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Resumo

O presente estudo teve por objetivo desenvolver e avaliar um método qualitativo simples, de baixo custo e rapida
execugdo para o rastreamento preliminar de metanol em bebidas alcoolicas destiladas, fundamentado na indugdo de
separacdo alcalina mediada por corante. O procedimento consistiu na adi¢do de hidroxido de sodio so6lido e corante
alimenticio em gel a amostras comerciais e solu¢des de referéncia, seguido de agitagdo e breve repouso, permitindo
observar a formagdo de duas fases em bebidas isentas de metanol e de fase unica homogénea em amostras adulteradas
acima de determinado limiar. Foram analisadas diversas categorias de destilados, bem como solug¢des preparadas com
concentragdes decrescentes de metanol. Os resultados demonstraram elevada reprodutibilidade para amostras
positivas e negativas, identificando-se uma zona de transi¢do entre 1,5% e 4% (v/v), na qual a miscibilidade
apresentou comportamento variavel. Concentragdes iguais ou superiores a 5% produziram resultados positivos
inequivocos. Todas as bebidas comerciais avaliadas mostraram-se isentas de metanol dentro da sensibilidade do
método. Conclui-se que a técnica proposta ¢ adequada como ferramenta de triagem preliminar, apresentando
sensibilidade compativel com as concentra¢cdes de metanol geralmente encontradas em bebidas adulteradas envolvidas
em surtos de intoxica¢ao, constituindo instrumento 1til para fiscalizagao, investigacdo forense e agdes preventivas em
satude publica.

Palavras-chave: Metanol; Fraudes em bebidas; Triagem analitica; Separagdo liquido-liquido; Quimica forense.

Abstract

The present study aimed to develop and evaluate a simple, low-cost, and rapid qualitative method for the preliminary
screening of methanol in distilled alcoholic beverages, based on the induction of alkaline separation mediated by a
dye. The procedure consisted of adding solid sodium hydroxide and a gel food dye to commercial beverages and
reference solutions, followed by manual agitation and brief resting, allowing visual distinction between samples free
of methanol—which formed two well-defined phases—and adulterated samples above a critical threshold, which
exhibited a single homogeneous phase. Several categories of distilled spirits were analyzed, as well as solutions
prepared with decreasing concentrations of methanol. The results demonstrated high reproducibility for both positive
and negative samples, while revealing a transition zone between 1.5% and 4% (v/v) in which miscibility exhibited
variable behavior. Concentrations equal to or greater than 5% produced unequivocally positive results. All
commercial beverages tested were free of methanol within the sensitivity of the method. It is concluded that the
proposed technique is suitable as a preliminary screening tool, with sensitivity compatible with methanol


http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v14i12.50406

Research, Society and Development, v. 14, n. 12, e140141250406, 2025
(CC BY 4.0) | ISSN 2525-3409 | DOI: http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v14112.50406

concentrations typically found in adulterated beverages associated with poisoning outbreaks, thus offering a valuable
resource for inspection activities, forensic investigations, and public health prevention efforts.
Keywords: Methanol; Alcoholic beverages fraud; Analytical screening; Liquid-liquid separation; Forensic chemistry.

Resumen

El presente estudio tuvo como objetivo desarrollar y evaluar un método cualitativo simple, de bajo costo y rapida
ejecucion para el rastreo preliminar de metanol en bebidas alcohodlicas destiladas, fundamentado en la induccion de
una separacion alcalina mediada por colorante. El procedimiento consisti6 en la adicion de hidréxido de sodio sélido
y un colorante alimentario en gel a muestras comerciales y a soluciones de referencia, seguido de agitaciéon manual y
un breve reposo, lo que permitié distinguir visualmente entre muestras libres de metanol — que formaron dos fases
bien definidas — y muestras adulteradas por encima de un umbral critico, las cuales presentaron una unica fase
homogénea. Se analizaron diversas categorias de destilados, asi como soluciones preparadas con concentraciones
decrecientes de metanol. Los resultados demostraron alta reproducibilidad para muestras positivas y negativas,
ademas de revelar una zona de transicion entre 1,5% y 4% (v/v) en la que la miscibilidad mostré un comportamiento
variable. Concentraciones iguales o superiores al 5% produjeron resultados inequivocamente positivos. Todas las
bebidas comerciales evaluadas estuvieron libres de metanol dentro de la sensibilidad del método. Se concluye que la
técnica propuesta es adecuada como herramienta preliminar de tamizaje, con una sensibilidad compatible con las
concentraciones de metanol tipicamente encontradas en bebidas fraudulentas asociadas a brotes de intoxicacion,
constituyéndose asi en un recurso valioso para la inspeccion, la investigacion forense y las acciones preventivas en
salud publica.

Palabras clave: Metanol; Fraude en bebidas alcoholicas; Tamizaje analitico; Separacion liquido-liquido; Quimica
forense.

1. Introducao

A adulteracdo de bebidas alcoolicas por metanol constitui fendmeno recorrente e de inequivoca gravidade, permeando
simultaneamente as esferas da satide publica, do controle de qualidade industrial e da persecug¢do penal. Episodios recentes e
historicos, no Brasil e em diversos outros paises, atestam que a contaminagdo deliberada ou acidental de destilados por esse
alcool de reconhecida toxicidade segue sendo responsavel por surtos de morbimortalidade expressiva, sobretudo em contextos
de producdo clandestina ou comércio informal (Bryan & Hill, 2024; OECD, 2022). Uma vez ingerido, o metanol ¢
metabolizado a formaldeido e, subsequentemente, ao ion formiato, metabodlitos responsaveis por acidose metabolica grave,
lesdes Opticas irreversiveis e, ndo raras vezes, desfecho fatal na auséncia de intervencdo clinica precoce (UpToDate, 2024;
Barceloux et al., 2002; Brasil, Ministério da Satude, 2025b).

