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Resumen

La aloína es una antraquinona presente en una amplia variedad de productos alimenticios que se elaboran 
a base de sábila, la cual puede provocar efectos laxantes y su ingestión prolongada incrementa el riesgo 
de cáncer gastrointestinal. En este estudio, se validaron parámetros de una metodología de extracción y 
análisis de la aloína, por medio de cromatografía líquida con detector de arreglo de diodos (HPLC-DAD). Se 
determinó la concentración de la aloína en 14 productos comerciales, consumidos en Costa Rica. Los valores 
de calidad evaluados fueron la linealidad (R = de 0,9995 a 0,99995), la reproducibilidad (porcentaje de 
recuperación = de 96,7 % a 99,9 %), la precisión intradía (coeficiente de variación = de 0,24 % a 1,47 %), 
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la precisión interdía (coeficiente de variación = de 1,65 % a 2,68 %), el límite de detección (de 0,063 mg/L 
a 0,228 mg/L), el límite de cuantificación (de 0,126 mg/L a 0,452 mg/L) y la selectividad (≤ 0,063 mg/L). La 
mayoría de los productos alimenticios evaluados mostró una concentración por debajo del valor máximo 
permitido (10 mg/L); se encontraron valores entre los 0,2 ± 0,1 mg/L y 4,8 ± 0,1 mg/L de aloína, con una 
desviación estándar promedio de 0,41 mg/L. Las muestras líquidas presentaron valores más altos que el 
resto de las matrices. 2 de las muestras (RU/BT1/39A y RU/BT1/45B) fueron reportadas con concentraciones 
mayores al valor máximo permitido (14,2 ± 0,1 mg/L y 19,0 ± 0,1 mg/L) de aloína. El consumo de estos 
productos podría llegar a tener un efecto perjudicial, a largo plazo, en la salud, ya que sobrepasan el límite 
mencionado anteriormente. 
Palabras clave: Aloe vera; aloína; HPLC; antraquinonas; validación. 
Abstract

Aloin is an anthraquinone found in a wide variety of food products made from aloe, which can cause laxative 
effects and prolonged ingestion increases the risk of gastrointestinal cancer. In this study, parameters for 
aloin analysis and extraction methodology were validated using High Performance Liquid Chromatography 
with Diode-Array Detection (HPLC-DAD). Aloin concentration was determined in 14 commercial products 
consumed in Costa Rica. The quality values evaluated were linearity (R = from 0.9995 to 0.999995), 
reproducibility (recovery percentage = from 96.7% to 99.9%), intra-day precision (coefficient of variation 
= from 0.24% to 1.47%), inter-day precision (coefficient of variation = from 1.65% to 2.68%), limit of 
detection (from 0.063 mg/L to 0.228 mg/L), limit of quantification (from 0.126 mg/L to 0.452 mg/L) and 
selectivity (≤ 0.063 mg/L). The majority of the evaluated food products showed a concentration below the 
maximum value allowed (10 mg/L), with values between 0.2 ± 0.1 mg/L and 4.8 ± 0.1 mg/L of aloin, 
with an average standard deviation of 0.41 mg/L. Liquid samples presented higher values than the rest of 
the matrices. Two of the samples (RU/BT1/39A and RU/BT1/45B) were reported with concentrations higher 
than the maximum aloin value allowed (14.2 ± 0.1 mg/L and 19.0 ± 0.1 mg/L). The consumption of these 
products could have a long-term harmful effect on health, since they exceed the limit mentioned above.
Keywords: Aloe vera; aloin; HPLC; anthraquinones; validation. 
Resumo

