
 
 

 

 
 

UNIVERSIDAD AUTÓNOMA DEL ESTADO DE MORELOS 

 

INSTITUTO DE INVESTIGACIÓN EN CIENCIAS BÁSICAS Y APLICADAS 

 

CENTRO DE INVESTIGACIONES QUÍMICAS 

 

 

 

 

Desarrollo de un método para la remoción de flúor empleando 

pectinato de calcio  

 
 

 

T E S I S   

QUE PARA OBTENER EL TÍTULO DE 

 

LICENCIADO EN DISEÑO MOLECULAR Y NANOQUÍMICA 

 
PRESENTA: 

 Daniela Geraldine Rojas Liévanos 

 

 

DIRECTOR DE TESIS 

Dra. Carolina Godoy Alcántar   

 

 

 

 

 

 

CUERNAVACA, MORELOS                        Abril, 2024 



2 
 

DEDICATORIA 

Para mi mamá, Sofía Liévanos Ramos, cerecita de mi corazón y mi hermano, Adán 

Ayrton Rojas Liévanos. Para mis abuelitos, Felipa Ramos Álvarez y Álvaro Liévanos 

Vergara, hasta que nos volvamos a encontrar. Para mis amados sobrinos Uriel Ollin 

y Frida Itzae Miranda Liévanos.  

 

  



3 
 

AGRADECIMIENTOS 

Aquí están las últimas partes del  trabajo que un día se mostró irreal y lejano. 

Mientras este se encuentra mirándome, mirándose mirarme mirado, yo reconozco 

que no está solo, es el compendio de todo lo que fui y soy pero yo no soy solo yo, 

soy todos quienes me acompañaron, quisieron y apoyaron.  Por lo que en esta 

culminante etapa de mi vida, me gustaría expresar mi sincero agradecimiento a 

todas las personas e instituciones que han contribuido al éxito de mi tesis de 

licenciatura en Diseño Molecular y Nanoquímica. 

En primer lugar, quiero agradecer la Universidad Autónoma del Estado de Morelos 

(UAEM) por ser mi casa de estudios durante toda mi preparación académica de 

licenciatura. De igual forma agradezco al Centro de Investigaciones Químicas (CIQ) 

por recibirme como alumna de la Licenciatura en Diseño Molecular y Nanoquímica, 

y brindarme todo el material y acompañamiento necesario en mi paso por la 

licenciatura. También me gustaría tomar un espacio para agradecer al Laboratorio 

Nacional de Estructura de Macromoléculas (LANEM) y al Centro de Investigaciones 

en Dinámica Molecular, particularmente a la Bióloga Ana María Gonzáles Jaimes 

del Laboratorio de Glicobiología humana y a la Dra. Lina Andrea Rivillas Acevedo 

del Departamento de Bioquímica por proporcionarme acceso a equipo de 

laboratorio necesario para llevar a cabo mi investigación. Su préstamo fue 

fundamental para la realización de los experimentos y el éxito de este trabajo.   

Agradezco de la misma forma a mi asesora de tesis, la Dra Carolina Godoy Alcántar, 

por su orientación experta, paciencia y dedicación. Sus valiosos consejos y apoyo 

constante han sido fundamentales para llevar a cabo este proyecto de investigación. 

También quiero extender mi gratitud a los doctores Hugo Morales Rojas y Jaime 

Escalante García, quienes no solo me brindaron una educación de calidad sino 

también me inspiraron a explorar siempre un poco más. Agradezco de todo corazón 

todas sus observaciones y retroalimentación en la elaboración de este proyecto. 

Mi familia merece un agradecimiento especial por su inquebrantable apoyo, 

comprensión y aliento a lo largo de esta travesía, nada fue fácil pero mis problemas 

siempre se hicieron menos complejos al saberme amada. Cada uno de ustedes ha 



4 
 

sido mi fuente de fortaleza y motivación. Los amo de aquí al cielo. Sobre todo 

gracias a mi mamá, Sofía Liévanos Ramos, por todas las veces que me levantó solo 

con su compañía. 

A todos mis amigos, gracias por compartir conmigo este viaje académico y por ser 

una red de apoyo constante, son la familia que yo he elegido y nunca pude elegir 

mejor. Nuestra amistad me ha salvado un poco la carrera pero mil veces la vida. En 

especial quiero agradecer a los amigos que hice durante la carrera ya que 

compartimos no solo espacio y tiempo sino muchas veces las mismas noches de 

estudio y llanto, así como las mismas penas pero también algunos de los momentos 

más bellos que pude pedir durante el inicio de mi vida adulta, gracias a María 

Ximena Martínez Gonzáles Castelazo, Mellina Peralta Estrada, Yareth Yanelly 

Salgado Camacho, José Manuel Hernández Damian, Karime Tamara Acosta 

Polanco, Ernesto Ortiz Jiménez, Nadia Alejandra Rodríguez Uribe, Vanessa 

Gutiérrez Gonzales, José Luis Silva Rosales, Alejandra Avilés Trujillo y Alejandra 

García Silvar, Marcos Javier Rojas Flores , los voy a querer siempre.  

Finalmente, a todos quienes me ayudaron en la realización de cualquier análisis, 

búsqueda de información, en algún préstamo de libro o cuenta para material 

exclusivo así como a todas las personas que generosamente brindaron su tiempo y 

conocimiento, les agradezco por hacer posible la recolección de material y la 

realización de este proyecto. 

Este logro no habría sido posible sin el aporte de cada una de estas personas y 

entidades. Mis más sinceros agradecimientos por ser parte de esta experiencia 

académica y por contribuir a mi crecimiento como estudiante e investigador. 

Gracias infinitas, 

Daniela  



5 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Esta tesis se desarrolló en el Laboratorio 223 de Química Supramolecular y 

Reconocimiento Molecular del Centro de Investigaciones Químicas dependiente del 

Instituto de Investigaciones en Ciencias Básicas y Aplicadas (IICBA) de la 

Universidad Autónoma del Estado de Morelos, bajo la dirección de la Dra. Carolina 

Godoy Alcántar. 

  



6 
 

RESUMEN 

En la actualidad la contaminación de agua potable por fluoruro representa una gran 

problemática mundial debido a la alta prevalencia del flúor en su estado iónico 

dentro de la naturaleza. Sin embargo, la actividad humana ha impactado también 

en dicha contaminación, sobre todo en países áridos, como lo es México, donde la 

sobreexplotación de mantos acuíferos que abastecen el 75 % de su población ha 

generado la necesidad de obtener agua potable de pozos cada vez más profundos.  

De tal forma que resulta en un aumento de la concentración de fluoruro debido a la 

precipitación de este ion en las profundidades de las fuentes de suministro de agua 

que abastecen a la población. La problemática surge debido a que el alto contenido 

de flúor en dichas aguas ha causado enfermedades dentales y óseas en la 

población de algunas zonas del país, por ejemplo, en los estados de San Luis 

Potosí, Aguascalientes, y en el centro de México. Sin embargo, investigaciones 

recientes alrededor del mundo han demostrado que estas no son las únicas 

afecciones a la salud humana ocasionadas por el consumo de agua con 

concentraciones de flúor superiores a 1.5 ppm. En este sentido el uso de métodos 

de desfluoración de agua representan una urgencia a nivel nacional. Entre los varios 

métodos de desfluoración existentes, la adsorción es una tecnología bien estudiada 

y ampliamente utilizada debido a su diseño simple, operación conveniente y bajo 

costo, dentro de la cual destacan los materiales preparados a partir de biomasa ya 

que representan una alternativa altamente viable y novedosa. Dentro de este 

contexto, la pectina ha sido usada como biosorbente de iones catiónicos de diversos 

elementos, sobre todo de metales pesados; sin embargo, se han presentado pocas 

investigaciones en torno a su uso en la remoción de aniones. Por lo que en este 

proyecto de investigación se desarrolló una metodología compuesta de 3 etapas 

generales para la creación del biosorbente las cuales fueron; la extracción de 

pectina a partir de cáscaras de naranja mediante hidrolisis acida, el proceso de 

desesterificación de pectina de alto grado de esterificación (DE%), el cual pasó de 

un alto grado de esterificación (%DE) promedio inicial del 50.74%, a un porcentaje 

final de bajo grado de esterificación (%DE) promedio del 31.70%. La obtención de 

dicha pectina de bajo grado de esterificación (DE%) se usó para para la elaboración 
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de pectinato de calcio, un biosorbente a base de pectina y calcio, que removió hasta 

el 48% de flúor en las muestras analizadas, tales muestras fueron analizadas 

mediante espectrofotometría UV-Vis basada en el uso de indicador de alizarina-

circonio, la cual representó una alternativa al método espectrofotométrico basado 

en el uso de SPADNS utilizado actualmente para el análisis de fluoruro en agua. 

Por ultimo La caracterización de la pectina previo y posterior a los procesos de 

adsorción se realizó por espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier 

(FTIR) donde cada muestra fue comparada con la pectina comercial para su 

posterior discusión.   
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1. INTRODUCCIÓN 

El fluoruro puede definirse de forma estricta como la forma iónica del flúor, es el 

decimotercer elemento más abundante en la corteza terrestre. Este se libera al 

medio ambiente de forma natural tanto en el agua como en el aire [1].  Como el flúor 

elemental es un oxidante fuerte, el flúor en la naturaleza existe principalmente en 

forma de compuestos, como fluorita, sellaita, fluorapatita, criolita, entre otros [2].  Sin 

embargo, en la actualidad es común asociar el fluoruro con la práctica de agregar 

fluoruro de forma intencional a suministros públicos de agua potable con la intención 

de prevenir la caries dental, esto debido a que el flúor es uno de los oligoelementos 

necesarios para la salud humana y tiene un impacto significativo en la misma. El 

fluoruro en el cuerpo humano proviene del contacto dérmico, la inhalación de aire y 

la ingestión de alimentos, bebidas, medicamentos y agua potable. Entre estas 

fuentes de fluoruro, el agua potable es la principal vía de entrada al cuerpo humano 

[3]. Por lo tanto, la concentración de fluoruro en el agua potable es un parámetro 

importante de la calidad de esta, que determina si el fluoruro causa efectos nocivos 

o benéficos para la salud humana. La Organización Mundial de la Salud (OMS) ha 

establecido 1.5 mg/L como el límite máximo permisible del contenido de fluoruro en 

el agua potable [4].  En México el valor establecido como Límite Máximo Permisible 

en la modificación a la Norma Oficial Mexicana NOM-127-SSA1-1994, Salud 

Ambiental Agua para uso y consumo humano es, también, de 1.5 mg/L. Sin 

embargo en nuestro país es común encontrar concentraciones de fluoruro por arriba 

de la norma [5].  