O cenario epidemiologico brasileiro recente evidéncia de maneira contundente a atualidade ¢ a gravidade do
problema. Em 2025, surtos de intoxicac¢do por bebidas adulteradas acometeram multiplos estados da Federag@o, totalizando ao
menos 62 casos confirmados e 16 Obitos, com concentragdo notavel no estado de Sdo Paulo (Brasil, Ministério da
Saude/Secom, 2025a). Esse quadro soma-se a episodios outrora registrados, como o surto ocorrido na Bahia em 1999, no qual
35 pessoas vieram a 6bito apds consumirem bebidas contaminadas com metanol em concentragdes elevadas (Exame, 2025).
Tal recorréncia historica revela ndo apenas a vulnerabilidade dos mecanismos de fiscalizagdo, mas a necessidade premente de
instrumentos analiticos ageis e acessiveis que permitam identificar, de modo inequivoco, adulteragdes perigosas.

A despeito desse panorama alarmante, persiste lacuna significativa entre a urgéncia epidemiologica e a
disponibilidade de métodos simples, rapidos e economicamente vidveis para triagem preliminar de metanol em campo
(Nekoukar et al., 2021). As técnicas instrumentais consagradas: cromatografia gasosa, espectroscopia infravermelha, entre
outras, requerem infraestrutura laboratorial especializada, padronizagdo rigorosa e operadores treinados, limitagdes que
inviabilizam sua utilizagdo em inspe¢des improvisadas, operacdes de flagrante, zonas rurais ou situagdes emergenciais, nas
quais decisdes imediatas frequentemente se impdem (Flott & Caplan, 2014).

Neste contexto, métodos qualitativos de leitura direta despontam como ferramentas de elevada utilidade pratica,

sobretudo quando baseados em principios fisico-quimicos robustos que permitam diferenciagdo inequivoca entre matrizes
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etanolicas puras e bebidas adulteradas com metanol. A concepgdo de um procedimento visual, de baixo custo, independente de
instrumentagdo e facilmente aplicavel por Peritos Criminais e agentes de vigilancia sanitaria constitui avanco desejavel frente
ao cenario atual.

O presente estudo teve por objetivo desenvolver e avaliar um método qualitativo simples, de baixo custo e rapida
execugdo para o rastreamento preliminar de metanol em bebidas alcodlicas destiladas, fundamentado na indugdo de separagao
alcalina mediada por corante. Ao explorar diferencas intrinsecas no comportamento de miscibilidade de alcoois de curta cadeia
sob condicdes altamente alcalinas, a técnica oferece uma resposta visual imediata e de interpretacdo inequivoca,
potencialmente capaz de auxiliar acdes de fiscalizacdo, investigacdes criminais envolvendo fraudes e iniciativas de prevengao

de intoxica¢des em contexto populacional.

2. Metodologia

Realizou-se uma pesquisa experimental, laboratorial de natureza qualitativa (Pereira et al., 2018) para avaliagdo de
método qualitativo de separacdo alcalina cromatica para rastreamento de metanol em bebidas alcoodlicas destiladas

O delineamento experimental foi conduzido com vistas a avaliag@o sistematica do método proposto neste trabalho, de
modo a verificar sua reprodutibilidade, sua aplicabilidade em matrizes comerciais diversas e seu limite operacional de

detecgdo.

2.1 Fundamentacio fisico-quimica essencial do método

O método baseia-se na inducao de separagdo de fases em sistemas hidroalcodlicos fortemente alcalinizados, fendmeno
classicamente descrito como salting-out (ou, a rigor, basing-out), no qual a elevada for¢a i6nica reduz a atividade da agua e
diminui sua afinidade por solventes organicos menos polares (Majors, 2009; Tang & Weng, 2013; Vizcaino et al., 2018). Em
presenca de hidroxido de sddio so6lido, a dissolugdo parcial do eletrélito gera um meio de pH extremo, altamente estruturado e
energeticamente desfavoravel para a permanéncia homogénea de etanol na matriz aquosa (Fakhari et al., 2025). Dessa
reorganizagdo molecular resulta a formagdo de um sistema bifasico estavel: uma fase superior majoritariamente etandlica e
uma fase inferior aquosa concentrada em NaOH.

O metanol, por sua vez, apresenta maior polaridade e menor volume molar que o etanol, interagindo mais
eficientemente com a fase i6nica ¢ modulando a miscibilidade do sistema. Em concentragdes suficientemente elevadas, o
metanol reduz o efeito basing-out e favorece a miscibilizagdo etanol-agua, impedindo a formagdo do regime bifasico
caracteristico.

Em sintese, a alteragdo na arquitetura liquido-liquido do sistema constitui o cerne analitico do método: bebidas isentas
de metanol exibem duas fases imisciveis, facilmente distinguiveis tanto pela coloragdo quanto pelo contraste fisico; bebidas
adulteradas acima da concentragdo limiar exibem apenas uma fase homogénea, sem separagdo discernivel. A dinamica
observada ¢ consistente com modelos classicos de solvatagdo e interag@o entre solventes proticos de baixa massa molecular na

presenca de eletrélitos concentrados.

2.2 Reagentes, materiais e recipientes
Foram empregados 50 mL de cada bebida analisada, 20 g de hidroxido de sodio sélido comercial (soda caustica 99%,
usualmente disponivel em supermercados) e 2 gotas de corante alimenticio em gel composto principalmente por tartrazina e

azul brilhante FCF. A func¢do do corante ¢ maximizar o contraste visual entre as fases e sinalizar a saturagdo alcalina do meio,
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em que pese a diferenciacdo estrutural permanecer observavel mesmo sem o auxilio cromatico. As analises foram conduzidas

em erlenmeyers de vidro de 125 mL.

2.3 Amostras analisadas
As bebidas comerciais avaliadas compreenderam uma diversidade de matrizes destiladas, distribuidas conforme
segue:
e Cachaca: 2 marcas
e Conhaque: 1 marca
e Gin: 2 marcas
e Rum prata: 2 marcas
e Rum ouro: 2 marcas
e Vodka: 4 marcas
e Whisky: 2 marcas
e Absinto: 1 marca

e Tequila: 1 marca

Para fins de controle experimental, prepararam-se duas solugdes de referéncia:

e Referéncia negativa: solugéo hidroalcoolica contendo 50% v/v de etanol, isenta de metanol.

e Referéncia positiva: solu¢do contendo 25% v/v de etanol, 25% v/v de metanol ¢ 50% v/v de agua, de modo a
simular adulteragdo evidente.

