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Resumen. En el presente trabajo reportamos un modelo interdisciplinario de ensefianza de la
Quimica Inorganica, Quimica Fisica y Microbiologia mediante la sintesis y caracterizacidon de
un polimero de coordinaciéon basado en bismuto y el ligando iminodiacetato (llamado desde
ahora Bi-2) y posterior determinacion de su solubilidad molar en agua para ser empleado
como un inhibidor del crecimiento microbiano. La planificacidon experimental consistié en la
ensefianza de técnicas de sintesis (solvotermal) y estudios en estado sélido (FTIR, DRX, TGA,
DSC) que permitieron analizar la pureza del compuesto obtenido. Asimismo, se determiné la
solubilidad en agua de Bi-2 a 25°C mediante espectroscopia UV-visible y se constatd
cualitativamente su actividad antimicrobiana aplicdndose en cultivos de C. glabrata.

Palabras clave. ensenanza de la quimica, caracterizacion, polimero, interdisciplinariedad.

Interdisciplinary model in chemical science teaching: synthesis and
characterization of a coordination polymer

Abstract. The present work reports an interdisciplinary model of teaching in Inorganic
Chemistry, Physical Chemistry and Microbiology through the synthesis and characterization of
a coordination polymer (Bi-2) based on bismuth ion and iminodiacetic acid as ligand and
further determination of its water molar solubility to be employed as microbial growth inhibitor.
The experimental planification involved teaching of synthesis techniques (solvothermal route)
as well as solid-state studies such as FTIR, DRX, TGA, DSC, that allowed us to analyze the
purity of Bi-2. Finally, the aqueous solubility of Bi-2 at 25°C was determined by means of UV-
visible spectroscopy and its antimicrobial activity was qualitatively verified by applying it to C.
glabrata cultures.
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INTRODUCCION

La interdisciplinariedad aborda los objetos de estudio de modo integral
promoviendo el desarrollo de los nuevos enfoques metodolégicos para la
solucién de los problemas. Interconecta disciplinas y amplia de este modo las
ventajas que cada una ofrece (De la Tejera Chillon y col., 2019). Un enfoque
interdisciplinar toma como objeto de trabajo el estudio de problemas reales
y contextualizados. En consecuencia, por un lado, este enfoque resulta
proximo a los conocimientos e intereses de los estudiantes estimulando las
vocaciones cientificas para el estudio de la ciencia y de la tecnologia y, por
otro, es fundamental para la sociedad, puesto que los principales problemas
a los que ésta se enfrenta no pueden ser resueltos por disciplinas
independientes (Lorenzo, 2020).

Marcos-Merino, Gallego y Ochoa de Alda (2019) afirman que uno de los
principales retos en la educacién universitaria actual es la integracion de los
aspectos que incluyen Ciencia, Tecnologia y Sociedad. La introduccién de
estas interrelaciones en la ensefilanza de la Quimica requiere de un
conocimiento cientifico transversal, que abarca desde los fundamentos
cientificos tedrico-experimentales hasta los avances tecnoldgicos y su
impacto en la sociedad. De esta manera, se hacen necesarias practicas de
ensefianza de las ciencias que adopten nuevos enfoques integradores, y que
ofrezcan a los estudiantes experiencias en las que sea necesaria la aplicacion
de principios interdisciplinares y los vincule a los problemas del mundo real.
En tanto que, esta ensefianza serd mas efectiva si el estudiante es participe
protagénico en la busqueda de posibles soluciones, a través de la
implementacion de diferentes innovaciones educativas que se alejen de los
modelos transmisivos tradicionales.

Es claro que, un trabajo cooperativo, colaborativo e interdisciplinario, junto
el manejo de la informacién son aspectos esenciales para el desarrollo
profesional del futuro egresado.

El presente trabajo fue disefiado a fin de ser incluido en una nueva actividad
curricular que se ofrece en el Plan de Estudios de la carrera de la Licenciatura
en Quimica (OCD N° 12/21) en el cuarto afio, primer cuatrimestre, "Métodos
de Anaélisis y Caracterizacion de Productos Quimicos”; la cual, ademas, se
brinda como curso optativo para otras carreras de la Facultad de Quimica,
Bioquimica y Farmacia (UNSL). Particularmente, el desarrollo y los resultados
aqui mostrados surgieron de la actividad realizada con un estudiante de la
Carrera Biologia Molecular en el marco de una pasantia en investigacidn. Se
estudiod un nuevo Polimero de Coordinacién (PC) desde su sintesis hasta una
de sus potenciales aplicaciones.