Actualmente se afirma que el fluoruro es un veneno acumulativo y biológicamente 

muy activo incluso en bajas concentraciones porque interfiere con enlaces de 

hidrógeno e inhibe numerosas enzimas. De hecho, solo el 50% del fluoruro ingerido 

diariamente se excreta a través de los riñones, el resto se acumula en los huesos, 

la glándula pineal y otros tejidos [6]. Además, la intoxicación aguda por fluoruro 

puede tener complicaciones neurológicas [7]. Por lo tanto, esto plantea la necesidad 

de investigar y aplicar tecnologías eficaces para la remoción de fluoruro en diversas 

ciudades y asentamientos de México. En la actualidad existen diversos métodos de 

defluoración [8]., entre los cuales la adsorción es una tecnología bien estudiada y 
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ampliamente utilizada debido a su diseño simple, operación conveniente y bajo 

costo. En este sentido, los materiales de biomasa han tenido un enorme potencial 

en el campo del tratamiento del agua debido a su bajo costo, naturaleza renovable 

y ecológica, alta eficiencia y disponibilidad en abundancia [9]. Muchos materiales de 

biomasa tienen estructuras flexibles y porosas, además suelen presentar 

sustituyentes carboxilo, hidroxilo, aminas y amidas, los cuales permiten que dichos 

materiales realicen  los siguientes cuatro tipos de mecanismos para la remoción de 

flúor: intercambio de ligandos, intercambio iónico, interacción electrostática e 

interacción ácido-base de Lewis. Por lo que en los últimos años, se han desarrollado 

y utilizado adsorbentes de biomasa para la remoción de fluoruro, en los que destaca 

la pectina, el carbón animal, el quitosano y los desechos agrícolas [10–13]. Dentro 

de este contexto en el desarrollo del presente trabajo se llevaron a cabo 

experimentos para la remoción de flúor a partir del tratamiento de pectina a pectinato 

de calcio, presentando así una metodología alternativa a las reportadas por otros 

autores como H. Paudyal [61]. Químicamente la pectina es un tipo de polisacárido 

iónico de plantas naturales, bio-renovable, biodegradable, económico y no tóxico 

[14], constituido principalmente de ácido D-galacturónico con enlace α-(1→4) [15]. 

Puede extraerse en grandes cantidades de la pared celular vegetal de la cáscara 

de los cítricos, la remolacha azucarera y la pulpa de manzana. Se ha utilizado como 

agente gelificante, agente espesante o agente estabilizante [16-17]. No obstante las 

propiedades que puede tener la pectina dependen de los grados de esterificación 

de metilo (%DE) [18]. Por ello las pectinas se clasifican como pectinas de alto 

metoxilo (HM; DE> 50%) y bajo metoxilo (LM; DE <50%) [43]. Específicamente la 

pectina de bajo metoxilo (DE<50%) presenta mayor interés ya que puede formar 

geles rígidos o polímeros insolubles por la acción de cationes multivalentes como; 

Ca2+, Zn2+, Cu2+, Pb2+, Al3+, La3+, Zr4+, que entrecruzan las cadenas de ácido 

galacturónico, algunas referencias denominan al acomodo de estos polímeros como 

modelo “caja de huevos”, [19-20]. Debido a esta cualidad la mayor parte de 

publicaciones acerca del uso de pectina como biosorbente están orientadas en la 

eliminación de metales pesados, sin embargo, la investigación sobre el uso de la 

pectina para la eliminación de fluoruro es más limitada [21]. Por lo que en el presente 
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trabajo de investigación se describe una metodología basada en tratamientos 

ácidos y alcalinos para la obtención de un biosorbente alternativo, elaborado a partir 

de cáscaras de naranja, que posteriormente fue cargado con iones de calcio y que 

fue capaz de remover iones fluoruro del agua en condiciones de laboratorio. 

Además, se realizaron las pruebas de caracterización química mediante el análisis 

de espectroscopia de infrarrojo por transformada de fourier (FTIR) para la 

identificación del tipo de pectina obtenida, mientras que la cuantificación de fluoruro 

remanente en las muestras de agua después del uso del biosorbente se realizó 

mediante espectrofotometría UV-Vis.  
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2. ANTECEDENTES 

  Contaminación por fluoruro, breve historia 

El fluoruro es un mineral de origen geológico que se encuentra naturalmente en la 

mayoría de suministros de agua. Los cinturones de fluoruro conocidos en tierra 

incluyen uno que se extiende desde Siria a través de Jordania, Egipto, Libia, Argelia, 

Sudán y Kenia y otro que se extiende desde Turquía a través de Irak, Irán, 

Afganistán, India, el norte de Tailandia y China. Hay cinturones similares en América 

y Japón [22]. Recientemente, numerosos estudios han informado que la 

concurrencia de fluoruro, principalmente en áreas semiáridas y áridas del planeta, 

es más frecuente de lo que se suponía anteriormente, lo que representa un grave 

riesgo para la salud [23-26]. Sin embargo la investigación sobre el fluoruro se originó 

en 1901 cuando Frederick McKay notó manchas marrones en los dientes de nativos 

de Colorado Springs. Posteriormente, en colaboración con GV Black, identificaron 

estas manchas en la mayoría de los niños de la ciudad, relacionándolas con una 

alta resistencia a las caries. McKay sugirió la presencia de un componente en el 

agua que causaba estas manchas. Aunque no identificó este componente, sus 

hallazgos inspiraron a H.V. Churchill a llevar a cabo análisis más avanzados 

mediante el empleo de análisis fotoespectrográfico, concluyendo que los niveles 

altos de fluoruro en el agua causaban la decoloración del esmalte dental. 

En 1931, Treadley H. Dean investigó los niveles de fluoruro en el agua potable y 

sus efectos. Desarrolló un método para medir estos niveles y encontró que hasta 

1.0 ppm de fluoruro en el agua no causaba fluorosis en la mayoría de las personas, 

solo en un pequeño porcentaje [27]. Estas investigaciones permitieron abrir el 

debate sobre los beneficios y riesgos del consumo del fluoruro por lo que 

actualmente la Organización Mundial de la Salud (OMS) ha establecido 1.5 mg/L 

como el límite máximo permisible del contenido de fluoruro en el agua potable [4]. 

En México el valor establecido como Límite Máximo Permisible en la modificación a 

la Norma Oficial Mexicana NOM-127-SSA1-1994, Salud Ambiental Agua para uso 

y consumo humano es, también, de 1.5 mg/L; sin embargo, en nuestro país es 

común encontrar concentraciones de fluoruro por encima de la norma [5]. En 
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México, como en otros países áridos, el agua subterránea es la principal fuente de 

abastecimiento de agua [28]. Por lo que, la compleja geología de México con rocas 

ígneas, sedimentarias y metamórficas y un entorno tectónico activo predispone al 

medio ambiente a la contaminación “natural” de las aguas subterráneas [23]. La alta 

prevalencia de fluoruro en el subsuelo ha llevado a México, no sólo a convertirse en 

el segundo productor a nivel mundial de fluorita, sino también a presentar en la 

región árida del país (centro y norte) aguas que superan el LMP para fluoruro, 

destacándose los estados de Durango, San Luis Potosí, Chihuahua, Zacatecas y 

Jalisco [29]. En Durango, Alarcón-Herrera et al. Reportaron concentraciones de 

fluoruro que van desde 0.3 a 24.1 mg/L [30-31]. 

   Uso de adsorbentes en la remoción de contaminantes como el flúor 

Existen diferentes tecnologías pueden eliminar estos contaminantes y prevenir 

daños a la salud humana; sin embargo, la selección del método de tratamiento 

dependerá del volumen a tratar, el tipo de agua y los recursos disponibles. La Figura 

1 muestra los métodos de tratamiento más utilizados para eliminar As y F− del agua 

potable [32- 37]. 

 

Figura 1. Tecnologías utilizadas para la eliminación de F− en agua potable [38]. 

Actualmente, se han dirigido esfuerzos continuos hacia la remoción de fluoruro de 

muestras de agua mediante adsorción, utilizando diversos materiales adsorbentes 

de bajo costo, es decir, alternativas económicas y respetuosas con el medio 

ambiente [73-75]. Sin embargo, en la revisión más reciente sobre agentes 

defluorantes económicos y eficaces, se encontró que los residuos de naranja 

cargados con iones metálicos multivalentes (Al3+, La3+, Ce3+, Ti4+, Sn4+ y V4+) han 

https://www.mdpi.com/2227-9717/9/7/1191#fig_body_display_processes-09-01191-f001
https://www.mdpi.com/2227-9717/9/7/1191#fig_body_display_processes-09-01191-f001
https://www.mdpi.com/2227-9717/9/7/1191#fig_body_display_processes-09-01191-f001
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sido utilizados en la adsorción de fluoruro en soluciones acuosas. Estos residuos se 

prepararon como geles mediante saponificación para adsorber los iones de fluoruro 

[61]. 

  Pectina 

Las pectinas son una familia de polisacáridos presentes en la pared celular vegetal, 

ricos en ácido galacturónico y unidos por enlaces covalentes [40]. Se encuentran 

sobre todo en los tejidos blandos como en las frutas. Hoy en día la pectina se 

produce principalmente a partir de cáscaras de cítricos (85.5%) y orujo de manzana 

(14%), es decir, dos subproductos de la elaboración de jugos frutales, y una fracción 

menor se obtiene de la remolacha azucarera (0.5%) [41].  Sin embargo, esta se 

puede obtener de diferentes fuentes naturales. Sus propiedades se definen por la 

fuente de extracción, ya que la pared celular de las plantas no presenta las mismas 

características y contenido de este polímero, obteniéndose pectina con peso 

molecular y grado de metoxilación diferente [42]. El principal componente de la 

pectina son las unidades de ácido D-galacturónico unidos en cadena por enlaces α-

1,4 glicosídicos, dichas unidades de ácido D-galacturónico pueden estar 

parcialmente esterificadas formando enlaces metiléster como se observa en la 

Figura 2 donde se presenta la estrutura química de la pectina. 

  

Figura 2. Pectina estructura química [72]. 

Aunque los ésteres son los componentes más importantes de la columna vertebral 

del ácido galacturónico debido a que su distribución afecta la densidad de carga 

electrostática local del polímero y, por tanto, su interacción con otras moléculas 

cargadas, ya sean iones como calcio, proteínas u otras moléculas de pectina [72]. 

Lo cierto es que la pectina es una mezcla compleja en la cual algunos azúcares 
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neutros que se incluyen en la columna vertebral homogalacturónica [43,72] por lo 

que cuando se explica su existencia dentro de la pared celular es generalmente 

representada con tres zonas principales, las cuales se describen a continuación y 

se presentan en la Figura 3 

● Homogalacturonanos (región lisa): unidos por → α-1,4D-AGal.  

● Xilogalacturonanos (región peluda): corresponde a la unión de xilosa y el 

ácido galacturónico. 

● Ramnogalacturonanos: esta es la unión de ramnosa y ácido galacturónico. 

 

 

Figura 3. Estructura primaria y secundaria de la pectina [72]. 

En la actualidad la pectina es ampliamente utilizada por diversas industrias debido 

a su capacidad para formar geles, dicha capacidad se encuentra directamente 

relacionada el grado de metil-esterificación (%DE) y por ende a su clasificación. 