A solugdo-padrdo positiva adotada neste estudo foi deliberadamente selecionada por refletir um cenario de
adulteragdo grave e amplamente documentado na literatura forense e toxicoldgica. Concentragoes de metanol nessa ordem tém
sido reiteradamente identificadas em bebidas clandestinas envolvidas em surtos de intoxicagdo, tanto no Brasil quanto em
outros paises, representando o padrdo empirico das fraudes de maior letalidade e impacto epidemiologico (OPAS/OMS, 2025;
Ndikumana et al., 2024). A adog¢do de uma mistura equimolar de etanol e metanol assegura a criagdo de um controle positivo
estruturalmente robusto, capaz de reproduzir, de forma fidedigna, a profunda alteragdo da arquitetura liquido—liquido
observada em matrizes fraudulentas reais. Tal escolha se coaduna com a necessidade de validar o método frente a condi¢Ses
que efetivamente traduzem risco sanitario e criminal, conferindo maior solidez a avaliagcdo da sensibilidade analitica e

refor¢ando a pertinéncia operacional da técnica em contextos de fiscalizacdo, vigilancia e investigacdo pericial.

2.4 Determinacio do limite de detec¢io qualitativo

De modo a estabelecer o limiar minimo de concentragdo de metanol capaz de impedir a separagdo bifésica
caracteristica, foi selecionada uma das vodkas comerciais, bebida amplamente consumida e com teor alcodlico elevado e
estavel. A partir dessa matriz, prepararam-se solugdes adulteradas com concentragdes decrescentes de metanol, quais sejam:
50%, 40%, 30%, 20%, 15%, 10%, 5%, 4%, 3%, 2%, 1,5% e 1% (v/v).

Essa estratégia permitiu avaliar, de forma graduada, a influéncia da propor¢ao de metanol na capacidade do sistema de
estabelecer miscibilidade entre as fases aquosa idnica e alcoolica, bem como identificar o ponto critico de transi¢ao entre a

formag@o de duas fases e a homogeneizagdo completa do meio.
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2.5 Procedimento experimental

Para cada amostra analisada, transferiram-se para um Erlenmeyer 50 mL da bebida ou solug¢do de referéncia. Em
seguida, incorporaram-se duas gotas do corante alimenticio em gel, procedendo-se posteriormente a adicdo de 20 g de
hidréxido de sédio solido. A mistura foi submetida a agitagdo manual vigorosa por alguns segundos, observando-se a mudanga
cromatica decorrente do aumento abrupto do pH. Posteriormente, manteve-se a agitagdo por aproximadamente 30 segundos,
assegurando a distribuicdo homogénea do corante e a dissolucdo parcial da base. Apos esse periodo, o sistema foi deixado em
repouso por alguns segundos, permitindo o estabelecimento das caracteristicas estruturais distintivas:

(a) formacao de duas fases (superior vermelha, predominantemente etandlica; e inferior amarela, aquosa-alcalina): nas
bebidas isentas de metanol;

(b) formacdo de uma unica fase (alaranjada, homogénea): nas bebidas adulteradas com metanol em concentragdes
superiores ao limiar critico.

A adig8o dos 20 g de hidroxido de sédio ao volume reacional de 50 mL resulta em uma concentragdo molar final
aproximada de 10 mol/L. Essa condi¢do de alcalinidade extrema e saturagdo idnica ¢ determinante para induzir a ruptura das
interagdes intermoleculares entre etanol e dgua, forcando a segregacdo de fases observada.

Com o intuito de conferir robustez estatistica aos achados e mitigar a influéncia de variancias estocasticas inerentes a
inspecdo visual, o delineamento experimental foi conduzido sob rigorosa repeticdo. Todos os ensaios, abrangendo tanto as
matrizes comerciais quanto as solugdes de referéncia, foram executados em quintuplicata analitica e a determinagdo dos
resultados obedeceu a critérios de concordancia absoluta entre as replicatas. Para o intervalo de transi¢do (1,5% a 4% v/v),
procedeu-se ao calculo da frequéncia relativa de observagdes positivas e negativas, permitindo o mapeamento da zona de
incerteza do método com maior precisdo e a definicdo fidedigna dos limites de sensibilidade e especificidade da técnica

proposta.

2.6 Limitacgoes operacionais

Para a avaliagdo de destilados envelhecidos ou com coloragdo escura intensa (por exemplo, whiskies, conhaques,
cachacas e runs escuros), a visualizag@o da interface de separa¢do pode ser dificultada pela opacidade da matriz. Nesses casos,
recomenda-se posicionar o frasco contra uma fonte de luz intensa (luz natural incidente ou feixe de lanterna) em contraluz.
Essa técnica permite identificar com clareza a linha de demarcag@o entre a fase superior e a fase inferior, mitigando potenciais
erros de interpretagdo decorrentes da cor intrinseca da bebida.

Deve-se acrescentar ainda que, bebidas com alto teor de agucar, como licores, cremes e certas batidas, ndo foram
contempladas neste escopo. A presenga de altas concentragdes de sacarose ou xaropes aumenta a densidade e a viscosidade do
meio, podendo competir pela d4gua de solvatagdo e alterar a dindmica do teste. Dessa forma, a aplicagdo do método em bebidas

acucaradas requer validagdo suplementar para afastar a hipotese de interferéncia nos resultados.