Los PCs formados por la unidon de iones metalicos y ligandos organicos
polifuncionales (Figura 1), han sido foco de estudio debido a sus propiedades
Unicas en adsorcidén, dptica, captura y liberacién de farmacos y catalisis
heterogénea (Li y col., 2016). Con el advenimiento de la multirresistencia a
antibioticos, muchos de ellos han sido estudiados por sus potenciales
propiedades antimicrobianas (Gomez y col., 2018). Para ser usados como tal,
se prefiere que sean solubles en agua.
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Las experiencias aqui planteadas fueron: la sintesis del
iminodiacetatoiminodiacetatomonoacidobismuto (III) [Bi(IDA)(IDAH)] (Bi-
2), la determinacion de su solubilidad y el analisis de su propiedad
antimicrobiana frente a C. glabrata. El estudio de potenciales aplicaciones de
materiales inorganicos, permite a los estudiantes poder relacionar el analisis
de la Quimica Inorgdanica desde el punto de vista de la sistematizacién de la
tabla periddica (Cotton y Wilkinson, 2001; Housecroft y Sharpe, 2006) con
soluciones a problematicas ambientales y/o relativas a la salud humana.

Q@

Figura 1. Esquema general de formacion de PCs. Las barras oscuras representan a
los ligandos, mientras que las esferas grises a los centros metalicos.

En el marco de esta propuesta se propusieron los siguientes objetivos
enfocados en las capacidades que los estudiantes deberan desarrollar:

e Sintetizar un polimero de coordinacién basado en bismuto y un ligando
dicarboxilico.

e Caracterizar un sélido mediante un conjunto de técnicas en estado
solido.

e Determinar la solubilidad en agua a temperatura ambiente.

e Verificar las propiedades antimicrobianas seleccionando una cepa de
interés para la salud humana.

Por otro lado, se establecieron propdsitos de ensefianza desde la perspectiva
docente:

e Integrar los saberes de las diferentes areas de la Quimica para crear
una metodologia de aprendizaje experimental.

e Desarrollar un pensamiento critico-reflexivo construyendo Ia
ciudadania en torno al cuidado de la salud relacionados con las
herramientas aportadas por las diversas disciplinas de la Quimica.

METODOLOGIA

Sintesis de [Bi(IDA)(IDAH)] (Bi-2): El compuesto se obtuvo mezclando 0,2
milimoles (0,0267 g) de H>IDA (&cido iminodiacético) y 0,1 milimoles (0,0486
g) de Bi(NO3)3:5H,0 en 1,5 mL de N,N’-dimetilformamida (DMF) y 0,5 mL de
agua destilada. La mezcla fue homogeneizada durante 15 minutos con un
buzo magnético para asegurar la total disolucién de los reactivos. Al obtener
una solucién transparente, se calenté en un reactor Parr en una estufa de
sintesis a 60°C durante 120 h (Figura 2). Transcurrido el tiempo, se
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obtuvieron cristales de morfologia tipo “roseta”, tal como se muestran en la
Figura 3.

Bid* .
HOOC™ >N~ “COOH > [Bi(IDA)(IDAH)]
H DMF/H,0/60 °C/120 h
H,IDA

Figura 2. Esquema de la sintesis de Bi-2.

Figura 3. Morfologia de los cristales de Bi-2 observados a la lupa (10X).