Las pectinas se clasifican como pectinas de alto metoxilo (HM; DE> 50%) y bajo 

metoxilo (LM; DE <50%) [43]. La Figura 4 muestra la estrutura química de ambos 

tipos de pectina.  
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a) 

 

b) 

 

Figura 4. a) Estructura química de la pectina de alto grado de esterificación, b) 

Estructura química de la pectina de bajo grado de esterificación 

La pectina HM puede formar geles en condiciones ácidas o de azúcar, mientras que 

la pectina LM puede formar gel mediante gelificación ionotrópica con iones de baja 

valencia, como los iones calcio [44]. Las pectinas LM contienen una gran cantidad 

de grupos carboxílicos ionizables, por lo tanto, tienen una fuerte afinidad por los 

iones calcio [45]. La gelificación ionotrópica para la pectina LM y los iones de calcio 

conduce a la reticulación inespecífica y aleatoria de las cadenas moleculares y la 

formación de gel, que podría describirse como el modelo de "caja de huevos 

desplazada" [46-49], como lo presenta la Figura 5. En este modelo, las cadenas de 

pectina podrían estar unidas por iones de calcio, que incorporan en sus capas de 

coordinación dos átomos de oxígeno polianión de una molécula de pectina y tres de 

otra cadena. Aunque varios iones positivos pueden unir moléculas de pectina, 

especialmente magnesio y potasio, el calcio es particularmente eficaz formando 

complejos con carbohidratos, porque en gran medida su radio iónico (0.1 nm) es lo 

suficientemente grande como para coordinarse con muchos átomos de oxígeno y 

debido a su flexibilidad con respecto a la dirección de sus enlaces coordinados [72]. 
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Figura 5. Esquema del mecanismo establecido por el gel de pectina con bajo 

contenido de éster, modelo “caja de huevo”, que muestra las zonas de unión 

inducidas por calcio. El recuadro muestra detalles de los distintos tipos de posibles 

enlaces de hidrógeno que participan en la zona de unión, junto con la quelación del 

calcio (extremo izquierdo) [72]. 

No obstante, no solo son importantes estas variables químicas, ya que las 

propiedades de gelificación de la pectina se ven afectadas por factores internos y 

externos. Los factores internos predominantes son, como ya lo mencionamos, el 

grado de metil-esterificación (DE), peso molecular (Mw) y distribución del éster 

metílico a lo largo de la cadena principal. Además de los factores intrínsecos, los 

factores externos, como la concentración de pectina y calcio, el tiempo de 

gelificación y el pH también influyen en las propiedades gelificantes de la pectina 

[50]. La Tabla 1 muestra los factores que intervienen en la gelificación de la pectina 

de bajo grado de esterificación y la de alto grado de esterificación. 

Teniendo en cuenta esto y debido a que México ocupa el quinto lugar en el mundo 

en la producción de cítricos [39], el uso de pectina de bajo %DE como agente 

complejante de cationes de Ca2+ para la formación de una matriz sólida que sea 

capaz de abstraer al ion fluoruro mediante diversas interacciones representa una 

propuesta viable debido a la buena afinidad del calcio por el anión fluoruro [51].  
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Tabla1. Factores que intervienen en la gelificación de la pectina según su tipo [72]. 
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2.3.1. Métodos de extracción de pectina 

Actualmente existen diversos métodos de extracción de pectina; el método 

convencional consiste en llevar a cabo la hidrólisis acida de la pectina con ayuda de 

calor usando una parrilla eléctrica, mientras la hidrólisis con microondas calienta la 

reacción usando, como su nombre lo indica, microondas permitiendo reducir los 

tiempos de reacción, y por último la hidrólisis por ultrasonido se lleva a cabo en un 

baño ultrasónico a temperatura y vibración constantes. A continuación, la Tabla 2 

compara los diferentes métodos reportados y sus resultados en torno al rendimiento 

y grado de esterificación (%DE). Donde se observó que el método convencional es 

el método que requiere mayor gasto de energía y tiempo para su realización; sin 

embargo, la facilidad de uso de este método representa una ventaja dentro del 

trabajo de laboratorio ya que no requiere de equipos especializados como 

microondas o baño ultrasónico, siendo capaz de presentar rendimientos intermedios 

respecto a los arrojados por el resto de artículos reportados.  
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Tabla 2. Tabla comparativa de diferentes métodos de extracción de pectina. 
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  Adsorción de flúor 

La remoción de fluoruro por adsorción es un proceso complejo que involucra 

diversas interacciones físicas y químicas entre el fluoruro y el adsorbente. Como se 

muestra en la Figura 6, la remoción de fluoruro mediante adsorción generalmente 

implica cuatro mecanismos; el intercambio de ligandos, intercambio de iones, 

interacción electrostática e interacción ácido-base de Lewis. El intercambio de 

ligandos se produce cuando el fluoruro reacciona con los grupos hidroxilo presentes 

en la superficie del adsorbente, reemplazando a otros iones presentes en el 

adsorbente. Esto ocurre cuando el metal presente en el adsorbente tiene una mayor 

afinidad por el fluoruro que por los grupos hidroxilo. Este mecanismo se caracteriza 

por la formación de enlaces entre el fluoruro y el adsorbente, lo que resulta en la 

adsorción del fluoruro en la superficie del adsorbente. Por otro lado, el intercambio 

iónico implica que los aniones presentes en la superficie del adsorbente son 

reemplazados por iones de fluoruro presentes en la solución acuosa. Esto ocurre 

cuando el adsorbente tiene una mayor afinidad por el fluoruro que por los aniones 

presentes en su superficie. El intercambio iónico puede ocurrir entre diversos 

aniones, como sulfato, carbonato y nitrato, y el fluoruro. La interacción electrostática, 

por su parte, se basa en la atracción electrostática entre el adsorbente y los iones 

de fluoruro presentes en la solución acuosa. La interacción electrostática puede ser 

especialmente relevante cuando el adsorbente tiene una carga eléctrica opuesta a 

la de los iones de fluoruro, lo que facilita su adsorción en la superficie del 

adsorbente. Por último, la interacción ácido-base de Lewis ocurre cuando se forma 

un complejo entre el adsorbente y los iones de fluoruro a través de interacciones 

ácido-base de Lewis. Esto implica la transferencia de un par de electrones entre el 

fluoruro y el adsorbente, lo que resulta en la formación de un enlace entre ellos. 

Esta interacción puede ser especialmente importante en adsorbentes que contienen 

metales de transición, que pueden actuar como ácidos o bases de Lewis [33]  

Estos mecanismos pueden confirmarse mediante diversas técnicas analíticas como  

la espectroscopia de rayos X de energía dispersiva (EDS), la espectroscopia 

fotoelectrónica de rayos X (XPS), la espectroscopia infrarroja por transformada de 
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Fourier  (FTIR), la resonancia magnética nuclear (RMN) y el análisis de potencial 

zeta [52, 53].  

 

Figura 6. Mecanismos de remoción de fluoruro por adsorbentes en solución acuosa 

[33].  

  Métodos analíticos para la determinación de fluoruro en agua  

Junto con los esfuerzos para ayudar a eliminar el fluoruro del agua potable, también 

se ha prestado mucha atención a la medición precisa del fluoruro en el agua. 

Actualmente, los métodos analíticos que se utilizan para la determinación de 

fluoruro se pueden clasificar en los siguientes cinco métodos, [54]: 

1. Electroquímicos se basan en la medición de la corriente eléctrica generada 

por la reacción química entre el flúor y los electrodos. Algunos ejemplos son 

la potenciometría, voltametría y polarografía. Son económicos y rápidos, pero 

pueden ser afectados por cambios en las condiciones y la presencia de iones 

interferentes.  
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2. Cromatográficos se fundamentan en la separación de las especies químicas 

presentes en la muestra de agua mediante una fase estacionaria y una fase 

móvil, por lo que se emplean técnicas como la cromatografía iónica (IC), la 

cromatografía líquida de alta resolución (HPLC) y la cromatografía de gases-

espectrometría de masas (GC-MS). Son efectivos pero pueden tener 

limitaciones técnicas y de costo.  

3. Espectroscópicos se basan en la absorción o emisión de radiación 

electromagnética por parte del flúor presente en la muestra, dentro de estos 

métodos se incluyen la espectrometría de absorción atómica (AAS), la 

espectrometría de emisión óptica de plasma acoplado inductivamente (ICP-

OES) y la espectroscopía de absorción molecular (MAS). Sin embargo, 

aunque selectivos y sensibles, pueden ser costosos. 

4. Microfluídicos se utilizan dispositivos miniaturizados para realizar análisis 

químicos automatizados con pequeñas cantidades de muestra para ello se 

utilizan técnicas como la análisis de inyección en flujo (FIA) y análisis de 

inyección secuencial (SIA), que son automáticas y económicas. 

5. De sensado, se basan en la interacción específica entre el flúor y una 

sustancia química que produce un cambio medible, como un cambio de color 

o fluorescencia, para ello se han desarrollado sensores colorimétricos y de 

fluorescencia, son económicos y permiten una detección rápida y sensible de 

flúor en agua potable. 

Con base a esta información, para el desarrollo de este trabajo se utilizó el método 

de sensado-espectrofotométrico empleando el indicador alizarina-circonio para la 

cuantificación del fluoruro remanente. 

2.5.1. Principio del método espectrofotométrico usando indicador 

Alizarina-Circonio (Alizarina 1.5x10-4 M, Circonio 1.9x10-4 M) 

La cuantificación espectrofotométrica está basada en que el complejo formado por 

el rojo de Alizarina S (λmax 430 nm, color amarillo) y el oxinitrato de circonio IV 

(λmax 520 nm, color naranja) forman un complejo de coordinación Zr—O con los 

hidroxilos de la alizarina de coloración roja (λabs= 430 y 520 nm). La adición de 
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iones fluoruro abstrae el Zr de la coordinación establecida con la alizarina formando 

una sal de oxifluoruro de circonio liberando así la alizarina y recuperando la 

coloración amarilla del rojo de Alizarina S (λmax 430 nm). En la Figura 7 se 

muestran las ecuaciones para la formación del complejo circonil-alizarina y su 

posterior “blanqueo” por el ion fluoruro,  

Las Figuras 8a-c muestran los espectros UV-Vis de la alizarina y el del indicador 

alizarina-circonio, así como la variación en la absorbancia del indicador con respecto 

a la concentración de fluoruro. 

 

 

Figura 7. Formación del complejo zirconil-alizarina y su posterior “blanqueo” por el 

ion fluoruro, imagen modificada de acuerdo con la reportada por Ashley y 

colaboradores [59]. 
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a)  

 

b)  
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c)  

  

Figura 8. a) Espectro UV-Vis de la Alizarina 1.5x10-4 M, b) Espectro UV-Vis del 

indicador Alizarina-Circonio (Alizarina 1.5x10-4 M, Circonio 1.9x10-4 M), c) Espectro 

de Uv/vis. Variación de la absorbancia del indicador Alizarina-Circonio (Alizarina 

1.5x10-4 M, Circonio 1.9x10-4 M) en función de la adición de diferentes 

concentraciones de fluoruro después de 72 h de interacción. 
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3. JUSTIFICACIÓN 

Como se comentó en párrafos anteriores, el flúor tiene propiedades nocivas para la 

salud humana. Diversos asentamientos humanos presentan niveles de 

concentración de fluoruro en agua para consumo humano que superan los 1.5 mg/L 

recomendados por la OMS. Debido a esto actualmente se encuentra clasificado 

como un elemento altamente tóxico, ya que, biológicamente, el flúor es sumamente  

reactivo incluso en bajas concentraciones porque interfiere con enlaces de 

hidrógeno e inhibe numerosas enzimas [55]. Por ello, la contaminación de los 

mantos acuíferos por la presencia de flúor constituye un problema de salud pública 

y es motivo de preocupación. En México la sobreexplotación de mantos acuíferos, 

que abastecen el 75 % de la población, ha tenido como consecuencia la necesidad 

de obtener agua potable de pozos cada vez más profundos, situación que ha 

resultado en un aumento de la concentración de fluoruro debido a la precipitación 

de este ion en las profundidades de las fuentes de suministro de agua que 

abastecen a la población [5]. Por tales razones es importante buscar formas seguras 

que protejan el medio ambiente y a la vez constituyan mejores vías para tratar el 

agua contaminada sin alterarla. En este contexto la pectina es un biosorbente 

prometedor que puede ser empleado para la remoción de fluoruro a través de la 

obtención inicial del pectinato de calcio (PCa2+).  
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4. OBJETIVOS   

 Objetivo general 

Preparar pectinato de calcio a partir de cáscaras de naranja y utilizarlo para remover 

fluoruro del agua en condiciones de laboratorio. 

