite de oliva (Marcos Lorenzo et al., 2002). Os autores usaram amostras de
azeite de oliva misturadas com diferentes proporg¢des de dleo de girassol e 6leo de bagaco de
oliva. Usando quimiometria (andlise discriminante linear) foi suficiente para diferenciar os
Oleos adulterados dos ndo adulterados e discriminar aproximadamente 95% qual o tipo de
adulteragao.

No décimo artigo selecionado, a metodologia de ressonancia magnética nuclear (RMN), RMN
P-31 de alto campo (202,2 MHz) foi investigada (Fragaki et al., 2005). Os autores estudaram
59 amostras de trés tipos de azeites de oliva e 34 azeites de oliva extravirgem de varias regioes
da Grécia. Analise discriminante dos dados permitiu a detec¢do de adulteracdo de azeite de
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oliva extravirgem tdo baixa quanto 5% m/m para azeites de oliva refinados. Portanto, todos
esses artigos indicam que ainda existe a necessidade de desenvolvimento de metodologias
analiticas para rastreabilidade e autenticidade do produto.

Outra abordagem que pode ajudar os pesquisadores a entenderem rapidamente o conteldo
principal, os tépicos e tendéncias mais relevantes de pesquisa é a analise das palavras-chave.
Para analisar a coocorréncia o critério usado foi o minimo de 15 ocorréncias entre as 1.045
palavras do banco de dados, totalizando 27 palavras. As palavras foram agrupadas em trés
clusters (Figura 12). O cluster 1 (vermelho) aparece com adulteracdo (“adulteration”) no nodo
central e inclui andlise de componentes principal (“principal componente analysis”),
cromatografia gasosa (“gds-chromatography”), autenticidade (“authenticity”),
espectrometria de massa (“mass-spectrometry”) e identificagdo (“identification”). No cluster
2 (verde) aparecem as palavras-chave espectroscopia de Raman (“Raman spectroscopy”),
espectroscopia de fluorescéncia (“fluorescence spectroscopy”), classificacdo (“classification”),
qualidade (“quality”), origem (“origin”) e quantificagdo (“quantification”). No cluster 3 (azul),
as palavras-chave de destaque sdo quimiometria (“chemometrics”), autenticacdo
(“authentication”) e infravermelho (“infrared-spectroscopy”). De acordo com a analise
bibliométrica, “autenticacdao” e “classificacdo” estdo entre as cinco de maior ocorréncia e
forca de conexao.

Figura 12. Co-ocorréncia das palavras-chave com maior frequéncia sobre metodologias para identificacdo de
azeite de oliva adulterado durante o periodo de 2000 a 2024
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Fonte: Autores (2024).
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CONSIDERACOES FINAIS
Foram obtidos 250 artigos sobre metodologias para identificacdo de azeite de oliva adulterado

durante o periodo de 2000 a 2024 para analise bibliométrica. Estudos neste campo pode ser
divido em trés estagios, com um rdpido desenvolvimento ocorrendo apds 2013, levando a
uma tendéncia de crescimento exponencial no nimero de publicacdes. A Ciéncia e Tecnologia
de Alimentos e Quimica Aplicada sdo as categorias que tém maior numero de artigos, 66 e 52,
respectivamente. Os principais periddicos produtivos incluem Food Chemistry, Journal of
Agricultural and Food e Food Control. Um total de 53 paises contribuiu com pesquisas sobre
metodologias para identificacdo de azeite de oliva adulterado: Espanha, China e Itdlia ocupam
os primeiros lugares com 55, 40 e 33 artigos, respectivamente. As palavras-chave de maior
forca de conexdao foram adulteracdo (668), dleos vegetais (406), azeite (370), autenticacdo
(335) e classificagao (245).

No atual cendrio de mudancas climaticas e eventos extremos, é possivel que o azeite seja
ainda mais valorizado e, portanto, atrativo para adulteracdes. O desenvolvimento de
metodologias para identificar adulteracao de azeite com resultados rapidos, confidveis,
sustentdvel e de baixo custo é relevante para o produtor e consumidor. A rastreabilidade e
autenticidade do produto é um desafio analitico que merece investimento de esforcos e
tecnologia.
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