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Contextualização biotecnológica e social 

Impacto potencial desta pesquisa: 

Este estudo tem impacto potencial na ciência aplicada, no controle de qualidade, na 

rastreabilidade e na autenticidade de alimentos. A pesquisa contribui para o 

desenvolvimento e a avaliação de uma abordagem isotópica baseada em δ¹³C, δ²H e 

δ¹⁸O para caracterização de óleos vegetais comerciais, utilizando espectrometria de 

massas de razão isotópica associada a métodos estatísticos e multivariados. Os 

resultados podem auxiliar na identificação de padrões isotópicos compatíveis com 

diferentes categorias de óleos refinados e fornecer subsídios para estudos futuros 

voltados à detecção de inconsistências de rotulagem, misturas não declaradas e 

investigação da origem de produtos alimentícios. Do ponto de vista social, o trabalho se 

relaciona à proteção do consumidor, à transparência da cadeia produtiva e à valorização 

de métodos analíticos capazes de apoiar a integridade e a confiabilidade de alimentos 

disponíveis no mercado. 

Potential impact of this research: 

This study has potential impact on applied science, quality control, traceability, and food 

authenticity. The research contributes to the development and evaluation of an isotopic 

approach based on δ¹³C, δ²H, and δ¹⁸O for the characterization of commercial vegetable 

oils, using isotope ratio mass spectrometry combined with statistical and multivariate 

methods. The results may help identify isotopic patterns associated with different 

categories of refined oils and provide support for future studies aimed at detecting 

labeling inconsistencies, undeclared mixtures, and investigating the origin of food 

products. From a social perspective, this work is related to consumer protection, 

transparency in the production chain, and the use of analytical methods to support the 

integrity and reliability of foods available on the market. 



 

 

RESUMO 

Esta tese desenvolveu e avaliou um fluxo metodológico para caracterização isotópica 

de óleos vegetais comerciais, integrando δ¹³C, δ²H e δ¹⁸O como marcadores aplicados 

à investigação de autenticidade e rastreabilidade por espectrometria de massas de 

razão isotópica (IRMS). Para a determinação de δ²H e δ¹⁸O em matrizes lipídicas por 

HTC/EA–IRMS, foi estabelecido um protocolo baseado no encapsulamento em prata 

e na transferência das amostras por micropipeta, após a constatação de que a 

introdução dos óleos como líquidos não produziu resposta analítica adequada. 

Ensaios de sorção, dessorção e condicionamento higrométrico foram conduzidos com 

materiais de referência sólidos e padrões de óleos. Nos sólidos com fração 

documentada de hidrogênio trocável, os tratamentos produziram deslocamentos em 

δ²H compatíveis com sensibilidade ao condicionamento, mas sem permitir quantificar 

toda a fração trocável. Para os padrões de óleos, os tratamentos não produziram 

deslocamentos expressivos em δ²H e δ¹⁸O nas condições avaliadas. A aplicação do 

fluxo metodológico a 91 amostras comerciais de óleos de milho, soja, girassol e canola 

mostrou que δ¹³C foi o marcador univariado mais informativo para distinguir óleo de 

milho, de metabolismo C4, dos óleos C3. Misturas controladas entre óleo de girassol 

e óleo de milho apresentaram forte relação linear entre a proporção dos óleos e o valor 

de δ¹³C. A integração de δ¹³C, δ²H e δ¹⁸O por análise de componentes principais (PCA) 

explicou 92,8% da variância nos dois primeiros componentes, evidenciando 

separação do milho e diferenciação parcial entre os óleos C3. A análise discriminante 

linear (LDA), validada por leave-one-out, apresentou acurácia global de 89,0%. Os 

resultados sustentam o uso do fingerprint isotópico multielementar como ferramenta 

de triagem e investigação de autenticidade em óleos vegetais comerciais, respeitadas 

as limitações associadas à ausência de validação externa independente e ao uso das 

categorias declaradas em rótulo como referência de classe. 

Palavras-chave: espectrometria de massas de razão isotópica; óleos vegetais; 

fingerprint isotópico; autenticidade de alimentos. 

  



 

 

ABSTRACT 

This thesis developed and evaluated a methodological workflow for the isotopic 

characterization of commercial vegetable oils, integrating δ¹³C, δ²H and δ¹⁸O as 

markers for authenticity and traceability assessment by isotope ratio mass 

spectrometry (IRMS). For δ²H and δ¹⁸O determination in lipid matrices by HTC/EA–

IRMS, an operational protocol based on silver-capsule encapsulation and micropipette 

transfer was established after liquid introduction of the oils failed to produce an 

adequate analytical response. Sorption, desorption and hygrometric conditioning 

experiments were performed using solid reference materials and oil standards. In solid 

materials with documented exchangeable hydrogen fractions, the treatments produced 

δ²H shifts consistent with sensitivity to conditioning but did not allow the full 

exchangeable fraction to be quantified. For oil standards, the treatments did not 

produce expressive shifts in δ²H or δ¹⁸O under the evaluated conditions. The workflow 

was applied to 91 commercial samples of corn, soybean, sunflower and canola oils. 

δ¹³C was the most informative univariate marker for distinguishing corn oil, derived 

from a C4 plant, from C3 oils. Controlled mixtures of sunflower and corn oils showed a 

strong linear relationship between oil proportion and δ¹³C values. The integration of 

δ¹³C, δ²H and δ¹⁸O by principal component analysis (PCA) explained 92.8% of the 

variance in the first two components, revealing clear separation of corn oil and partial 

differentiation among C3 oils. Linear discriminant analysis (LDA), validated by leave-

one-out cross-validation, achieved an overall accuracy of 89.0%. These results support 

the use of multi-isotope fingerprinting as a screening and investigative tool for 

authenticity assessment in commercial vegetable oils, while recognizing limitations 

related to the absence of independent external validation and the use of label-declared 

categories as class references.  

Keywords: isotope ratio mass spectrometry; vegetable oils; isotopic fingerprinting; 

food authenticity.  
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1 INTRODUÇÃO 

Os óleos vegetais têm papel central na alimentação e na economia 

agroindustrial, tanto como fonte concentrada de energia e ácidos graxos essenciais 

quanto como insumos de amplo uso. No Brasil, cadeias como a da soja sustentam 

parcela relevante do setor de óleos e gorduras, e culturas como milho, girassol e 

canola complementam o mercado em nichos de maior valor agregado, com impacto 

direto no varejo e na indústria (ABIOVE, 2025; CONAB, 2025). 

Essa relevância, somada à complexidade das cadeias produtivas e às 

flutuações de preço, torna os óleos vegetais alvos suscetíveis a adulteração e 

rotulagem enganosa. Nesse contexto, métodos analíticos baseados em marcadores 

intrínsecos tornam-se fundamentais para sustentar a autenticidade e a rastreabilidade, 

especialmente quando as diferenças químicas entre óleos são sutis e podem ser 

mascaradas por misturas deliberadas. 
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