   Objetivos específicos 

I. Obtener y caracterizar pectina de bajo contenido de metoxilo de cáscaras de 

naranja. 

II. Preparar y caracterizar pectinato de calcio a partir de geles de pectina de origen 

natural. 

III. Evaluar la capacidad del material obtenido para remover el fluoruro en agua bajo 

condiciones de laboratorio. 
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5. METODOLOGÍA  

  Reactivos 

En el desarrollo de este proyecto, se usaron una variedad de reactivos para 

asegurar la calidad de los resultados. Por ello se seleccionaron residuos de naranja, 

los cuales fueron recolectados de un puesto ambulante de jugos y desayunos 

ubicado en Avenida Universidad en Cuernavaca, Morelos, el 6 de febrero de 2022. 

Además, se emplearon reactivos de alta pureza, como NaOH (hidróxido de sodio) 

marca Sigma-Aldrich, NaF (fluoruro de sodio) de calidad analítica marca 

Mallynckrodtr, y HCl (ácido clorhídrico) de alta pureza suministrado marca High 

Purity  y  H2SO4 (ácido sulfúrico) de grado reactivo marca por J.T. Baker. Además, 

se utilizaron disolventes como isopropanol y etanol de alta pureza, ambos de la 

marca High Purity. También se emplearon compuestos específicos como el 

oxinitrato de circonio IV octahidratado (Zr(NO3)4·8H2O ) de marca Sigma Aldrich y 

sulfonato de alizarina sódica (C₁₄H₇NaO₇S) de calidad analítica de la marca Merck, 

Adicionalmente se utilizó cloruro de calcio (CaCl2) de calidad analítica de la marca 

Meyer. Por último, se empleó pectina comercial de alto grado de esterificación 

marca Sigma-Aldrich. Todos estos reactivos fueron utilizados sin purificación previa 

y de acuerdo a los procedimientos experimentales detallados en las secciones 

posteriores de esta tesis. 

 Equipo  

Los equipos empleados fueron: un horno convencional marca Felisa, un a 

centrífuga, una licuadora Oster, un potenciómetro marca Thermo Orion modelo 420 

A, un Espectrofotómetro FT-IR modelo Nicolet 6700, una balanza analítica marca 

Ohaus, el agua fue obtenida de un destilador de agua marca Thermo Scientific, y 

de un desionizador de agua marca Nanopure. Las mediciones espectrofotométricas 

se registraron en un espectrofotómetro Uv-vis HP 8452A (190-1100 nm, resolución 

de 1 nm). 
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  Metodología experimental    

5.3.1. Extracción convencional de pectina a partir de las cáscaras de 

naranja 

Para llevar a cabo la extracción convencional de pectina a partir de las cáscaras de 

naranja, se tomó como referencia principal el método propuesto por D. Valencia 

[42], con ligeras modificaciones, las cuales fueron: La relación alcohol: pectina, para 

la precipitación alcohólica, el tiempo y rpm (revoluciones por minuto) para la 

centrifugación de la solución péctica, la concentración de las soluciones de HCl, el 

tipo de filtro empleado durante el proceso de filtración y la materia prima usada para 

la extracción. Se siguieron los siguientes pasos: 

En primer lugar, se realizó la inactivación enzimática. Para ello se preparó una 

solución con 1 litro de agua destilada y 300 gramos de materia prima, en este caso, 

cáscaras de naranja limpias y rebanadas. La mezcla se calentó a 95°C durante 15 

minutos. Posteriormente, se filtró la solución y se secó la materia prima de cáscaras 

de naranja a 50°C hasta alcanzar un peso constante. Una vez seca, la materia prima 

pre-tratada (mpp), o sea las cáscaras de naranja obtenidas en el paso anterior, fue 

triturada para su uso posterior. Seguidamente, se llevó a cabo la hidrólisis ácida. Se 

tomó una porción de 20 gramos de materia prima pre-tratada (mpp) seca,  y se 

mezcló con 500 ml de solución ácida con un pH=1.5. Esta mezcla se calentó y agitó 

a 95°C durante 90 minutos. Luego, se filtró la mezcla y la solución obtenida fue 

etiquetada como Solución péctica (SP) para ser almacenada en el refrigerador. 

Posteriormente, la Solución péctica (SP) fue centrifugada a 13500 rpm durante 1 

hora para separar los sólidos insolubles y desecharlos. Finalmente, se realizó la 

precipitación alcohólica. Para ello en un baño de hielo, se añadió etanol a la 

Solución péctica (SP) en una proporción de 3/2:1 (etanol:SP). La mezcla se agitó 

durante 15 minutos y luego se filtró. El filtrado se lavó con etanol en una proporción 

de 80/20 v/v hasta obtener un tono ligeramente amarillo. Finalmente, el precipitado 

se secó a 50°C hasta alcanzar un peso constante y se trituró. La pectina seca y 

molida resultante se almacenó en un lugar libre de humedad para su posterior uso. 
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A continuación, en la Figura 9 se observa el esquema de la representación gráfica 

de la metodología descrita anteriormente, por otro lado en el apéndice F se puede 

encontrar el diagrama de flujo de la metodología para la extracción de pectina 

mediante el método convencional.  

Figura 9. Representación gráfica de la Metodología para extracción 

convencional de pectina a partir de la cáscara de naranja. 
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5.3.2. Proceso de desesterificación  

Para llevar a cabo la metodología de desesterificación de pectina de alto grado de 

esterificación mediante una hidrólisis alcalina, se siguió el procedimiento propuesto 

inicialmente por Lei Ji et al. [56], con ligeras modificaciones. 

Para ello se disolvió 1 gramo de pectina en 100 mililitros de agua desionizada. La 

solución de pectina se enfrió en un baño de hielo hasta alcanzar una temperatura 

inferior a 4°C. Posteriormente, se ajustó el pH de la solución a 13 mediante la adición 

de NaOH 10 M y se mantuvo la temperatura y el pH constantes durante 48 horas. 

Transcurrido el tiempo de reacción, se ajustó el pH de la solución alcalina a 3.5 

agregando HCl 2 M, esto para detener la saponificación. 

Seguidamente, se llevó a cabo la precipitación alcohólica. En donde la solución de 

pectina se colocó en un baño de hielo y se añadió isopropanol en una proporción 

de 1:3/2 (solución de pectina:isopropanol). La mezcla se agitó durante 15 minutos y 

luego se filtró. El precipitado obtenido se secó a 50°C hasta alcanzar un peso 

constante y se trituró. La pectina de bajo porcentaje de esterificación resultante se 

almacenó en un lugar libre de humedad para su posterior uso. La Figura 10  muestra 

un esquema de la representación gráfica para la metodología de desesterificación 

descrita, en el Apéndice G se puede encontrar también el diagrama de flujo de esta 

metodología.  

 

 

 

.  
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Figura 10. Representación gráfica de la Metodología para el proceso de 

desesterificación alcalina de pectina de alto grado de esterificación. 

5.3.3. Preparación del pectinato de calcio  

El pectinato de calcio fue preparado a partir de tres muestras de la pectina 

desesterificada, las cuales fueron: del lote 1A-Des posteriormente etiquetado 

como PCa2+, los lotes combinados 1B-Des y 2A-Des etiquetados como 

2PCa2+ y a partir de la combinación de los lotes 4A-Des y 8A-Des surgió 

3PCa2+. 

Se siguió la metodología reportada por Lei Ji et al. [56], con ligeras 

modificaciones. Se disolvió 1 g de pectina de bajo grado de esterificación en 

49 ml de agua y se ajustó el pH a 5 con NaOH 10 M. Posteriormente se 

agregaron gota a gota 10 ml de una solución de CaCl2 0.1 M y se agitó 

vigorosamente. Finalmente el gel de pectinato de calcio se filtró y se secó en 

horno hasta peso constante para almacenarlo en un lugar libre de humedad. 
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La  Figura 11 presenta las imágenes de la preparación de pectinato de calcio 

a partir de pectina de bajo grado de esterificación, mientras que el Apéndice 

H muestra el diagrama de flujo correspondiente a esta metodología.   

 

Figura 11. Metodología general para la preparación de pectinato de calcio, 

representación gráfica. 

5.3.4. Determinación de iones fluoruro en agua mediante 

espectroscopia UV-Vis 

Para llevar a cabo la determinación de iones fluoruro en agua mediante 

espectroscopia UV-Vis se siguió el procedimiento reportado por por R. P. 

Ashley et al. [58] con modificaciones en torno a la concentración del 

indicador, así como en los tiempos óptimos de medición y en el intervalo de 

concentraciones de los estándares preparados para la construcción de la 

curva de calibración. Para ello se siguieron los siguientes pasos: 

Se prepararon dos soluciones ácidas: la primera combinando 4 ml de H2SO4 

36 N con 26 ml de agua desionizada, y  la segunda mezclando 12 ml de HCl 

12 N con 18 ml de agua desionizada. Por otro lado se prepararon soluciones 
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de alizarina y circonio disolviendo 0.030 g de circonio en 10 ml de agua 

desionizada, y 0.035 g de alizarina en 10 ml de agua desionizada. A 

continuación, se preparó la solución madre de indicador Alizarina-Circonio 

combinando las soluciones de H2SO4, HCl, circonio y alizarina. Esta solución 

se aforó a 100 ml con agua desionizada y se almacenó durante 48 horas en 

un frasco oscuro y tapado. La concentración final de alizarina fue de   

1.02x10-3 M y la de circonio fue de 1.3x10-3 M. Posteriormente se prepararon 

8 muestras de indicador empleando 8 alícuotas de 1470.58 μL de la solución 

madre de indicador a las que se les añadió, a cada una, 6 ml de agua 

desionizada. Estas soluciones se dejaron reposar durante 48 horas en un 

lugar fresco y oscuro. Por otro lado la solución madre de NaF con una 

concentración de 5x10-3 M se preparó añadiendo 0.00525 g de NaF a agua 

desionizada y aforándo a 25 ml. Esta solución se almacenó en un frasco de 

polipropileno en un lugar fresco y oscuro. Finalmente, se prepararon los 

estándares añadiendo a cada una de las 8 muestras de indicador volúmenes 

específicos de la solución madre de NaF. Estos estándares se aforaron a 10 

ml con agua desionizada y se midieron inmediatamente en el 

espectrofotómetro. Las concentraciones finales fueron 1.5 x 10-4 M (alizarina) 

y 1.9 x10-4 M de oxinitrato de circonio (IV). Los estándares se almacenaron 

en frascos de plástico lejos de la luz solar, se dejaron reposar durante 120 

horas y se volvieron a medir. La absorbancia  registrada a las 120 horas a 

520 nm se graficó en función de la concentración del ion florero para obtener 

la curva de calibración correspondiente 

El Figura 12 muestra la metodología usada para la cuantificación del ion 

fluoruro mediante el uso del método espectrofotométrico, adicionalmente en 

el Apéndice I se puede encontrar el diagrama de flujo. 