A aloína é uma antraquinona presente em uma ampla variedade de produtos alimentares elaborados a 
base de babosa, podendo causar efeitos laxantes e sua ingestão prolongada aumenta o risco de cancro 
gastrointestinal. Neste estudo, os parâmetros de uma metodologia de extração e análise de aloína foram 
validados por meio de cromatografia líquida com detector de arranjos de diodos (HPLC-DAD). A concentração 
de aloína foi determinada em 14 produtos comerciais, consumidos na Costa Rica. Os valores de qualidade 
avaliados foram a linearidade (R = de 0,9995-0 a 0,99995), a reprodutibilidade (percentagem de 
recuperação = 96,7% a 99,9%), a precisão intra-dia (coeficiente de variação = 0,24% a 1,47%), a precisão 
inter-dia (coeficiente de variação = 1,65% a 2,68%), o limite de detecção (0,063 mg/L a 0,228 mg/L), o 
limite de quantificação (de 0,126 mg/L a 0,452 mg/L) e a seletividade (≤ 0,063 mg / L). A maioria dos 
produtos alimentares avaliados apresentou concentração abaixo do valor máximo permitido (10 mg/L); 
foram encontrados valores entre 0,2 ± 0,1 mg/L e 4,8 ± 0,1 mg/L de aloína, com um desvio padrão médio 
de 0,41 mg/L. As amostras líquidas apresentaram valores mais altos que o restante das matrizes. 2 das 
amostras (RU / BT1 / 39A e RU / BT1 / 45B) foram relatados com concentrações mais elevadas do que o 
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Los productos naturales son conocidos 
por jugar un papel muy importan-
te en la medicina tradicional de los 

diferentes lugares, ya que el conocimiento 
acerca del uso medicinal que las plantas 
presentan se ha ido transmitiendo a través 
del tiempo. Una de estas plantas es la sábi-
la (Aloe vera), la cual es reconocida en el 
nivel mundial por tener una gran cantidad 
de cualidades medicinales, entre las que se 
pueden destacar su actividad antioxidante 
y antiinflamatoria, además de que protege 
el sistema digestivo y mejora la cicatriza-
ción de las heridas (Joseph y Raj, 2010; 
Shariff, 2010).

La sábila ha sido utilizada reciente-
mente para la elaboración de productos ali-
menticios, debido a su acción regenerativa 
y antioxidante. El estudio fitoquímico de 
la sábila ha demostrado que la mayoría de 
sus propiedades medicinales se debe, prin-
cipalmente, a dos tipos de compuestos: las 
antraquinonas y los polisacáridos (Femenia, 
Sánchez, Simal y Roselló, 1999; Hamman, 
2008; Ni, Turner, Yates y Tizard, 2004; 
ITIS, 2017). No obstante, la presencia de 
una antraquinona, la aloína, un metabolito 
con acciones no deseadas en los productos 
de consumo público, hace necesaria la eva-
luación del producto de una manera más 
específica. La aloína es un glicósido an-
traquinónico que al entrar en contacto con 
las paredes del intestino grueso produce un 
efecto laxante severo en el organismo (Ce-
lestino et al., 2013; van Gorkom, de Vries, 

Karrenbeld y Kleibeuker, 1999); además, se 
han descubierto efectos hepáticos (Yang et 
al., 2010) y carcinógenos de tal compuesto 
en diferentes estudios, como los realizados 
por Schörkhuber, Richter, Dutter, Sontag y 
Marian (1998), Buenz (2008) y el Progra-
ma Nacional de Toxicología de los Estados 
Unidos (NTP, 2001).

Según el Codex Alimentarius, elabo-
rado por la Organización para la Agricultura 
y la Alimentación (FAO, por sus siglas en 
inglés) de la Organización de las Naciones 
Unidas (ONU) y la Organización Mundial 
de la Salud (OMS), la concentración máxi-
ma permitida de aloína en cualquier tipo de 
alimento (sólido o líquido) es de 0,10 mg/kg 
(FAO, 1991). La certificación actual otorga-
da por el International Aloe Science Counsil 
(IASC) es que la concentración permitida 
en los productos de consumo oral no debe 
exceder 10 mg/L de aloína, dato determi-
nado después de obtener información de 
diversos estudios realizados por la FDA y 
el Centro Nacional de Investigación Toxico-
lógica de los Estados Unidos, acerca de su 
toxicidad en ratones (IASC, 2010). Por esta 
razón, empresas dedicadas a la producción 
de los suplementos alimenticios basados en 
el Aloe vera se han dado a la tarea de buscar 
diferentes metodologías para realizar una 
cuantificación adecuada de la aloína en los 
productos que elaboran. 