Caracterizaciones en estado sdlido y determinacion de la solubilidad molar:
La observacion de los cristales se realizd6 mediante una lupa marca Olympus.
Difraccion de Rayos X de polvo (DRX): los difractogramas se registraron
utilizando un difractdmetro Rigaku ULTIMA IV usando radiacion CuKa (Ai=
1,54056 A, A.= 1,54439 A). El rango de 26 fue de 3-50° con una velocidad
de 5° min'! con un paso de 0,03°. Espectroscopia Infrarroja por Transformada
de Fourier (FTIR): los espectros FTIR se registraron mediante un
espectrofotdmetro Nicolet Protégé 460 en el rango 4000-225cm™. Analisis
Térmico: el Analisis Termogravimétrico (TGA) se realizé en atmodsfera de aire,
con una velocidad de calentamiento de 10°C/min en el rango de 25-800°C.
Las medidas de Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) se efectuaron
manteniendo las mismas condiciones de atmdsfera y velocidad que las usadas
en TGA. Dichos analisis se llevaron a cabo en equipos Shimadzu, TGA-51 y
DSC-60, respectivamente. Espectroscopia UV: la curva espectral, calibracion
y medidas de absorbancia (A) se registraron en un espectrofotémetro
Shimadzu 160A, en el rango 200-350nm. Para la obtencién de la curva
espectral y la calibracion necesaria se prepararon soluciones acuosas de Bi-
2 de concentracién conocida (0,06-0,4mM). Para evaluar la actividad
antimicrobiana se utilizé la técnica de la microgota en medio sélido. Para esto,
se cultivé a C. glabrata mediante la técnica de césped o dispersion en medio
YPD solido agar. En una placa de Petri, se colocaron 20 mL del medio y en
condiciones de esterilidad, se sembré una ansada del microorganismo
previamente desarrollado. Se colocaron 100 pL de agua destilada y se
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dispersd, con espatula de Drigalsky. Finalmente, se colocaron 20uL de
suspensién del Bi-2 (1mg mL?). La placa fue incubada a 30°C hasta el
desarrollo del césped microbiano. Cada ensayo se realiz6é por duplicado. Este
procedimiento se repitid utilizando los precursores como controles.

Descripcion estructural: En la unidad asimétrica de Bi-2, se presenta un ion
Bi3* cristalograficamente independiente, y dos ligandos de iminodiacetato
estructuralmente diferentes (IDA, iminodiacetato, e IDAH, iminodiacetato
monoacido). Como se estudidé anteriormente (Gomez y col., 2018), esta fase
cristaliza en el sistema cristalografico monoclinico C2/c con parametros de
celda a=18,337(5), b=12,223(3), ¢=10,707(3), a=90°, B=104,479(9)°,
y=900°. Estructuralmente el compuesto consiste en cadenas de dimeros de
Bi3* conectadas por ligando (IDA)? y (IDAH) a lo largo del eje ¢, tal como se
muestra en la Figura 4.

Figura 4. Cadenas de dimeros de Bi** a lo largo de la direccion c en Bi-2.
(Referencia: las esferas de colores grises, azules, rojas y fucsias representan los
atomos de C, N, O y Bi respectivamente).

RESULTADOS

DRX:

El estudio por DRX de polvos se llevé a cabo para analizar la pureza del
producto (Figura 5). Como se muestra en Figura 5 se observa coincidencia
total entre los picos de difraccion del patréon experimental (trazo rojo) en
comparacién con el simulado (trazo negro). Ademds, no se evidencian
sefales adicionales provenientes de fases secundarias, por lo que se constata
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por un lado la alta cristalinidad del material como asi también la pureza del
producto obtenido.
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Figura 5. Izquierda: Patron de DRX de Bi-2 (linea roja) en comparacion con el
difractograma simulado (linea negra) de la estructura cristalina previamente
obtenida (Gomez y col., 2018). Derecha: Espectros FTIR de Bi-2 y del acido

iminodiacético.
FTIR:

Mediante FTIR se analizaron las principales bandas de absorcion de los grupos
funcionales presentes en la fase obtenida en comparacidon con el acido
iminodiacético (Figura 5). Se utilizé la técnica de la pastilla de KBr
(Nakamoto, 2008). Los resultados experimentales muestranen ambos
espectros la presencia deuna banda ancha a 3400 cm™ proveniente de
estiramiento del grupo -OH de agua de humedad. Alrededor de 3100 cm™ se
detectan picos provenientes de los estiramientos —CH del ligando en Bi-2.
Ademas, se puede constatar la completa desprotonacién del ligando en sus
formas (IDA)?6 (IDAH) debido a la apariciéon de bandas de los estiramientos
asimétricos y simétricos del grupo carboxilato (1610 cm™ y 1369 cm)
comparadas con las bandas de —~-COOH del ligando centradas en 1585 cm™ y
1400 cm™ (ver Figura 5). Asimismo, en el espectro de Bi-2, seevidencia la
banda correspondiente al vBi-O (557 cm™).