También fueron evaluadas las metodologías propuestas por Melak, Fekadu 

et al.  [59] y la propuesta por J. M. Sanchis et al [60] para la cuantificación de 

fluoruro mediante espectrofotometría UV/Vis. Sin embargo, no se obtuvieron 

resultados satisfactorios. 
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Figura 12. Metodología general para cuantificación de fluoruro en agua mediante 

espectrofotometría UV-Vis, representación gráfica. 
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5.3.5. Pruebas para la adsorción de flúor y su cuantificación 

Las pruebas para la adsorción de flúor se realizaron de acuerdo con la metodología 

propuesta por H. Paudyal et al. [61] y se usó el tiempo óptimo de interacción 

reportado por A. Robledo-Peralta et al. [62].  

Se prepararon 50 ml de una solución de NaF de concentración 14 ppm. Se tomaron 

8 ml de NaF 14 ppm se agitaron con 32 mg de pectinato de calcio por 1 h. 

Posteriormente se extrajo el gel de pectinato de calcio mediante filtración, se secó, 

trituró y se almacenó. Se tomaron 5 mL de la solución remanente y se transfirieron 

a soluciones de indicador preparadas de acuerdo con lo descrito en la sección 

anterior, se aforaron a 10 ml y se registró el espectro de UV/vis, se almacenó en un 

frasco de polipropileno lejos de la luz y se repitió la medición a las 48 h. Con la 

absorbancia registrada a 520 nm se calcula la concentración de fluoruro empleando 

la curva de calibración.  

La Figura 13 presenta las imágenes de la metodología para las pruebas de la 

adsorción de fluoruro mediante el uso de pectinato de calcio y su cuantificación. 

Adicionalmente en el Apéndice J se puede encontrar el diagrama de flujo.  
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Figura 13. Metodología general para las pruebas de adsorción de flúor mediante 

pectinato de calcio, representación gráfica.  

 



 
41 

 

 Metodología de análisis  

5.4.1. Rendimientos 

Para calcular los porcentajes de rendimiento se tomó como referencia la 

metodología de Mendoza Vargas, Jiménez Forero, & Ramírez Niño, (2018) [63], a 

la cual se le hicieron ajustes dependiendo de la prueba realizada, en las secciones 

siguientes se presentan las fórmulas empleadas para cada determinación  

5.4.2. Análisis cualitativo por FTIR  

Se siguió el método propuesto por E. Cabarcas Henao et al. [64] en el cual se utiliza 

una muestra de pectina de grado analítico, con grado de esterificación conocido, 

como referencia para la obtención de un espectro donde se puedan observar las 

diferentes picos correspondientes a los grupos funcionales característicos de una 

pectina; sin embargo, para la determinación de la clasificación de la pectina los picos 

de particular importancia son aquellos que aparecen alrededor de 1630 cm-1 y 1749 

cm-1 ya que son indicadores de grupos carboxilos libres y esterificados 

respectivamente, por lo que se suelen usar para determinar si la pectina es de alto 

o bajo grado de esterificación.  

5.4.3. Análisis cuantitativo por FTIR 

Se siguió el método propuesto en la literatura por G.D. Manrique, F.M. Lajolo [65] y 

Lin Sun et al. [66]. El cual indica que la relación del área de la banda a 1749 cm-1 

sobre la suma de las áreas de las bandas a 1749 y 1630 cm-1  debe ser proporcional 

al grado de esterificación [30]. Por lo que se puede construir una curva de 

calibración a partir de pectinas con %DE conocido. De esta forma Manrique et al. 

[65] construyeron una curva de calibración y obtuvieron la siguiente ecuación lineal 

con un coeficiente de determinación igual a 0.9967 

 

Dicha regresión lineal permitió el cálculo del grado de esterificación de las pectinas 

extraídas durante el desarrollo de este proyecto.   
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5.4.4. Análisis cuantitativo: Determinación del %DE mediante titulación 

Con la intención de corroborar el grado de esterificación presente en las muestras 

de pectina se usó el método titrimétrico para la determinación del %DE propuesto 

por Azhar Mat Easa et al. [67], la Figura 14 muestra el esquema de la metodología 

que se siguió para la realización de las titulaciones.  

 

Figura 14. Esquema de la Metodología para la determinación del %DE mediante 

titulaciones. 
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6. RESULTADOS y DISCUSIÓN 

  Rendimientos 

A continuación, se presentan los rendimientos correspondientes a cada una de las 

metodologías desarrolladas.  

6.1.1. Materia prima (cáscara de naranja)  

A partir de los 4500 g de residuos de naranja (cáscaras sin limpiar) se obtuvieron 

2100 g de cáscaras limpias (mp). Después de someter las cáscaras limpias (mp) al 

proceso de inactivación enzimática y secado se obtuvo una cantidad de 559.65 g 

de materia prima pre-tratada (mpp) seca y pulverizada, que fue igual al 26.7% 

promedio de la materia prima inicial. La Tabla 3 resume los rendimientos 

porcentuales obtenidos de materia prima pre-tratada, donde él % de rendimiento de 

materia prima pre-tratada (mpp) fue calculado con la siguiente fórmula:  

Cabe mencionar que el lote 6 se desechó debido a un problema entorno a su 

procesamiento. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

% 𝑑𝑒𝑙 𝑟𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑖𝑒𝑛𝑡𝑜 =
𝑝𝑒𝑠𝑜 (𝑔) 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑚𝑎𝑡𝑒𝑟𝑖𝑎 𝑝𝑟𝑖𝑚𝑎 𝑝𝑟𝑒𝑡𝑟𝑎𝑡𝑎𝑑𝑎 (𝑚𝑝𝑝) 

𝑝𝑒𝑠𝑜 (𝑔)𝑑𝑒 𝑙𝑎𝑠 𝑐á𝑠𝑐𝑎𝑟𝑎𝑠 𝑙𝑖𝑚𝑝𝑖𝑎𝑠 (𝑚𝑝) 
× 100 
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Tabla 3. Rendimiento porcentual de materia prima por lotes y promedio. 

 

6.1.2. Extracción de pectina 

Para la extracción de la pectina, la materia prima pretratada se dividió en los 8 lotes, 

sin embargo, solo se extrajo pectina de los lotes 1, 2, 4, 5, 7 y 8. Por cada lote de 

materia prima pre tratada (mpp) se realizó una extracción de pectina mediante la 

metodología descrita en la sección 5.3.1 a excepción del lote 1 de materia prima 

pretratada (mpp) del cual se obtuvieron dos muestras de pectina que fueron 

etiquetadas como, pectina lote 1A (PL1A)  y pectina lote 1B (PL1B). En la Tabla 4 

se muestra el % rendimiento obtenido de pectina para cada lote, el cálculo del % 

rendimiento se realizó con la siguiente formula.  

 

El rendimiento promedio de pectina fue del 6.01%, sin embargo la cantidad de 

pectina extraída de cáscaras de naranja puede variar según varios factores, como 

el método y las condiciones de extracción, la variedad de naranja y las condiciones 

de cultivo [83]. Se estima que el rendimiento típico de pectina obtenida de frutos 

cítricos como limón y naranja se encuentran entre el e 11.1 a 21.3%. % tal como 

señala Diez Carrión A. [84] 

% 𝑑𝑒𝑙 𝑟𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑖𝑒𝑛𝑡𝑜 =
𝑝𝑒𝑠𝑜 (𝑔) 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑝𝑒𝑐𝑡𝑖𝑛𝑎 

𝑝𝑒𝑠𝑜 (𝑔) 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑚𝑎𝑡𝑒𝑟𝑖𝑎 𝑝𝑟𝑖𝑚𝑎 𝑝𝑟𝑒𝑡𝑟𝑎𝑡𝑎𝑑𝑎 (𝑚𝑝𝑝) 
× 100 
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En general los bajos rendimientos obtenidos pueden deberse, en gran medida, al 

proceso de molienda ya que durante este se pueden perder cantidades 

considerables de pectina debido a la dificultad que puede presentar moler el gel 

deshidratado. La molienda de las muestras fue uno de los problemas principales al 

momento de la recuperación de pectina; sin embargo, se observó que el rendimiento 

también puede estar relacionado con el recipiente usado durante el calentamiento 

de la hidrolisis acida, ya que se obtuvo mayor recuperación de solución péctica con 

el uso de un matraz Erlenmeyer, debido a una menor evaporación, en comparación 

a la cantidad de solución péctica recuperada con el uso de un vaso de precipitados 

  

Tabla 4. Rendimiento porcentual de pectina obtenida por lotes y promedio.  

 

6.1.3. Desesterificación 

De igual forma que los rendimientos porcentuales obtenidos anteriormente, se 

calculó el porcentaje de rendimiento de pectina desesterificada con la siguiente 

fórmula:

 

La Tabla 5 muestra el porcentaje de rendimiento de pectina en cada uno de los lotes 

desesterificados. Se desesterificaron todos los lotes de pectina extraída, ya que 

para una mejor adsorción es preferible una pectina de bajo grado de esterificación, 

% 𝑑𝑒𝑙 𝑟𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑖𝑒𝑛𝑡𝑜 =
𝑝𝑒𝑠𝑜 (𝑔) 𝑑𝑒 𝑝𝑒𝑐𝑡𝑖𝑛𝑎 𝑑𝑒𝑠𝑒𝑠𝑡𝑒𝑟𝑖𝑓𝑖𝑐𝑎𝑑𝑎 𝑜𝑏𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑎

𝑝𝑒𝑠𝑜 (𝑔) 𝑑𝑒 𝑃𝑒𝑐𝑡𝑖𝑛𝑎 𝑎𝑙𝑡𝑜 %𝐷𝐸 𝑢𝑠𝑎𝑑𝑜𝑠
× 100 
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de esta forma habría suficiente pectina de bajo grado de estratificación para la 

preparación del pectinato de calcio. El rendimiento promedio de pectina 

desesterificada fue del 91.81%. Es importante mencionar que uno de los 

rendimientos fue del 104% debido a un problema de hidratación de la muestra, pese 

a ello en general el resto de los lotes presentaron un buen rendimiento. 

Tabla 5. Rendimiento porcentual de pectina desesterificada obtenida por lotes y 

promedio.  

 

6.1.4. Pectinato de calcio 

Para la obtención de pectinato de calcio no se usaron todos los lotes de pectina 

desesterificada, solo se usó el lote 1A, 2A, 1B, 8A y 4A. Sin embargo se combinaron 

los lotes 2A y 1B  (2A-1B)  y los lotes 8A y 4A (8A-4A), con la intención de tener 

mayor gramaje inicial para la preparación del pectinato de calcio.  

El porcentaje de rendimiento de pectinato de calcio obtenido se calculó con la 

siguiente fórmula 

 

% 𝑑𝑒𝑙 𝑟𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑖𝑒𝑛𝑡𝑜 =
𝑝𝑒𝑠𝑜 (𝑔) 𝑑𝑒 𝑝𝑒𝑐𝑡𝑖𝑛𝑎𝑡𝑜 𝑑𝑒 𝑐𝑎𝑙𝑐𝑖𝑜 (𝑃𝐶𝑎2+)  𝑜𝑏𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜𝑠

𝑝𝑒𝑠𝑜 (𝑔) 𝑑𝑒 𝑝𝑒𝑐𝑡𝑖𝑛𝑎 𝑑𝑒𝑠𝑒𝑠𝑡𝑒𝑟𝑖𝑓𝑖𝑐𝑎𝑑𝑎 𝑢𝑠𝑎𝑑𝑜𝑠
× 100 
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La Tabla 6 presenta el rendimiento de cada una de las muestras de pectinato de 

calcio así como el promedio y su desviación estándar.  El rendimiento promedio fue 

del 87.94%, un rendimiento bastante razonable que podría mejorarse si se mejora 

el proceso de molienda 

Tabla 6. Rendimiento porcentual de pectinato de calcio obtenido por lotes y 

promedio.  