2.7 Aspectos de seguranca e toxicidade

A operacionalizagdo deste protocolo analitico envolve riscos quimicos e termodindmicos consideraveis, o que impoe
restricdes severas quanto a qualificagdo do operador. A solvatacdo rapida de 20 g de hidroxido de sédio em meio
hidroalcodlico de volume reduzido (50 mL) desencadeia um processo exotérmico violento e imediato. A liberagdo abrupta de
entalpia € capaz de elevar a temperatura da mistura a patamares proximos ou superiores ao ponto de ebuli¢do dos alcoois
presentes, promovendo a volatilizagdo agressiva de vapores toxicos (etanol e metanol) e aerossois causticos. Ademais, a

instabilidade térmica gerada durante a agitagdo manual acarreta risco iminente de projecdo de material corrosivo de pH
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extremo (pH =~ 14). Diante de tal periculosidade, a aplicagdo do método deve ser estritamente reservada a profissionais
habilitados (Peritos Criminais, Quimicos Analistas, Agentes de Fiscalizagdo ou pessoas treinadas), preferencialmente em
ambiente laboratorial provido de capela de exaustdo ou, em operagdes de campo, mediante utilizagdo mandatoria de
Equipamentos de Protegdo Individual (EPIs) de alta resisténcia quimica, incluindo 6culos de ampla visdo, luvas de nitrila e
vestimenta adequada. Desaconselha-se, de modo veemente, a utilizagdo desta técnica pelo publico leigo ou em ambientes

domésticos, dada a auséncia de controle de contengdo de acidentes.

2.8 Gerenciamento de residuos e preservacio de provas

O residuo gerado apds a andlise caracteriza-se por extrema alcalinidade (pH =~ 14) e elevada forca i0nica. Para
resultados negativos (auséncia de metanol), o descarte direto na rede de esgoto ¢ contraindicado devido ao potencial corrosivo.
Recomenda-se a neutraliza¢do prévia da solugdo mediante adigdo cautelosa de solugdo acida diluida (p.e.: vinagre ou acido
citrico) até a obtengdo de pH proximo a neutralidade, seguida de diluicdo em agua corrente antes do descarte.

Ressalta-se que, no contexto de fiscalizag@o e pericia, as amostras que apresentarem resultado positivo (fase unica
homogeénea) constituem, por definicdo, prova material de ilicito penal contra a saide publica. Nestas circunstancias, impde-se
o acondicionamento imediato das amostras e involucros devidamente lacrados, a serem custodiados para subsequente analise

instrumental confirmatoria e instru¢do do inquérito policial competente.

3. Resultados

3.1 Comportamento das amostras de referéncia

A aplicagdo do método as solugdes de referéncia permitiu estabelecer, de maneira inequivoca, o padrdo visual
esperado para amostras isentas de metanol e para amostras adulteradas. A referéncia negativa, composta por solugido
hidroalcodlica contendo apenas etanol e dgua, apresentou formagdo reprodutivel de duas fases apds a alcalinizagdo: uma fase
superior vermelha, majoritariamente etanolica e uma fase inferior amarela, composta pela matriz aquosa fortemente basificada
(Figura 1).

Ja a referéncia positiva, contendo proporgdes equivalentes de etanol e metanol, exibiu completa miscibilizagdo do
sistema ap6s o periodo de agitacdo e repouso, com estabelecimento de uma tnica fase homogénea de colorag@o alaranjada
(Figura 2).

Esses resultados constituem o modelo analitico fundamental do método, que se apoia na distingdo visual entre o
regime bifasico (amostras isentas de metanol) e o regime monofasico (amostras adulteradas acima de uma concentrago

critica).
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Figura 1 - Resultado negativo para metanol (referéncia negativa) com duas fases nitidamente formadas.

Fonte: Acervo pessoal dos Autores.

Figura 2 - Resultado positivo para metanol (referéncia positiva) com fase nica alaranjada.

Fonte: Acervo pessoal dos Autores.

3.2 Analise das bebidas alcodlicas comerciais

Todas as bebidas comerciais testadas, quais sejam: cachagas, gins, runs (prata e ouro), vodkas, whiskies, conhaque,
tequila e absinto apresentaram resultado negativo pelo método, com formagdo clara e estavel de duas fases, sem qualquer
evidéncia de miscibilidade total do sistema. Nenhuma das amostras avaliadas demonstrou comportamento compativel com
adulteragdo por metanol dentro das condigdes experimentais estabelecidas.

Essa consisténcia reforga a aplicabilidade do método como ferramenta de triagem preliminar, sensivel as adulteragdes

que efetivamente perturbam as interagdes intermoleculares responsaveis pela separagdo bifasica.

3.3 Determinacio experimental do limite de deteccio qualitativo

A avaliagdo sistematica das solugbes adulteradas, conduzida em quintuplicata analitica para cada nivel de

7


http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v14i12.50406

Research, Society and Development, v. 14, n. 12, e140141250406, 2025
(CC BY 4.0) | ISSN 2525-3409 | DOI: http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v14112.50406

concentragdo, revelou que o fendmeno de miscibilizacdo ndo obedece a uma funcdo linear simples em relacao a fragdo molar
de metanol, mas sim a um comportamento de limiar critico sujeito a variacdes estocasticas na faixa de transicdo. A andlise da
frequéncia de respostas positivas (fase Gnica) e negativas (bifasica) permitiu o delineamento de trés zonas de comportamento
distintas:

(1) Zona de Estabilidade Bifasica (< 1% v/v): Nas concentragdes iguais ou inferiores a 1% de metanol, a totalidade das
réplicas (n = 5) apresentou, invariavelmente, a formagdo de duas fases nitidas. A robustez desse resultado confirma que
contaminagdes trago ou residuais ndo sdo suficientes para romper a forca ionica imposta pela matriz alcalina, assegurando a
auséncia de falsos-positivos decorrentes de constituintes minoritarios.

(il) Zona de Incerteza ou Transi¢do (1,5% a 4% v/v): Neste intervalo, verificou-se um comportamento de
intermiténcia fenomenologica. Observou-se que a reprodutibilidade dos resultados oscilou entre as réplicas de uma mesma
concentragdo, indicando que o sistema se encontra em um estado de metaestabilidade termodinadmica. Nesta faixa, pequenas
perturbagdes nas variaveis experimentais (como a vigorosidade da agitagdo ou a taxa de dissipagdo térmica) foram suficientes
para conduzir o sistema ora & separacdo, ora a homogeneizacdo. Consequentemente, esta faixa foi definida estatisticamente
como a margem de incerteza do método.

(iii) Zona de Determinacdo Positiva (> 5% v/v): Para concentragdes iguais ou superiores a 5%, obteve-se
concordancia absoluta entre todas as quintuplicatas, com 100% das amostras exibindo fase unica alaranjada homogénea. A
reprodutibilidade integral neste patamar atesta que, acima desse limiar, a presenca do metanol exerce predominancia sobre o
efeito de salting-out, garantindo a eficacia do método para a detecgdo de adulteragdes em niveis toxicologicamente criticos.