TGA/DSC:

En la Figura 6 pueden observarse el diagrama termogravimétrico y
calorimétrico de Bi-2 en el rango de temperatura de 25-650°C. Los
resultados del andlisis TGA destacan la presencia de una meseta de
estabilidad térmica hasta los 303°C. El diagrama de DSC evidencia la
descomposicion acompafada de un fuerte pico exotérmico a la misma
temperatura, cuyo producto final de pirdlisis es Bi>0s. La reaccién de pirdlisis
propuesta es la siguiente:

2[BiCgH11N20g] + 1702(g) A— Bi203(s) + 16CO2g) + 11H20(g) + 2NOx(g)
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Figura 6. Curvas TGA (linea negra) y DSC (linea roja) de Bi-2.

Espectroscopia UV-visible y determinacion de la solubilidad molar
(SM):

La curva espectral de la solucién acuosa de Bi-2 llevada a cabo en el rango
de 200 a 350 nm, muestra un pico cuya longitud de onda en su maximo es
Amax = 236 nm (Figura 7, izquierda). Con el objeto de cuantificar la solubilidad
del reactivo sintetizado se obtuvo la curva de calibrado, para lo cual se
determinaron las absorbancias de las soluciones preparadas en el rango de 0
- 0,40mM a la Amax. Posteriormente se graficaron los datos y se obtuvo una
recta de regresion lineal cuyo coeficiente de correlacion R?= 0,999 y su
ecuacion fue:

A = 5953,1 [Bi-2]

De esta manera se construyd la curva de calibrado de acuerdo con la Ley de
Lambert-Beer (Atkins, 2008) (Figura 7, derecha). La pendiente de la recta de
ajuste corresponde a la absortividad molar (¢) de Bi-2 cuyo valor fue =
5953,1 L ‘moltcm.

2,5

Absorbancia = 5953,1 x Molaridad
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Figura 7. Curva de absorcién UV-vis para la solucién de Bi-2 (4.10% M) (izquierda)
y curva de calibrado (derecha).
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Con la finalidad de determinar la Sm, se prepararon soluciones
acuosassobresaturadas de Bi-2, las cuales se llevaron a un agitador SI
LabCompanion 300R durante 72 h a 25°C y agitacion rotatoria de 100 rpm
(Figura 8). Luego, se filtré el sobrenadante y se prepararon (por duplicado)
las diluciones necesarias para la determinacion de la concentracion de Bi-2
utilizando la curva de calibracién previamente obtenida. Se determiné asi la
Swm arrojando un valor promedio de 1,36.1073(£7.107) M.

Figura 8. Sistema de agitacion empleado para la determinacion de la Sw.

Dada la solubilidad del compuesto, se realizaron estudios para analizar la
actividad antimicrobiana en medio sélido de Bi-2 contra C. glabrata en
comparacién con los precursores HIDA y Bi(NOs)3-5H,0. Como se observa
en la Figura 9, se generd un halo de inhibiciéon en presencia del PC, mientras
que la sal de Bi** y H,IDA no presentaron actividad antimicrobiana. Estos
resultados muestran, en forma cualitativa, la actividad antimicrobiana del
compuesto sintetizado, revelando que son muy promisorios en si mismos.
Adicionalmente, la actividad antimicrobiana verificada amplia el espectro de
estudios sobre las potenciales aplicaciones de Bi-2.
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Figura 9. Actividad antimicrobiana de Bi-2 en medio sélido (desarrollo del halo
dentro del évalo rojo).

CONCLUSIONES

Se sintetiz6 exitosamente un PC basado en Bi3* y un ligando dicarboxilico que
fue caracterizado por una gama de técnicas en estado sdélido (DRX, FTIR, DSC
y TGA). La espectroscopia UV-visible permitio, aplicando la Ley de Lambert-
Beer, obtener la Su en agua la cual fue de 1,36.10°3 M. El valor de solubilidad
de Bi-2 posibilitd su empleo en la inhibicién del crecimiento microbiano en
medio acuoso. Por ultimo, esta contribucion ofrece un enfoque novedoso para
abordar el estudio de sélidos inorganicos, integrando conceptos de distintas
disciplinas de la quimica, mejorando el proceso del aprendizaje de las ciencias
quimicas en el nivel superior hacia una ciencia contextualizada (Figura 10).
Este abordaje sin dudas logra un aprendizaje significativo de contenidos
curriculares especificos.
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Figura 10. Mapa conceptual que resume los contenidos desarrollados en la
propuesta como asi también los logros alcanzados.
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