Se han desarrollado múltiples meto-
dologías, utilizando técnicas como cromato-
grafía de gases, cromatografía de capa fina, 

valor máximo permitido de aloína (14,2 ± 0,1 mg / L e 19,0 ± 0,1 mg / L). O consumo desses produtos 
poderia ter um efeito prejudicial sobre a saúde em longo prazo, uma vez excedido o limite mencionado 
anteriormente.
Palavras-chave: Aloe vera; aloína; HPLC; antraquinonas; validação
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espectrofotometría y cromatografía líquida. 
Se pueden mencionar los estudios de Bus-
tamante Botero y Carrascal (2010); Geno-
vese et al. (2010); El Sohly, Gul y Murphy 
(2004); El Sohly, Gul, Avula y Khan (2007); 
Ramírez Durón, Ceniceros Almaguer, Cava-
zos Rocha, Silva Flores y De Torres (2008), 
y, más recientemente, Mandrioli, Mercolini, 
Ferranti, Fanali y Raggi (2011), Chiang et 
al. (2012) y Brown et al. (2014), los cuales 
han desarrollado y validado métodos para la 
cuantificación de la aloína en los productos 
alimenticios.

Costa Rica posee entre 60 y 80 hectá-
reas de Aloe vera sembradas para su utiliza-
ción en el nivel industrial, mayoritariamente 
en suplementos nutricionales. La compañía 
Natural Aloe, ubicada en Liberia, produce 
alrededor de 1500 kg por año de extracto 
de sábila, que son vendidos en los Estados 
Unidos, principalmente, aunque también 
se envía a países asiáticos como Corea y 
China (Natural Aloe, 2017). Actualmente, 
en el país no hay un laboratorio, público o 
privado, que tenga implementado un mé-
todo validado para el análisis de la aloína, 
por lo que es necesario enviar muestras al 
exterior para que puedan ser analizadas y se 
consiga la certificación internacional. Tam-
poco se han reportado estudios acerca de 
los productos alimenticios elaborados con 
sábila (Aloe vera) que se venden en Costa 
Rica, por lo que se desconoce el contenido 
de aloína en estos. 

Debido a lo anterior, en el presente 
estudio se lleva a cabo la validación de un 
procedimiento de análisis cromatográfico 
(HPLC-DAD) para evaluar la presencia y 
concentración de aloína en el Aloe vera de 
productos alimenticios sólidos y líquidos a 
base de sábila.

Metodología

Condiciones cromatográficas

El método de análisis seleccionado 
para la validación se basó en el descrito por 
Metcalfe (2002), con modificaciones imple-
mentadas en él. Se utilizó un cromatógrafo 
líquido Perkin-Elmer Series 200, con una 
fase móvil de acetonitrilo y una disolución de 
metabisulfito de sodio al 0,1 % m/v 25:75. Se 
ensayaron dos columnas: una SupelcoHyper-
sil C-8 (250 mm x 4,6 mm, 5 µm de espesor); 
otra PhenomenexSpherex C-8 (150 mm x 4,6 
mm, 10 µm de espesor). La temperatura de 
las columnas fue de 35 °C, un flujo de 1,0 
mL/min y un detector de arreglo de diodos 
(DAD). Los ensayos se realizaron a una lon-
gitud de onda de 355 nm.

Los estándares para el método se pre-
pararon a partir de una disolución madre de 
100 mg/L, utilizando un estándar de aloína 
97 %, marca Sigma Aldrich, el cual fue di-
suelto con una disolución de metabisulfito 
de sodio 0,1 % m/v. Se prepararon disolu-
ciones patrón con concentraciones entre los 
0,1 mg/L y 15 mg/L de aloína.

Validación del método de análisis

•	 Selectividad
El análisis de la selectividad se basó 

en el de blancos, que se le denomina a la 
mezcla inyectada, la cual contiene todos los 
reactivos utilizados en el método, pero no el 
analito de interés. Se realizó el análisis de 
interferencias en seis blancos de la muestra, 
un triplicado por cada una de las curvas ge-
neradas, asegurando así la selectividad que 
permite obtener datos menores al límite me-
nor de cuantificación (Vega, 2009).
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•	 Linealidad
La linealidad fue determinada por 

medio de la preparación de curvas de ca-
libración de patrones cuyas concentracio-
nes estuvieron delimitadas por el límite de 
cuantificación seleccionado, en donde el 
coeficiente de correlación (R) promedio se 
utilizó como criterio de linealidad (Vega, 
2009). Por un período de 15 días, se realizó 
una curva por día, inyectándose cada patrón 
por triplicado. La verificación estadística 
fue realizada por medio del parámetro esta-
dístico FANOVA (Miller y Miller, 2002; Mora-
les, 2001; Vega, 2009).