Tais variagdes indicam que, proximo ao limiar critico de miscibilidade, o sistema sofre influéncia sensivel de
pequenas flutuagdes experimentais (agitacdo, taxa de dissolugdo local do NaOH, viscosidade e composi¢do exata da bebida-
base), que modulam de modo sutil as for¢as intermoleculares responsaveis pelo equilibrio liquido-liquido (Prausnitz et al.,
1999).

Esse intervalo de instabilidade reflete a natureza liminar da transi¢do entre o regime bifasico e o regime monofasico e

constitui, portanto, a faixa operacional na qual o método apresenta maior incerteza qualitativa.

3.4 Sintese dos achados

O método se mostrou altamente reprodutivel para amostras claramente negativas ou claramente positivas e todas as
bebidas comerciais testadas demonstraram auséncia de metanol dentro da sensibilidade do método.

O limiar empirico para miscibilizagdo total situa-se, de modo aproximado, entre 1,5% e 4% v/v de metanol. A faixa
supracitada representa uma zona de transi¢do, na qual pequenas alteragdes nas interagdes intermoleculares podem alterar o

resultado visual. Ao passo que, concentragdes superiores a 5% mostraram comportamento positivo inequivoco.

4. Discussao

Os resultados obtidos neste estudo corroboram a premissa tedrica de que a presenca de metanol, quando acima de
determinado limiar, altera de modo significativo o equilibrio de miscibilidade no sistema fortemente alcalinizado, impedindo a
formagdo do regime bifasico caracteristico de solu¢des etanolicas puras. A zona de transi¢do observada entre 1,5% e 4% v/v de
metanol revela-se compativel com a natureza termodinamica do fendmeno: em concentragdes limitrofes, pequenas oscilagoes
experimentais interferem no balango de interagdes intermoleculares, podendo ora favorecer a segregacdo liquido—liquido, ora

induzir a homogeneizagao do meio.
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Sob a perspectiva fisico-quimica, essa instabilidade ¢ previsivel. A dissolucao parcial do hidréxido de so6dio impde ao
sistema um ambiente de forca idnica extrema, no qual a atividade da agua ¢ significativamente reduzida e o etanol perde
afinidade pela fase aquosa devido ao efeito “basing-out” (Majors, 2009; Tang & Weng, 2013; Vizcaino et al., 2018). Nesse
regime, formam-se duas fases nitidamente segregadas: uma superior, majoritariamente etandlica, e outra inferior, aquosa e
enriquecida em NaOH (Fakhari et al., 2025). O metanol, por sua vez, apresenta maior polaridade e menor volume molar,
interagindo de forma mais eficiente com a matriz i6nica e atuando como agente de ponte capaz de mitigar o basing-out.
Quando presente acima do limiar critico, promove a miscibilizacdo das fases, resultando em um unico sistema homogéneo. A
transi¢do ndo ¢ linear, pois depende de fendmenos locais de solvatacdo, microestruturas transitérias durante a dissolug¢do do
hidroxido e heterogeneidades inerentes a agitagdo, o que pode explicar a zona empirica de instabilidade entre 1,5% e 4% v/v
(Zarei et al., 2007).

A interpretagdo visual do sistema ¢ facilitada pelo uso de corante alimenticio anidnico (tartrazina e¢ azul brilhante
FCF), cuja resposta cromatica ¢ sensivel ao pH e ao microambiente idnico (Sajin et al., 2020). Em solugdes isentas de metanol,
o contraste cromatico entre a fase superior avermelhada ¢ a inferior amarela reforga a identificagdo do regime bifasico; em
sistemas miscibilizados pelo metanol, observa-se coloragdo alaranjada uniforme. Importa ressaltar, contudo, que a
discriminacdo estrutural permanece perceptivel mesmo sem o corante, que cumpre papel meramente auxiliar.

Do ponto de vista analitico, o limiar critico observado nao constitui limitagao pratica relevante. Em contextos forense
e epidemioldgico, bebidas clandestinas adulteradas com metanol frequentemente apresentam concentragdes entre 10% e 50%
v/v, valores amplamente superiores a faixa limitrofe deste método (OPAS/OMS, 2025; Ndikumana et al., 2024). Em surtos
recentes registrados no Brasil, amostras apreendidas revelaram entre 10% e 45% de metanol, propor¢des inequivocamente
compativeis com toxicidade grave e multiplos dbitos (G1, 2025; Estaddo, 2025). Assim, embora a faixa de transi¢cdo entre
1,5% e 4% possa gerar comportamentos intermediarios em laboratorio, ela ndo compromete a relevancia operacional do
método para identificagdo de adulteracdes reais e perigosas.

A comparacdo com limites toxicologicos reforga tal compatibilidade. Diversas fontes clinicas indicam que a ingestio
de cerca de 8 a 10 g de metanol puro, equivalentes a aproximadamente 10 mL, pode induzir acidose metabdlica severa e
distirbios visuais mesmo em individuos higidos (Paine & Davan, 2001; Barceloux, 2023). Considerando-se esse parametro,
uma bebida contaminada com 5% de metanol conteria, em 200 mL, cerca de 10 mL desse alcool, quantidade potencialmente
capaz de produzir efeitos adversos descritos em episddio tnico de ingestdo. Nos surtos recentes, niveis ainda maiores foram
observados, reforcando que adultera¢des de interesse epidemiologico e criminal estdo, via de regra, acima do limiar de
detec¢dao do método.