 

6.1.5. Pectinato de calcio recuperado de las pruebas de adsorción de 

fluoruro 

La Tabla 7 muestra el rendimiento porcentual de pectinato de calcio después de ser 

sometido a las pruebas de adsorción de fluoruro, para el cálculo de dicho 

rendimiento se usó la siguiente fórmula.  

 

Si bien este es uno de los rendimientos más bajos, con un rendimiento promedio 

igual a 45.25%, en comparación con los porcentajes obtenidos para las 

metodologías anteriores, resultó suficiente para poder analizar las muestras. 

 

 

 

 

% 𝑑𝑒𝑙 𝑟𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑖𝑒𝑛𝑡𝑜 =
𝑝𝑒𝑠𝑜 (𝑔) 𝑑𝑒 𝑃𝐶𝑎2+ 𝑟𝑒𝑐𝑢𝑝𝑒𝑟𝑎𝑑𝑜𝑠 𝑑𝑒𝑠𝑝𝑢é𝑠 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑑𝑒𝑓𝑙𝑢𝑜𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛

𝑝𝑒𝑠𝑜 (𝑔) 𝑑𝑒  𝑑𝑒 𝑃𝐶𝑎2+ 𝑢𝑠𝑎𝑑𝑜𝑠
× 100 
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Tabla 7. Rendimiento porcentual de pectinato de calcio recuperado de las pruebas 

de adsorción de flúor y promedio. 

 

  Caracterización de las pectinas 

6.2.1. Análisis cualitativo por FT-IR de las diferentes pectinas  

Una vez realizada la metodología propuesta para la extracción de pectina a partir 

de cáscaras de naranja, se obtuvieron los siguientes resultados a partir del análisis 

de infrarrojo. La Figura 15 se presentan los espectros de infrarrojo correspondientes 

a dos muestras de pectina: la primera, con un espectro marcado de color rojo, 

corresponde a la pectina comercial (PC) de alto grado de esterificación y la segunda 

es la muestra extraída a partir del lote 1A  (PL1A). Comparando los espectros de la 

Figura 15a se observa que existe coincidencia en las bandas, lo que sugiere que la 

pectina extraída (PL1A) es una pectina de alto grado de esterificación, esta figura 

contiene también la asignación de las principales bandas observadas. El mismo 

hecho se muestra en el resto de los lotes de pectina extraída, Figura 15b. 
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b) 

 

Figura 15. a) Espectro de infrarrojo: Comparación de la Pectina Comercial (PC)  con 

la Pectina del Lote 1A (PL1A). b) Espectro de infrarrojo: Pectina Comercial vs 

Pectinas de diferentes lotes (1, 2, 4, 5, 7 y 8).   

Los lotes de pectina extraída (L1A-L8A) fueron sometidos a un proceso de 

desesterificación. La Figura 16 muestra los espectros de la pectina extraída del lote 

1A antes (PL1A) y después (PL1ADes)  del proceso de desesterificación con todas 

las bandas asignadas. Los principales cambios son una reducción en la intensidad 
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de la banda de estiramiento del grupo carbonilo (C=O) de los ésteres, lo cual indica 

una disminución en la cantidad de grupos éster presentes en la estructura de la 

pectina como resultado del proceso de desesterificación. Además, se observó un 

aumento en la intensidad de la banda correspondiente a las vibraciones de 

estiramiento del grupo  carboxilato (COO-), sugiriendo la generación de más grupos 

carboxilato como consecuencia de la desesterificación. Por otra parte el aumento 

en la intensidad de la banda correspondiente a las vibraciones de estiramiento del 

enlace  O-H puede indicar un incremento en la cantidad de grupos hidroxilo 

presentes en la estructura de la pectina después del proceso de desesterificación, 

ocasionados por la presencia de ácidos carboxílicos. Este aumento puede estar 

asociado con la ruptura de los enlaces éster y la consiguiente exposición de más 

grupos hidroxilo en la cadena polimérica de la pectina. Además, una mayor 

intensidad en esta banda podría sugerir una mayor disponibilidad de grupos 

hidroxilo para formar enlaces de hidrógeno con otras moléculas. Por lo que la 

detección de estos cambios significativos en las bandas características de los 

espectros de infrarrojo corrobora la efectividad del proceso de desesterificación 

propuesto y confirma una modificación exitosa de la estructura química de la 

pectina. 
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Figura 16. Análisis de infrarrojo. Espectros de pectina de alto grado de esterificación 

extraída del lote 1A (PL1A) y pectina lote 1A sometida al tratamiento de 

desesterificación (PL1A-Des).  

La Figura 17 muestra el espectro de infrarrojo de la pectina lote 1B-2A sin 

desesterificar (PL1B-2A) y el espectro de la pectina del mismo lote después del 

tratamiento de desesterificación. La Tabla 8 compara los números de onda en cm-

de los diferentes espectros de pectinas. Los espectros de infrarrojo del resto de lotes 

desesterificados y usados para este trabajo se encuentran en el Apéndice K. 
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Figura 17. Análisis de infrarrojo. Espectros de pectina de alto grado de esterificación 

extraída del lote 1B-2B (PL1A-2B) y pectina lote 1B-2A sometida al tratamiento de 

desesterificación (PL1A-2BDes). 
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 Tabla 8. Número de onda de las señales características en las diferentes muestras 

de pectinas.  

 

La pectina desesterificada del lote 1B-2A fue utilizada para preparar el pectinato de 

calcio. La Figura 18 muestra los espectros de infrarrojo de la pectina desesterificada 

del lote 1B-2A  (PL1B-2ADes) y del pectinato de calcio preparado a partir de este 

mismo lote  (2PCa2+), sin embargo el resto de espectros de pectinato de calcio 

(PCa2+ y 3PCa2+) se pueden encontrar en el Apéndice L. La Tabla 9 resume los 

números de onda de los diferentes espectros de pectinas usadas en esta muestra 

para una mejor comparación de datos.  

 

 

 

Muestra/Banda (cm-) 
O-H 

Stretch 

C-H 

Stretch 

As 

C=O 

Stretch 

COO- 

Stretch 

As 

C-O-H 

Bend 

C-O 

Stretch 

C-O-C 

Stretch 

As 

Pectina comercial 

(PC) 
3339 2925 1735 1605 1439 1227 1142 

Pectina Lote 1A 

(PL1A) 
3350 2935 1735 1603 1439 1227 1142 

Pectina Lote 1A 

desesterificada 

(PL1ADes) 

3324 2938 1728 1601 1413 1230 1141 

Pectina Lote 1B-2A 

(PL1B-2A) 
3331 2938 1737 1601 1439 1226 1142 

Pectina Lote 1B-2A 

desesterificada 

(PL1B-2ADes) 

3343 2937 1730 1600 1413 1236 1141 
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Figura 18. Espectros de infrarojo de la pectina lote 1B-2A desesterificada (PL1B-

2ADes) y del pectinato de calcio preparado a partir de la pectina lote 1B-2A 

desesterificada (2PCa2+). 

Tabla 9. Número de onda de las señales características en las muestras de pectina 

desesterificada, y pectinato de calcio. 

 

3500 3000 2500 2000 1500 1000

55

60

65

70

75

80

85

90

95

100

C-O-H

C-O-C

C-O

COO-

C=O
C-H

O-H

1140 cm-

1416cm-

1596 cm-

3288 cm-

1141 cm-

1413 cm-

1239 cm-

1236 cm-
1600 cm-

2936 cm- 1737 cm-

1730 cm-

2937 cm-

3343 cm-

T
ra

n
s
m

it
a
n
c
ia

 (
%

)

Número de onda (cm-)

 PL1B-2ADes

 2PCa2+

Muestra/Banda (cm-) 
O-H 

Stretch 

C-H 

Stretch 

As 

C=O 

Stretch 

COO- 

Stretch 

As 

C-O-H 

Bend 

C-O 

Stretch 

C-O-C 

Stretch 

As 

Pectina Lote 1B-2A 

(PL1B-2A) 
3331 2938 1737 1601 1439 1226 1142 

Pectina Lote 1B-2A 

desesterificada 

(PL1B-2ADes) 

3343 2937 1730 1600 1413 1236 1141 

Pectinato lote 1B-2A 

(2PCa2+) 
3288 2936 1737 1596 1416 1239 1140 



 
56 

 

Como se muestra en los espectro de FT-IR, el cambio observado en el espectro del 

pectinato de calcio (2PCa2+), respecto al espectro de la pectina desesterifica, ocurrió 

con la disminución en la intensidad y el desplazamiento de la banda de vibración de 

estiramiento asimétrico  del carboxilato (COO–), ocasionada por la capacidad de los 

iones de calcio para formar enlaces de coordinación con los grupos carboxilato 

(COO-). La interacción de los iones de calcio altera la distribución de la densidad 

electrónica en el resto de los grupos funcionales, esto puede cambiar la rigidez de 

la estructura de la pectina desesterifica, lo que a su vez afecta las frecuencias de 

vibración y la intensidad  de los enlaces O-H y COO-. Sin embargo la banda 

correspondiente al carbonilo (C=O) de los grupos éster, en 1737 cm-1, al no tener 

carga no suele participar en la unión de los iones de Ca2+ con las cadenas de 

pectina, por lo que aunque su frecuencia de vibración se vio reducida, la intensidad 

del pico disminuyó significativamente con la adición de Ca2+, la disminución de esta 

banda podría deberse a que este grupo funcional estaba incrustado en las zonas de 

unión de tipo “caja de huevo” altamente ordenadas o compactas, y por lo tanto, su 

absorción infrarroja estaba “enmascarada”  [69, 70, 79]. A continuación en la Figura 

19 se muestra el esquema para la representación del modelo “caja de huevo” 

enlazada a los iones de calcio. Los átomos de oxígeno de carboxilato e hidroxilo de 

la primera capa de coordinación del calcio se destacan con círculos rojos y verdes, 

respectivamente, y su coordinación al calcio se representa con líneas discontinuas 

rojas y verdes, respectivamente. Para mayor claridad, los átomos de hidrógeno y 

las moléculas de agua vecinas no se muestran. 
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Figura 19. Esquemas para tres geometrías de coordinación hipotéticas del calcio: 

(a) modelo de caja de huevo ideal, (b) coordinación bidentada y monodentada con 

los grupos carboxilato de dos unidades de ácido galacturónico, (c) coordinación 

bidentada con los grupos carboxilato de dos unidades de ácido galacturónico y 

doble coordinación con los grupos hidroxilo de una tercera unidad de ácido 

galacturónico [80].  