•	 Cedasticidad
Para determinar si el comportamien-

to del equipo utilizado es homocedástico o 
heterocedástico en los niveles de concentra-
ción requeridos, fue utilizada la prueba de 
Cochran como parámetro de medición. 

•	 Límites de detección y límite de 
cuantificación
Los límites de detección y cuantifica-

ción se calcularon con el método estadísti-
co descrito por Meier-Zünd, que establece 
diferentes relaciones estadísticas, obtenidas 
a partir de cuatro curvas de calibración de 
patrones de diferentes concentraciones, los 
cuales fueron inyectados cinco veces para 
cada curva (Meier y Zünd, 2005). 

•	 Precisión y repetitividad
La precisión del método fue realizada 

calculando el coeficiente de variación entre 
los valores obtenidos de los patrones utili-
zados en el análisis. Se evaluó la repetiti-
vidad intradía, inyectando cada uno de los 
patrones tres veces el mismo día, esto se 
llevó a cabo para todas las curvas realizadas 
durante el experimento. Para evaluar la re-
petitividad interdía, se inyectó los patrones 

durante tres días consecutivos por triplicado 
(Ramírez Durón et al., 2008).

Todos los ensayos fueron realizados 
utilizando las dos diferentes columnas men-
cionadas anteriormente (SupelcoHypersil 
C-8 y PhenomenexSpherex C-8), con el fin 
de comparar los resultados de su utilización 
y observar diferencias tanto de la aplicabili-
dad como de la robustez del método.

Extracción de muestras sólidas

Se evaluaron dos procedimientos de 
extracción de aloína, con el objetivo de de-
terminar el más efectivo para las matrices 
que se trabajaron. Los métodos selecciona-
dos para esta etapa se basaron en los utili-
zados por El Sohly et al. (2007) y Ramírez 
Durón et al. (2008). 

El procedimiento A de extracción ba-
sado en El Sohly et al. (2007) consistió en 
medir en una balanza analítica una masa en-
tre los 0,25 g y los 0,50 g de muestra sólida 
y disolverla en 1 mL de agua desionizada. 
A cada muestra se le adicionó 1 mL de me-
tanol, 2 mL de una disolución saturada de 
cloruro de sodio y 4 mL de una disolución 
de acetato de etilo y metanol (9 + 1). Esta 
mezcla fue agitada en un vórtex durante 30 
segundos, luego se dejó en reposo, la fase 
orgánica se trasvasó a un tubo de ensayo 
limpio y la fase acuosa fue extraída dos ve-
ces más con 2 mL de la mezcla menciona-
da. Después de combinar las extracciones, 
se llevó el producto a sequedad en un ro-
tavapor Büchi y el residuo fue disuelto en 
un baño ultrasónico Branson, utilizando 0,3 
mL de metanol y filtrado con un algodón, 
para luego ser inyectado en el HPLC.

Por otro lado, el método de extrac-
ción B basado en el de Ramírez Durón et al. 
(2008) consistió en medir la masa de apro-
ximadamente 1,00 g de la muestra en una 
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balanza analítica, a la cual se le realizaron 
dos extracciones con una disolución de eta-
nol 90 % v/v a temperatura ambiente por 5 
minutos, con agitación constante; posterior-
mente, se filtró la muestra en papel What-
man # 1 y se concentró en un evaporador 
Büchi, manteniendo la temperatura del baño 
a 35 °C. El sólido obtenido se redisolvió con 
10 mL de la disolución de etanol al 90 % v/v 
y se diluyó en una proporción 1:50 con una 
disolución de metabisulfito de sodio al 0,1 
% m/v, para luego inyectarlo en el HPLC. 

Se utilizó un estándar interno, agre-
gando 10 μg de aloína a las muestras que 
no presentaran señales de este metabolito. 
Tal adición se realizó de dos maneras: a la 
primera se le agregó el estándar antes de ini-
ciar la extracción de la muestra; a la segun-
da el patrón le fue adicionado posterior a la 
extracción. Se utilizaron dos muestras dife-
rentes (una sólida y una líquida) por tripli-
cado y el procedimiento se llevó a cabo en 
tres días diferentes, calculando el porcentaje 
de recuperación (% R) en ambos casos. 