No que tange a influéncia de variaveis ambientais, cumpre ressaltar a robustez térmica do método frente a oscilagdes
da temperatura externa. A dissolucdo do hidroxido de s6dio em meio hidroalcodlico caracteriza-se por uma entalpia de
solvatacdo fortemente negativa (AHsolvatagdo < 0), desencadeando uma liberacdo abrupta de energia térmica que eleva a
temperatura do sistema reacional, in situ, a patamares estimados entre 60° C e 80° C nos primeiros instantes da analise. Esse
fenomeno de autotermostalizagdo exotérmica atua como um mecanismo de normalizagdo das condi¢des experimentais: a
magnitude da variagdo de temperatura interna (ATreagdo) prepondera significativamente sobre o gradiente térmico imposto
pelo ambiente (ATambiente), minimizando a influéncia de variacdes sazonais (seja em regimes de inverno ou verao) sobre a
cinética de separagdo de fases. Ademais, a estabilidade do regime bifasico observado ndo demonstrou dependéncia critica da
temperatura no curto prazo. Uma vez estabelecido o equilibrio de fases (equilibrio liquido-liquido) sob alta forga idnica, a
barreira energética para a remiscibilizagdo permanece intransponivel durante o resfriamento natural da amostra, garantindo que

a leitura visual, recomendada para execugdo imediata, permaneca fidedigna mesmo apos o decaimento térmico do sistema.
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Em termos de aplicabilidade pratica, a possibilidade de distinguir, in loco, bebidas perigosamente adulteradas de bebidas
isentas sem instrumentacdo e sem dependéncia de insumos especializados e de alto custo confere ao método valor estratégico
em operagdes de fiscalizagdo, inspegdes sanitarias, atendimentos emergenciais e pericias em locais de fabricagdo clandestina.
O método ndo se propde a substituir a cromatografia gasosa, técnica confirmatdria por exceléncia, mas sim a orientar de modo
imediato a selegdo de amostras suspeitas, reduzindo o escopo amostral e otimizando os recursos laboratoriais.

A reprodutibilidade observada nas bebidas comerciais testadas demonstra a estabilidade estrutural do regime bifasico

na auséncia de metanol. Ademais, ndo foram verificados falsos-positivos, indicando que a presenca de corantes, compostos
congéneres ou caracteristicas proprias da matriz etandlica comercial nio interferem na manifestagdo do fenomeno. Certas
limitagdes operacionais, contudo, sdo intrinsecas ao método consoante discutido em se¢do anterior deste artigo.
Importa salientar, para fins de delimitagdo conceitual e rigor metodologico, que o presente estudo se distingue de abordagens
colorimétricas recentemente descritas na literatura, as quais se fundamentam na modulagdo do comportamento Optico de
corantes organicos em presenca de alcoois de cadeia curta. No trabalho de Sukma et al. (2024), por exemplo, a discriminac¢do
entre metanol, etanol e isopropanol decorre primordialmente de fendmenos de solvatocromismo e degradacdo alcalina do
corante, resultando em respostas cromaticas homogéneas em sistema monofasico. Tal metodologia, conquanto util para o
controle de qualidade de produtos antissépticos especificamente, ndo promove ruptura da miscibilidade dgua—etanol nem
depende da formagdo de fases liquidas distintas para a observacdo do resultado. O método aqui proposto, por sua vez, apoia-se
em principio fisico-quimico diverso: a inducdo de separacdo bifasica em meio fortemente alcalino e a subsequente
miscibilizagdo promovida pelo metanol acima de um limiar critico. Ademais, enquanto Sukma et al. reportam limites de
detecgdo significativamente elevados, inadequados para identificar fraudes reais em bebidas, a presente abordagem demonstra
sensibilidade compativel com as concentragcdes usualmente observadas em amostras adulteradas apreendidas em contextos
forenses e episodios de intoxicac¢do. Tais diferengas demarcam de modo inequivoco a originalidade, a aplicabilidade ¢ a
pertinéncia forense do método ora apresentado.

Neste cendrio de inovagdes analiticas, cumpre ainda tecer consideragdes acerca de kits comerciais recentemente
disponibilizados no mercado nacional para a detec¢do de metanol em bebidas alcoodlicas, os quais, conquanto representem
iniciativas meritorias de democratizacdo do acesso a ferramentas de triagem, revelam limitagdes substantivas quando
confrontados com as demandas operacionais de contextos periciais e sanitarios. Conforme amplamente divulgado em veiculos
de comunicagdo especializados (Superinteressante, 2025a; Superinteressante, 2025b), tais dispositivos apoiam-se em
protocolos de elevada complexidade procedural, frequentemente organizados sob a forma de um decalogo de etapas
sequenciais que envolvem a manipulagdo sucessiva de seis reagentes distintos, incluindo agentes oxidantes, estabilizantes,
solugdes clarificantes e complexantes colorimétricos. Essa arquitetura metodologica fragmentada impde um 6nus logistico
severo, ndo apenas pela necessidade de tempos reacionais especificos e adi¢des graduais de insumos quimicos, mas também
pelo aumento inerente da probabilidade de erro humano, circunstancia incompativel com operagdes de fiscalizagdo que
requerem celeridade, padronizagdo e capacidade de processamento de grandes lotes de amostras apreendidas. Ademais, a
prépria natureza quimica dos reagentes empregados restringe a aplicabilidade desses kits a um espectro exiguo de matrizes
alcodlicas, tipicamente limitado a quatro categorias de destilados translucidos, quais sejam: vodka, gin, cachaga e whisky, sem
demonstrar robustez frente a bebidas envelhecidas ou pigmentadas, nas quais constituintes diversos podem interferir no
desenvolvimento cromatico final. Em contrapartida, o método de separagao alcalina cromatica aqui proposto, ao prescindir de
multiplas etapas reativas e operar sob um principio fisico-quimico uniprotocolar de miscibilidade, supera de modo inequivoco

tais limita¢des, oferecendo resposta bindria imediata, insumos de baixissimo custo e ampla universalidade entre destilados,
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atributos indispensaveis a dindmica real da fiscalizagdo forense, das inspe¢des sanitarias e das acdes emergenciais de vigiladncia
epidemioldgica.