Finalmente el pectinato de calcio del lote 1B-2A (2PCa2+) fue usado en la mayoría 

de pruebas de adsorción de fluoruro por lo que la Figura 20 muestra los espectros 

de infrarrojo del pectinato de calcio preparado a partir del lote 1B-2A  antes (2PCa2+)  

y después (2PCa2++F-) de su interacción con la solución de fluoruro. La Tabla 10 

resume los números de onda de los diferentes espectros de pectinas usadas. 
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Figura 20. Espectros de FT-IR del pectinato de calcio preparado a partir del lote de 

pectina desesterificada 1B-2A (2PCa2+) y el pectinato de calcio 1B-2A después de 

la interacción con fluoruro para la prueba de absorción (2PCa2++F-) 
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Tabla 10. Número de onda de las señales características en las muestras de pectina 

pectinato de calcio antes y después de su interacción con fluoruro 

 

Del análisis de la Figura 20 y la Tabla 10 observamos que el espectro del pectinato 

de calcio luego de su interacción con el fluoruro (2PCa2++ F-) presenta una misma 

tendencia de cambio, esto es  hacia frecuencias más pequeñas y de menor energía 

resultando en: la banda del ion carboxilato (COO-) en 1589 cm-1, la banda carbonilo 

del éster en 1722 cm-1 y la banda de los OH- de los ácidos carboxílicos en 3264 cm-

1, Dicho cambio puede explicarse con el empleo del esquema presentado en la 

Figura 21, en el cual la adición del fluoruro sustituye una de las coordinaciones del 

calcio con el ion hidroxilo (OH-), dicha interacción afecta la energía de enlace entre 

el calcio y los oxígenos debido a la interacción electrostática entre el ion fluoruro y 

el calcio, lo cual disminuye la energía de las vibraciones de estiramiento de las 

bandas descritas  

 

Figura 21. Mecanismo de adsorción de fluoruro usando pectinato de calcio [61] 
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Pectina Lote 1B-2A 

desesterificada 

(PL1B-2ADes) 

3343 2937 1730 1600 1413 1236 1141 
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3288 2936 1737 1596 1416 1239 1140 

Pectinato lote 1B-2A 
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(2PCa2++F-) 

3264 2933 1722 1589 1416 1231 1141 
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6.2.1.1 Influencia del tipo de alcohol en el grado de esterificación (DE%) de la 

pectina durante la precipitación alcohólica en el proceso de extracción 

convencional  

Se realizaron pruebas para determinar si el tipo de alcohol, etanol o isopropanol, 

influía en el grado de esterificación (%DE) de la pectina al momento de realizar la 

precipitación alcohólica descrita en la sección 5.3.1, tal como lo mencionan algunos 

autores. Por lo que la solución péctica del lote 1A se dividió en 5 muestras, de las 

cuales, la primera muestra se precipitó con etanol y se etiquetó como PL1AE y fue 

usada como muestra control. Mientras que las cuatro muestras restantes fueron 

precipitadas con isopropanol y etiquetadas como pectina 1AI1, 1AI2,1AI3 y 1AI4, los 

espectros de dichas muestras se presentan en la Figura 22. 

A partir de los espectros obtenidos se observó que aparentemente no existe una 

relación significativa entre el uso de etanol o isopropanol para la precipitación de la 

pectina y su respectivo grado de esterificación, por lo que se puede usar, en 

principio, cualquiera de los tipos de alcoholes.  
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Figura 22. Espectro de infrarrojo de pectina comercial vs. pectina del lote 1A 

precipitada con etanol (1AE), y pectinas de los lotes 1AI1, 1AI2,1AI3 y 1AI4 

precipitadas con isopropanol.  
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6.2.2. Determinación del grado de esterificación  (%DE) mediante 

titulación 

La Tabla 11 se muestra los resultados en torno a la determinación del grado de 

esterificación por titulación. De acuerdo a lo descrito en la sección 5.4.4 

Tabla 11. Porcentaje de desesterificación calculado mediante el método titrimétrico, 

considerando diferentes tiempos de desesterificación 

De acuerdo a la Tabla 11, el tratamiento de desesterificación de 30 minutos para la 

pectina comercial (PC) no disminuye significativamente el grado de esterificación 

(DE%). Por otro lado, la pectina comercial (PC) y la pectina extraída (PE1A) que 

fueron desesterificadas durante 48 horas mostraron una disminución mayor en el 

grado de esterificación (DE%). Sin embargo debido a que no se obtuvieron 

resultados reproducibles con esta metodología, el porcentaje de desesterificación 

se calculó a partir de los análisis de infrarrojo. 

 

6.2.3. Determinación cuantitativa del grado de esterificación (%DE) de 

la pectina  

La Tabla 12 muestra el cálculo el %DE para cada uno de los lotes de pectina 

extraída, previo y posterior al proceso de desesterificación. 
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Tabla 12. Cálculos del %DE de las muestras de pectina antes del proceso de 

desesterificación (pectina extraída mediante método convencional de hidrólisis 

ácida) y después de la desesterificación (pectina desesterificada) así como el 

cálculo para la pectina comercial pura y la obtenida después del proceso de 

desesterificación. 

 

Como se puede observar en la Tabla 12, el grado de esterificación inicial promedio 

del 50.74% disminuyó después del proceso de desesterificación a un grado de 

esterificación final promedio del 31.70%, por lo que la metodología desarrollada en 

este proyecto fue exitosa, reduciendo en un 19.04% el grado de esterificación 

(%DE) inicial. 
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 Curva de calibración empleando espectrofotometría de UV-Vis 

6.3.1. Influencia del tiempo en  el indicador Alizarina-Circonio (Alizarina 

1.5x10-4 M, Circonio 1.9x10-4 M) 

Para determinar el tiempo óptimo para la obtención del complejo alizarina-circonio 

que actuará como indicador para la cuantificación del ion fluoruro se monitoreo el 

cambio de absorbancia a diferentes tiempos. 

La Figura 23a) muestra los espectros de absorbancia del indicador alizarina 

(1.5x10-4 M)-circonio (1.9 x10-4 M).a las 0, 1.5, 24, 48 y 72 horas, la Figura 23b) 

muestra la evolución del color de las mismas muestras a simple vista. Mientras que 

la Figura 24 presenta el cambio de la absorbancia en 430 nm y 520 nm para 

diferentes tiempos de interacción entre la alizarina y el circonio.  

a) 
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b) 

 

 

Figura 23. a) Espectro de absorbancia indicador Alizarina-Circonio (Alizarina 

1.5x10-4 M, Circonio 1.9x10-4 M) y su variación en torno al tiempo, b) Evolución del 

color del indicador alizarina (1.5 x10-4 M)-circonio (1.9 x10-4 M) en diferentes 

tiempos, i) cero horas, ii) veinticuatro horas, iii) cuarenta y ocho horas, iv) setenta y 

dos horas. 

 

Figura 24. Efecto del tiempo de interacción entre la alizarina (1.5x10-4 M) y el 

circonio (1.9x10-4M) sobre absorbancia a 520 nm. 

i) ii) iii) iv) 
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Como se puede notar en la Figura 24, durante las primeras 24 h de interacción 

entre la alizarina y el circonio se produce un cambio rápido en el desarrollo del color; 

sin embargo, dicho cambio se mantiene relativamente constante hasta las 72 h. Por 

lo que se decidió usar este tiempo como el óptimo para ver la aparición de la banda 

de absorbancia en una longitud de onda a 520 nm del complejo alizarina-circonio. 

6.3.2. Construcción de la curva de calibración 

La curva de calibración se construyó en base a lo descrito en la sección 5.3.4, que 

considera 7 estándares. La Figura 25 muestra la evolución de la absorbancia en 

520 nm a 0, 24, 48, 72, 96 144 horas y su coeficiente de determinación. Como se 

muestra en la gráfica los cambios en la absorbancia en 520 nm se estabilizan a las 

96 horas, observando el mayor efecto de decaimiento de la absorbancia, inducido 

por la presencia del flúor a una concentración de 7 ppm. 

El Apéndice A muestra una curva de calibración adicional con 13 estándares que 

consideraba hasta una concentración de 9 ppm de fluoruro. Debido al bajo valor en 

el índice de correlación obtenido, se utilizaron únicamente los valores de 7 

estándares, lo cual mejoró la correlación lineal por lo que se decidió hacer un 

promedio entre los datos obtenidos con anterioridad y los nuevos resultados. La 

Tabla 13 muestra la comparativa de dichos experimentos y el valor promedio con el 

que se construyó la curva de calibración que se empleó en este trabajo para la 

cuantificación de fluoruro (Figura 26).  

El coeficiente de correlación de la nueva curva promedio dio un resultado bastante 

satisfactorio (r2=0.9819), con un error aproximado de ±16 % que corresponde 

aproximadamente a una parte por millón de error en la cuantificación de los iones 

fluoruro.  

La concentración de las muestras se calculó a partir de la ecuación de la recta 

siguiente:  

Y = -0.0239x + 0.2193  

dónde: Y es la absorbancia observada a 520 nm, y x es la concentración en partes 

por millón de fluoruro. 
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2a 

 

Figura 25. Evolución de la curva de calibración y su réplica a las 0, 24, 48 y 120 

horas y sus coeficientes de correlación de ajuste lineal. 
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Tabla 13. Absorbancias de las distintas curvas de calibración usadas para la 

construcción de la curva de calibración oficial promedio. 

Concentración 

en ppm 

Segunda 

curva de 

calibración 

Replica 1: 

Segunda 

curva de 

calibración 

Primera 

curva de 

calibración 

Primera 

curva de 

calibración  

Primera 

curva de 

calibración  

NCC 

PROMEDIO 

120 h 120 h 72 h 96 h 
4 meses 

después 
 

Absorbancia 

en 520 nm 

Absorbancia en 

520 nm 

Absorbancia 

en 520 nm 

Absorbancia 

en 520 nm 

Absorbancia en 

520 nm 

Absorbancia en 

520 nm 

0 0.2221 0.2169 0.2173 0.2309 0.2485 0.2271 

1 0.2012 0.1995 0.1830 0.1978 0.2022 0.1967 

1.5 0.1911 0.1853 0.1701 0.1869 0.1865 0.1840 

3 0.1672 0.1548 0.1298 0.1281 0.1394 0.1439 

4 0.1357 0.1362 0.0989 0.0913 0.0932 0.1111 

5 0.1217 0.1162 0.0761 0.0681 0.0703 0.0905 

6 0.1078 0.1007 0.0670 0.0681 0.0588 0.0805 

7 0.0961 0.0826 0.0544 0.0449 0.0360 0.0628 
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a) 
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b) 

 

Figura 26. a) Curvas de calibración, b) curva de calibración usada para el caculo 

de la concentración de fluoruro (NCC) y su ajuste lineal  

 Pruebas de adsorción de fluoruro 

6.4.1.  Análisis cuantitativo 

A continuación, se presentan los resultados de la prueba para la adsorción de 

fluoruro mediante el uso de pectinato de calcio. La cual consistió en un blanco y una 

muestra con dos réplicas, para ello se siguieron las condiciones descritas la sección 

5.3.4, en la cual se usaron 0.032 g de pectinato de calcio  y una concentración inicial 
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remanente se monitorearon a diferentes tiempos hasta obtener una absorbancia 

constante, como se muestra en la Tabla 14. La absorbancia registrada fue utilizada 

para el cálculo de la concentración final usando la ecuación presentada en la 

sección 6.3.2. 

Tabla 14. Concentración final para la prueba de remoción de fluoruro 7 ppm usando 

Pectinato de calcio y su evolución en el tiempo.   