Concentración de aloína en produc-
tos comerciales

Posterior a la validación del método 
analítico seleccionado, se realizó el aná-
lisis de la aloína en los diferentes tipos de 
productos, ya sean productos finales para 
consumo o materias primas de proceso, 
elaboradas a base de sábila. Se realizó un 
muestreo aleatorio, seleccionando 14 pro-
ductos de consumo humano de distintas 
casas comerciales, tanto nacionales como 
internacionales. Se muestrearon envases de 
500 mL para las muestras líquidas y para las 
muestras sólidas se colectaron envases con 
un mínimo de 5 gramos. Todas las muestras 
fueron almacenadas en el laboratorio entre 
10 ºC y 15 °C, para mantenerlas en estado 
óptimo. En la tabla 1, se describe la codi-
ficación utilizada, tipo de muestra (sólida, 
líquida o gel) y su país de origen.

Tabla 1
Muestras seleccionadas para la evaluación de la concentración de aloína

Código de la muestra Tipo de muestra País de origen
RU/BT1/39A Líquido Costa Rica
RU/BT1/45A Líquido Costa Rica
RU/BT1/45B Líquido Corea del Sur
RU/BT1/46A Líquido Corea del Sur
RU/BT1/64A Líquido Costa Rica
RU/BT1/65A Líquido Costa Rica
RU/BT1/66A Líquido Corea del Sur
RU/BT1/67A Gel Costa Rica
RU/BT1/67B Líquido Costa Rica
RU/BT1/68A Sólido Costa Rica
RU/BT1/68B Sólido Costa Rica
RU/BT1/68C Sólido USA
RU/BT1/117A Líquido USA
RU/BT1/117B Líquido USA

Nota: Fuente propia de la investigación. 
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Las muestras líquidas fueron analiza-
das directamente en el HPLC, mientras que 
las muestras sólidas fueron inicialmente 
extraídas con el método optimizado y pos-
teriormente analizadas mediante el proce-
dimiento validado para determinar la con-
centración de aloína. El análisis se realizó 
por triplicado para cada muestra. El límite 
máximo permitido de aloína por el IASC es 
10 mg/L, tanto para líquidos como para só-
lidos o geles, por lo que se comparó la con-
centración obtenida en las muestras con este 
valor de referencia. 

Resultados y discusión

Evaluación de los parámetros de 
validación

Los resultados de los parámetros 
evaluados durante la validación del mé-
todo de análisis de aloína se resumen en 
la tabla 2.

Tabla 2
Criterios analíticos utilizados para la validación del método de análisis para aloína en 

productos alimenticios. *Columna SupelcoHypersil
Criterio analítico Parámetro medido Valor experimental Valores de referencia

Linealidad Coeficiente de 
correlación 
(R)

De 0,9995 a 0,99995 0,99951, 0,9962, 0,99973, 
0,9994, 5.

Reproducibilidad Porcentaje de 
recuperación 
(%)

De 96,7 a 99,99 87,62, 95,5-96,55, 96,81, 97, 
9-101,73, 106,26-108,864.

Precisión intradía Coeficiente de variación 
(CV)

De 0,24 a 1,47 0,1-3,83, 0,13-5,881, 0,61-
8,644, 4,42, 6,8-8,25.

Precisión interdía Coeficiente de variación 
(CV)

De 1,65 a 2,68 3,02-4,461, 1,72, -2,5-6,43.

Límite de detección Concentración 
(mg/L)

De 0,063 a 0,228 0,0035, 0,0251, 0,094, 0,062, 
0,53.

Límite de cuantificación Concentración
(mg/L)

De 0,126 a 0,452 0,015, 0,051, 0,132, 0,234, 
1,32.

Selectividad (blanco de 
muestreo)

Concentración 
(mg/L)

˂ 0,063 N. R.7

1El Sohly et al. (2007), 2Ramírez Durón et al. (2008), 3Chiang et al. (2012), 4Brown et al. (2014), 5Mandrioli et al. (2011), 7no reportado.
Nota: Fuente propia de la investigación.