Cumpre igualmente distinguir o método ora proposto das abordagens colorimétricas reativas baseadas no uso de acido
cromotropico, recentemente avaliadas como alternativas simplificadas para triagem de metanol em bebidas alcoolicas. No
estudo de Rafizadeh et al. (2022), kits analiticos (qualitativos e quantitativos) fundamentados na oxidagdo do metanol a
formaldeido e subsequente reacdo com acido cromotropico demonstraram elevada sensibilidade e desempenho comparavel ao
da cromatografia gasosa. Apesar disso, trata-se de metodologia essencialmente quimica, dependente de multiplas etapas
reacionais, da estabilidade do reagente cromogénico, da interpretacdo gradativa de intensidades de cor e de certa experiéncia
técnica, o que a afasta conceitualmente do principio fisico-quimico mobilizado no presente estudo. Cabe ainda notar que o
acido cromotrdpico, reagente central desses ensaios, possui custo elevado, disponibilidade restrita e, em alguns contextos,
entraves logisticos de aquisi¢@o, fatores que limitam sua adogdo em fiscalizagdes de campo ou em operagdes conduzidas por
orgdos publicos. Em contraste, o método aqui apresentado opera com insumos de baixissimo custo, universalmente acessiveis e
de facil manuseio, produzindo uma resposta bindria imediata e independente de reagentes especializados. Assim, embora
ambos se orientem para a mitigacdo de riscos associados a exposi¢do humana ao metanol, a estratégia aqui delineada apresenta
maior aderéncia as demandas operacionais de fiscalizag@o e pericia, notadamente por sua simplicidade, rapidez, baixo custo e
compatibilidade com as condi¢des reais observadas em ambientes clandestinos.

Em sintese, o método apresenta-se como ferramenta simples, robusta e socialmente relevante, cuja sensibilidade ¢é
plenamente compativel com os niveis de adulteracdo encontrados em casos forenses reais e com as concentragdes capazes de
produzir toxicidade humana significativa. Sua adogdo como teste qualitativo preliminar pode contribuir de modo decisivo para
estratégias de prevengdo, vigilancia sanitaria, investigagdo criminal e protecdo da satide coletiva, inserindo-se como solucdo

pratica, econdmica e alinhada as necessidades reais de enfrentamento das fraudes alcoodlicas.

5. Conclusao

O presente estudo demonstrou que o método qualitativo de separagdo alcalina cromatica para rastreamento de metanol
em bebidas alcoodlicas destiladas constitui abordagem simples, economicamente acessivel e dotada de notavel utilidade pratica
nos ambitos forense, sanitario e comunitario. A elevada alcalinidade do meio, aliada as propriedades de solvatagdo dos alcoois
de cadeia curta, permite distinguir de forma imediata a arquitetura fisico-quimica de solugdes isentas de metanol,
caracterizadas pelo regime bifasico, daquelas adulteradas acima de um limiar critico, nas quais a miscibilizagao total se traduz
em fase unica homogénea.

As analises conduzidas evidenciaram que todas as bebidas comerciais avaliadas se encontravam isentas de metanol
dentro da sensibilidade do método, ao passo que as solugdes adulteradas artificialmente exibiram comportamento altamente
reprodutivel para concentra¢des iguais ou superiores a 5% v/v. Ainda que o intervalo entre 1,5% e 4% revele zona de transigdo
e instabilidade, este aspecto ndo compromete a aplicabilidade pratica do teste, tendo em vista que bebidas associadas a surtos
de intoxicacdo apresentam, em regra, concentragdes significativamente mais elevadas, frequentemente superiores a 10% e, em
muitos casos, excedendo 40% de metanol.

Do ponto de vista toxicologico, o limiar detectavel pelo método mostra-se compativel com a prote¢do do consumidor,
posto que concentragdes inferiores a esse intervalo exigiriam ingestdo de volumes consideravelmente altos para produzir
efeitos clinicos relevantes, ao passo que adulteragdes reais, capazes de induzir acidose metabdlica e dbito, sdo prontamente

identificadas pela técnica aqui descrita.
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Destarte, o método revela-se instrumento promissor para triagem preliminar, particularmente Util em cendrios de
fiscalizacdo em campo, operagdes policiais, inspecdes sanitarias e acdes educativas voltadas a prevencdo de intoxicagdes.
Embora ndo substitua técnicas instrumentais confirmatorias, oferece subsidio agil e confiavel para orientar decisdes imediatas
e racionalizar o envio de amostras ao laboratorio.

Em sintese, o método aqui apresentado harmoniza simplicidade operacional, fundamentagdo fisico-quimica
consistente e relevancia social inequivoca, podendo se constituir como ferramenta valiosa para ampliar a seguranga no

consumo e fortalecer a capacidade investigativa frente as recorrentes fraudes envolvendo bebidas alcodlicas adulteradas.

Agradecimentos

Os autores agradecem a todos os pesquisadores do Nucleo de Pesquisas em Ciéncias Forenses (NUPECIFOR) pelo

apoio.

Referéncias

Barceloux, D. G. (2023). Methanol. In L. R. Goldfrank, N. E. Flomenbaum, N. A. Lewin, M. A. Howland, R. S. Hoffman, & L. S. Nelson (Eds.), Goldfrank’s
toxicologic emergencies (11th ed.). McGraw-Hill Education.

Barceloux, D. G., Bond, G. R., Krenzelok, E. P., Cooper, H., & Vale, J. A. (2002). American Academy of Clinical Toxicology practice guidelines on the
treatment of methanol poisoning. Journal of Toxicology: Clinical Toxicology, 40(4), 415-446.

Brasil. Ministério da Satde. (2025b). Nota Técnica Conjunta n® 360/2025-DVSAT/SVSA/MS: Orientagdes para atendimento e notificagdo de casos de
intoxicagdo por metanol apos consumo de bebida alcodlica (Revogada). Ministério da Saude. https://www.gov.br/saude/pt-br/centrais-de-
conteudo/publicacoes/notas-tecnicas/2025/nota-tecnica-conjunta-no-360-2025-dvsat-svsa-ms.pdf

Brasil. Ministério da Satide/Secom. (2025a, 8 de dezembro). Com a reduc@o de novos casos, Governo do Brasil encerra Sala de Situagdo sobre intoxicagdo por
metanol.  https:/www.gov.br/saude/pt-br/assuntos/noticias/2025/dezembro/com-a-reducao-de-novos-casos-governo-do-brasil-encerra-sala-de-situacao-sobre-

intoxicacao-por-metanol

Bryan, M. A., & Hill, A. E. (2024). Worldwide illicit and counterfeit alcoholic spirits: problem, detection, and prevention. Journal of the American Society of
Brewing Chemists, 82(3), 187-203.