Muestra Condiciones 

Tiempo 

de 

medición 

(h) 

Absorbancia 

NCC (nueva curva 

de calibración) 

Concentración 

Promedio.  

 y = -0.0239x + 

0.2193 

 

P-M0 Blanco 

0 7.40x10-2 6.081 

24 7.03 x10-2 6.235 

48 7.36 x10-2 6.096 

72 7.44 x10-2 6.061 

96 6.82 x10-2 6.321 

168 6.86 x10-2 6.306 

P-OM1 

(Prueba 

original) 

0.032 g/8 mL 

2 h 

 

0 0.10375 4.835 

24 0.11113 4.526 

48 0.11167 4.503 

72 0.11506 4.362 

96 0.11254 4.467 

168 0.10659 4.716 

P-R1M1  

(Replica 1)  

0.032 g/8 mL 

2 h 

0 0.12671 3.874 

24 0.13738 3.428 

48 0.13634 3.471 

72 0.1366 3.460 

96 0.14122 3.267 

168 0.14103 3.275 

P-R2M1  

(Replica 2)   

0.032 g/8 mL 

2 h 

0 9.79 x10-2 5.080 

24 0.1026 4.883 

48 0.10168 4.921 

72 0.1041 4.820 

96 0.10224 4.898 

168 0.10915 4.609 
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En base al análisis de las concentraciones de fluoruro remanente presentadas en la 

Tabla 14 se determinó que la medición a las 96 h fue la óptima, ya que a las 168 h 

se observaron variaciones mayores. Los datos a las 96 h fueron usados para 

calcular el porcentaje fluoruro removido y residual en los ensayos realizados 

empleando las Ecuaciones 1-3. La Tabla 15 y Figura 27 condensan los resultados 

obtenidos, encontrándose que el porcentaje de remoción de fluoruro promedio fue 

de 22.7 %, descartando la réplica uno cuyo resultado fue muy diferente. 

Adicionalmente en el Apéndice E se presentan los gráficos de pastel de cada 

muestra. Esta metodología fue construida a partir de varios ensayos donde se 

optimizaron factores como tiempo y volumen de muestra además de velocidad de 

agitación, entre otros. Estas pruebas se encuentran en los Apéndices B-De 

acuerdo con los resultados obtenidos se puede observar que pese a que se 

esperaba un mejor porcentaje de remoción, el método resulto exitoso. Sin embargo 

aún deben hacerse pruebas para determinar la influencia del tiempo de contacto así 

como la cantidad de biosorbente óptima para la máxima adsorción. De forma 

preliminar la capacidad máxima de adsorción del pectinato de calcio fue de 51.22 

mg/g. La Tabla 16 presenta la capacidad máxima de adsorción reportada por 

diversos autores, quienes emplearon biosorbentes similares al desarrollado en este 

trabajo por lo que el resultado de este trabajo es comparable con lo reportado en 

las referencias 81 y 82.  

A continuación se muestran las ecuaciones usadas para los cálculos relacionados 

con el porcentaje de remoción de fluoruro: 

Ecuación 1: 

𝐶𝑟𝐹− =  𝐶𝑖𝐹− −   𝐶𝑓𝐹− 

Dónde:  

CrF- = Concentración removida de fluoruro (ppm) 

CiF- = Concentración inicial de fluoruro (ppm) 

CfF- = Concentración final de fluoruro (ppm) 
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Ecuación 2 

𝑅𝐹−  =  
𝐶𝑟𝐹− × 100

7
 

Donde= 

RF-=% de Remoción de fluoruro 

CrF- = Concentración removida de fluoruro (ppm) 

7 = las ppm iniciales  

 

Ecuación 3 

𝐹−
𝑅𝑒𝑠 =  100 % − 𝑅𝐹− 

Donde= 

F-Res-= % de fluoruro residual 

RF-= % de Remoción de fluoruro 

Tabla 15. Porcentaje de remoción y residual de fluoruro por muestra. 

Muestra 

Concentración 

inicial de 

Fluoruro (ppm), 

antes del 

tratamiento con 

PCa2+ 

Concentración 

final de 

Fluoruro 

(ppm); después 

del tratamiento 

con PCa2+ 

ppm 

removidas=pp

m iniciales-

ppm finales 

%de Remoción 

de fluoruro = 

(ppm 

removidas*100)/7 

% de 

Fluoruro 

residual =   

100 % - %de 

Remoción de 

fluoruro 

(P-OM1) 6.096 4.503 1.6 26.132 73.9 

(P-R1M1) 6.096 3.471 2.6 43.061 56.9 

(P-R2M1) 6.096 4.921 1.2 19.275 80.7 
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Figura 27. Porcentaje de remoción de fluoruro por muestra y fluoruro residual (no 

removido). 
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Tabla 16. Capacidad máxima de adsorción de fluoruro de distintos biosorbentes 

Título de la refecrencia 
Capacidad máxima 

de adsorción  
Referencia 

Este estudio 51.22mg/g - 

Adsorptive removal of fluoride from 

aqueous solution using orange waste loaded 

with multi-valent metal ions 

1.03 (mol/Kg)= 
0.0196 mg/g 

[61] 

Arsenic and Fluoride in Groundwater, 

Prevalence and Alternative Removal 

Approach 
5.6 mg/g [38] 

Pectin/Al
2
O

3
–ZrO

2
 core/shell bead sorbent 

for fluoride removal from aqueous solution 
98.077 mg/g [81] 

Development and characterization of 

chitosan coated biopolymer sorbent for the 

removal of fluoride ion from aqueous 

solutions 

Alginato de calcio 

(CA) = 29.3 mg/g 

Alginato de calcio 

recubierto de 

quitosano (CCCA) 

=y 42.0 mg/g 

[82] 
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7. CONCLUSIONES 

● Rendimiento materia prima pre-tratada y pectina 

La obtención de pectina mediante la metodología propuesta para la realización de 

este proyecto de investigación resultó exitosa, pues se corroboró a través de su 

caracterización cualitativa por FT-IR. Sin embargo, aún se pueden mejorar las 

condiciones de extracción para optimizar el uso de etanol en la precipitación 

alcohólica y los tiempos de tratamiento. De igual forma se puede buscar la 

existencia de una relación entre el tiempo de almacenaje de materia prima y el %DE 

obtenido.  

Por otro lado, el promedio de rendimiento para la materia prima pre-tratada (mpp) 

fue 26.65%, mientras que para la pectina fue 6.02%, donde el rendimiento de la 

pectina puede mejorarse mediante el uso de un matraz Erlenmeyer durante el 

proceso de hidrólisis ácida. Por otro lado, el rendimiento promedio para la pectina 

desesterificada (PDes) y pectinato de calcio (PCa2+) fue bastante alto, del 91.81% y 

87.94% respectivamente. Sin embargo, el rendimiento de pectinato de calcio 

recuperado posterior a su interacción con fluoruro es relativamente más bajo, del 

45.25%.  

Un aspecto adicional a considerar es que los rendimientos tanto de la materia prima 

pre-tratada y la pectina se vieron influidos por la eliminación de ciertos lotes, 

pudiendo afectar los resultados promedio. 

● Precipitación de la pectina 

Para la precipitación alcohólica de la pectina no se observó una diferencia 

significativa entre el %DE y el tipo de alcohol utilizado; sin embargo, para el 

desarrollo de este proyecto de investigación no se realizó un análisis más profundo 

y detallado sobre la influencia del tipo de alcohol en el %DE, por lo que se 

recomienda realizar uno para llegar a una conclusión más confiable ya que de existir 

una influencia significativa entre el %DE y el tipo de alcohol, se podría obtener 

pectina de cierto grado de esterificación sin necesidad de ser tratada mediante un 

proceso extra para su desesterificación.  
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● Grado de esterificación 

Se puede concluir que la metodología propuesta para la desesterificación de pectina 

de alto %DE, durante el desarrollo de este proyecto, resultó efectiva debido a que 

la reducción del grado de esterificación (%DE) fue del 50.74% al 31.70%.  

De igual forma se concluyó que el método óptimo para la determinación del %DE 

es mediante el análisis cualitativo y cuantitativo de FT-IR  

● Metodologías cuantificación de adsorción  

Las adecuaciones hechas a metodología del método espectrofotométrico que 

empleo como indicador alizarina-circonio permitió la cuantificación de fluoruro 

remanente, sin embargo se requiere el uso de otras metodologías para confirmar 

los resultados 

● Adsorción y remoción de fluoruro 

La adsorción de fluoruro mediante el uso de geles de pectinato de calcio resultó 

efectiva, proponiéndose como mecanismos de remoción de fluoruro el mecanismo 

de sustitución de ligantes y el de atracción electrostática, en el Figura 21 se muestra 

una propuesta de la interacción  entre el pectinato de calcio y el ion fluoruro.  Se 

pudo evidenciar la adsorción de fluoruro de forma cualitativa mediante el análisis de 

espectros de infrarrojo de la pectina recuperada de los ensayos de interacción del 

pectinato de calcio con el fluoruro de sodio y cuantitativa a través del método 

espectroscópico empleando el indicador alizarina-circonio para la solución de 

fluoruro remanente. Donde se estableció que el porcentaje de remoción promedio 

fue del 22.7 %, sin embargo es posible optimizar las condiciones del ensayo de 

remoción, por lo que los resultados obtenidos son prometedores. 
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8. PERSPECTIVAS 

● Optimizar las condiciones de extracción de la pectina 

● Mejorar las condiciones de remoción de fluoruro 

● Emplear métodos alternativos para la cuantificación de fluoruro 

● Crear un filtro a base de nuestro biosorbente capaz de remover fluoruro 

● Llevar a cabo el análisis de la interacción del pectinato de calcio con el ion 

fluoruro a través de isotermas de adsorción.    
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9. APÉNDICES 

Apéndice A.  

Primera curva de calibración construida a partir de trece estándares y su evolución 

en el tiempo.  
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Apéndice B.  

Registro de absorbancias para las diferentes muestras de adsorción beta a 

diferentes tiempos, así como el cálculo de la concentración final de fluoruro presente 

en la solución después del tratamiento con pectinato de calcio bajas. 
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Apéndice C. 

Registro de absorbancias para las diferentes muestras de adsorción a diferentes 

tiempos, así como el cálculo de la concentración final de fluoruro presente en la 

solución después del tratamiento con pectinato de calcio en base a la ecuación de 

la regresión lineal para concentraciones bajas.  
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Apéndice D.  

Registro de absorbancias para las diferentes muestras de adsorción a diferentes 

tiempos, así como el cálculo de la concentración final de fluoruro presente en la 

solución después del tratamiento con pectinato de calcio en base a la ecuación de 

la regresión lineal para concentraciones altas.  
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Apéndice E.  

Gráficos de pastel de porcentaje de remoción de fluoruro por muestra      

  

  

 

 

 

 

 

 

 

 

(P-OM1)

% de fluoruro removido

% de fluoruro residual

(P-R1M1)

% de fluoruro removido

% de fluoruro residual

(P-R2M1)

% de fluoruro removido

% de fluoruro residual
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Apéndice F. 

Diagrama de flujo de la Metodología para la extracción convencional de pectina a 

partir de la cáscara de naranja 
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Apéndice G. 

Diagrama de flujo de la metodología para el proceso de desesterificación alcalina 

de pectina de alto grado de esterificación. 

 



 
87 

 

Apéndice H 

Diagrama de flujo de la metodología general para la preparación de pectinato de 

calcio, diagrama de flujo. 
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Apéndice I 

Diagrama de flujo de la metodología general para cuantificación de fluoruro en agua 

mediante espectrofotometría UV-Vis. 
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Apéndice J 

Diagrama de flujo de la metodología general para las pruebas de adsorción de flúor 

mediante pectinato de calcio. 
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Apéndice K 

Espectros de infrarrojo: Comparación de la Pectina Comercial (PC)  con pectinas de 

diferentes lotes después de ser sometidos al proceso de desterificación 
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Apéndice L 

Espectros de infrarojo de las pectinas de los lotes 1A desesterificada (PL1B-2ADes) 

y (PL4A-2ADes) y del pectinato de calcio preparado a partir de la pectina lote 1B-2A 

desesterificada (2PCa2+). 
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