La selectividad del método se determi-
nó con la inyección de los blancos en dife-
rentes días. En total, se inyectaron 40 blancos 
por triplicado durante el transcurso del expe-
rimento, los cuales no dieron señal alguna con 
el tiempo de retención del analito. No se en-
contraron datos reportados en las referencias 
consultadas para este parámetro. También, se 
realizó la comparación con muestras que no 
tuvieran aloína en una concentración mayor al 
límite de detección determinado. Con el pro-
pósito de observar esto, se agregó un estándar 
interno de 1,00 ± 0,01 mg/L de aloína, para 
determinar que no se presentan interferencias 
en el momento de realizar el análisis. 

En la figura 1, se observa dos croma-
togramas de la muestra RU/BT/45A, entre 
los cuales hay uno de la muestra sin estándar 
interno (A) y otro con la adición del están-
dar interno (B). La selectividad del método 
hace que el analito sea posible de identifi-
car, ya que se separa completamente de los 
demás compuestos presentes en la matriz.
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Figura 1. Cromatogramas de la muestra RU/BT1/45A, (A) sin estándar interno, (B) con un 
estándar interno de aloína de 1,00 ± 0,01 mg/L.
Nota: Fuente propia de la investigación.

Como se observa en la figura 2, en la 
curva de calibración se obtuvo un coeficien-
te de correlación mayor que 0,9995, lo cual 
es indicativo de que el método cumple con 
las condiciones de linealidad aceptadas en 
las diferentes fuentes de referencia consul-
tadas, ya que para todas las otras metodolo-
gías ensayadas no se presenta un coeficiente 
menor a 0,9995. 

y = 89145x - 5591,1
R² = 0,9999
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Figura 2. Curva de calibración promedio obtenida para el análisis de aloína, elaborada a 
partir de una disolución madre de aloína de 98 ± 1 mg/L.
Nota: Fuente propia de la investigación.

El límite de detección para este mé-
todo es comparable con los rangos que se 
obtienen en las literaturas consultadas, por 
lo que la metodología es válida para el aná-
lisis cualitativo de muestras, tanto líquidas 
como sólidas. De la misma manera, el lími-
te de cuantificación para el método utiliza-
do en este análisis está dentro de los pará-
metros obtenidos en la literatura reportada 
por El Sohly et al. (2007), lo cual indica 
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que la metodología aplicada es válida para 
realizar el análisis cuantitativo de aloína en 
diferentes matrices.

Se utilizó el porcentaje del coeficiente 
de variación para determinar la repetitivi-
dad o la precisión intradía del método (Pe-
ters y Maurer, 2002). Al utilizar los patro-
nes de 5,00 ± 0,05 mg/L como muestra de 
medición, se observó en los resultados que 
ninguno de los datos excede el 2 % de varia-
ción, lo cual sugiere que tal procentaje tie-
ne una excelente precisión, en comparación 
con lo reportado por El Sohly et al. (2007), 
Ramírez Durón et al. (2008), Mandrioli et 
al. (2011), Chiang et al. (2012) y Brown et 
al. (2014), ya que en varios de los datos re-
portados se tienen coeficientes de variación 
mayores, con valores de hasta 5 % y 8 %, en 
algunos de los casos (tabla 2). Además, se 
determinó la precisión interdía de la meto-
dología implementada en el ensayo, donde 
los valores del coeficiente de variación para 
el método se encuentran entre los más bajos. 

Los patrones elaborados durante los 
diferentes ensayos presentaron resultados 
con una precisión interdía bastante buena, 
con coeficientes de variación entre el 1,65 
% y el 2,68 %, a pesar de no haber sido ela-
borados el mismo día de la inyección. Lo 
anterior indica un buen resultado en este pa-
rámetro para las disoluciones que se están 
utilizando como patrones, por lo cual, con 
base solo en este aspecto, sería posible utili-
zar una disolución patrón durante al menos 
tres días, partiendo del tiempo en que se de-
sarrolló esta parte del ensayo.

La repetitividad del método se deter-
minó con el porcentaje de recuperación. En 
este caso en particular, se estableció que los 
porcentajes de recuperación exceden en to-
dos los casos el 96,5 %, indicando un alto 
nivel de exactitud con los patrones. Los re-
sultados son comparables con los reportados 

en la tabla 2 por El Sohly et al. (2007), Ra-
mírez Durón et al. (2008), Mandrioli et al. 
(2011), Chiang et al. (2012) y Brown et al. 
(2014), en los que se aprecian rangos entre 
un 86 % y un 108 %, aceptados entre las 
evaluaciones en el nivel internacional.