Estaddo. (2025). Quantidade de metanol encontrado em cada garrafa de bebida é absurda, diz Policia Cientifica de SP. https://www.estadao.com.br/sao-
paulo/quantidade-de-metanol-encontrado-em-cada-garrafa-de-bebida-e-absurda-diz-policia-cientifica-de-sp-npr

Exame. (2025, 3 de dezembro). Outro surto no passado: 35 pessoas morreram na Bahia por bebida adulterada por metanol em 1999. Exame.
https://exame.com/brasil/outro-surto-no-passado-3 5-pessoas-morreram-na-bahia-por-bebida-adulterada-por-metanol-em-1999/

Fakhari, M., Momeni, Z., & Zare, A. (2025). Liquid-liquid equilibria of an affinity aqueous two-phase system containing polyethylene glycol and sodium
sulfate salt at various ligand concentrations and pH: experimental determination, correlation, and thermodynamic modeling. Journal of Chemical &
Engineering Data, 70(2), 1051-1062.

Flott, J. F., & Caplan, Y. H. (2014). Alcohols. In B. Levine (Ed.), Principles of forensic toxicology (4th ed., pp. 287-316). AACC Press.

G1. (2025, 12 de outubro). Exclusivo: Inquérito revela o caminho de bebidas contaminadas com alcool de posto de combustivel.
https://gl.globo.com/fantastico/noticia/2025/10/12/exclusivo-inquerito-revela-o-caminho-de-bebidas-contaminadas-com-alcool-de-posto-de-
combustivel.ghtml

Majors, R. E. (2009). Salting-out liquid-liquid extraction (SALLE). LCGC North America, 27(7), 526-533.

Ndikumana, E., Niyonizera, E., Kabera, J. N., & Pandey, A. (2024). Analysis of methanol and ethanol content in illegal alcoholic beverages using headspace
gas chromatography: case studies at Rwanda Forensic Institute. Brazilian Journal of Analytical Chemistry, 11(45), 18-33.

Nekoukar, Z., Zakariaei, Z., Taghizadeh, F., Musavi, F., Banimostafavi, E. S., Sharifpour, A., Ghuchi, N. E., Fakhar, M., Tabaripour, R., & Safanavaei, S.
(2021). Methanol poisoning as a new world challenge: A review. Annals of Medicine and Surgery, 66, Article 102445.

OECD. (2022). Illicit trade in high-risk sectors: Implications of illicit alcohol for public health and criminal networks. OECD Publishing.

Organizagao Pan-Americana da Satde & Organizagdo Mundial da Saude. (2025, 7 de outubro). Alerta epidemiolégico: Risco de intoxicagdo por metanol.
OPAS/OMS. https://www.paho.org/sites/default/files/2025-10/2025-out-07-phe-alerta-intoxicacao-metanol-pt-final.pdf

Paine, A., & Davan, A. D. (2001). Defining a tolerable concentration of methanol in alcoholic drinks. Human & Experimental Toxicology, 20(10), 563-568.

12


http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v14i12.50406

Research, Society and Development, v. 14, n. 12, e140141250406, 2025
(CC BY 4.0) | ISSN 2525-3409 | DOI: http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v14112.50406

Pereira, A. S., Shitsuka, D. M., Parreira, F. J., & Shitsuka, R. (2018). Metodologia da pesquisa cientifica. UAB/NTE/UFSM.
https://repositorio.ufsm.br/handle/1/15824

Prausnitz, J. M., Lichtenthaler, R. N., & de Azevedo, E. G. (1999). Molecular thermodynamics of fluid-phase equilibria (3rd ed.). Prentice Hall PTR.
Rafizadeh, A., Bhalla, A., Sharma, N., Kumar, K., Zamani, N., McDonald, R., Roberts, D. M., & Hassanian-Moghaddam, H. (2022). Evaluating new
simplified assays for harm reduction from methanol poisoning using chromotropic acid kits: An analytical study on Indian and Iranian alcoholic beverages.

Frontiers in Public Health, 10, 983663.

Sajin, K. A., Anoobkumar, K. 1., & Rasa, O. K. (2020). pH Indicators: A Valuable Gift for Analytical Chemistry. Saudi Journal of Medical and
Pharmaceutical Sciences, 6(5), 393—400.

Sukma, D. A., Prasetya, N. B. A., Rahmawati, S. D., Fadillah, M. F., Fachruddin, M. F., & Yuwono, S. S. (2024). A simple and rapid colorimetric detection of
methanol, ethanol, and isopropanol and its application toward alcohol-based hand sanitizer quality control. Journal of Applied Chemistry and Natural

Resources, 6(1), 1-13.

Superinteressante. (2025a, 4 de outubro). Como funciona um teste de detec¢do de metanol na bebida alcodlica.
https://super.abril.com.br/ciencia/como-funciona-um-teste-de-deteccao-de-metanol-na-bebida-alcoolica/

Superinteressante. (2025b, 8 de novembro). Primeiro kit para detecg@o de metanol é comercializado: conhega.
https://super.abril.com.br/saude/primeiro-kit-para-deteccao-de-metanol-e-comercializado-conheca/

Tang, Y. Q., & Weng, N. (2013). Salting-out assisted liquid-liquid extraction for bioanalysis. Bioanalysis, 5(12), 1583—1598.

UpToDate. (2024). Methanol and ethylene glycol poisoning: management. Recuperado em 09 de dezembro de 2025, de
https://www.uptodate.com/contents/methanol-and-ethylene-glycol-poisoning-management

Vizcaino, J. A., Martin-Marin, F., & Saenz-Lopez, E. (2018). Use of salting-out assisted liquid-liquid extraction (SALLE) for the determination of volatile
organic compounds in alcoholic beverages. Food Chemistry, 239, 511-518.

Zarei, H. A., Jalili, F., & Assadi, S. (2007). Temperature dependence of the volumetric properties of binary and ternary mixtures of water (1) + methanol (2) +
ethanol (3) at ambient pressure (81.5 kPa). Journal of Chemical & Engineering Data, 52(6), 2517-2526.

13


http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v14i12.50406