El último parámetro analítico evaluado 
en la calidad del método fue la cedasticidad 
del sistema. Con el afán de realizar esta medi-
ción, se llevó a cabo la prueba de Cochra y se 
obtuvo un resultado para el equipo analítico 
de 0,3987, el cual, según los datos consulta-
dos, está por debajo del valor crítico aceptado 
en un nivel de confianza del 95 %, que corres-
ponde a 0,4214, con miras a una cantidad de 
datos igual a 10. Esto indica que el método en 
sí es homocedástico y que no hay diferencias 
significativas entre las varianzas de las con-
centraciones de los patrones utilizados para 
evaluar la concentración de aloína. 

También, se realizó la adaptación del 
sistema, utilizando una columna con caracte-
rísticas diferentes, con el fin de demostrar la ro-
bustez de aquel. En la tabla 3, se muestran los 
parámetros analíticos obtenidos para el método 
adaptado con la columna PhenomenexSpherex.

Al comparar los resultados de las ta-
blas 2 y 3, se observa, en todos los casos, una 
concordancia con los valores obtenidos en 
las diferentes fuentes de literatura consulta-
das (El Sohly et al. (2007); Ramírez Durón 
et al. (2008); Mandrioli et al. (2011); Chiang 
et al. (2012); Brown et al. (2014)). Es posible 
encontrar algunas variaciones en parámetros 
como el aumento de los límites de detección 
y cuantificación, los porcentajes de recupe-
ración y los coeficientes de variación en las 
repeticiones intradía e interdía; sin embargo, 
realizando una prueba de valor P para estos 
datos, se determinó que no existen diferen-
cias estadísticamente significativas para nin-
guna de las pruebas evaluadas. 
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Tabla 3
Criterios analíticos utilizados para la validación del método de análisis para aloína en 

productos alimenticios. *Columna PhenomenexSpherex
Criterio analítico Parámetro medido Valor reportado

Linealidad Coeficiente de correlación 
(R)

De 0,9995 a 0,9998

Reproducibilidad Porcentaje de recuperación 
(%)

De 90,16 a 95,71

Precisión intradía Coeficiente de variación (CV) De 0,57 a 8,32
Precisión interdía Coeficiente de variación (CV) De 4,2 a 12,6
Límite de detección Concentración 

(mg/L)
De 0,144 a 0,682

Límite de cuantificación Concentración
(mg/L)

De 0,287 a 1,32

Blanco de muestreo Concentración 
(mg/L)

˂ 0,144

Nota: Fuente propia de la investigación.

Proceso de extracción para mues-
tras sólidas

Se utilizaron dos muestras sólidas 
para realizar las diferentes extracciones por 
triplicado: RU/BT1/68A y RU/BT1/68B, 
utilizando el método validado para la cuan-
tificación de la aloína y, en los casos reque-
ridos, la adición de 500 µL de la disolución 
madre de 100 ± 1 mg/L de aloína, lo cual 
daría una concentración final de 5,00 ± 0,05 
mg/L como estándar interno.

Los datos de concentración obtenidos 
para los extractos elaborados son los que se 

presentan en la tabla 4. Es posible observar 
que, en el método B, sí se obtienen seña-
les de aloína para la muestra RU/BT1/68B, 
aunque estas fueron bajas, por debajo del 
límite de cuantificación. Mientras, para la 
muestra RU/BT1/68A, se obtuvo un valor 
promedio de 0,8 ± 0,1 mg/L de aloína. En 
ambos casos, los datos se encuentran entre 
los parámetros reportados para este tipo de 
muestras, según información de Brown et 
al. (2014), que obtuvo resultados entre 0,00 
mg/L y 6,68 mg/L.

Tabla 4
Concentración de aloína para las muestras RU/BT1/68A y RU/BT1/68B, tratadas con 

diferentes metodologías de extracción
Código de muestra Concentración de aloína (mg/L), 

método A
Concentración de aloína (mg/L), 

método B
RU/BT1/68A, repetición 1 N/D1 0,8 ± 0,1
RU/BT1/68A, repetición 2 N/D1 0,7 ± 0,1
RU/BT1/68A, repetición 3 N/D1 1,0 ± 0,1
RU/BT1/68B, repetición 1 N/D1 N/C2

RU/BT1/68B, repetición 2 N/D1 N/C2

RU/BT1/68B, repetición 3 N/D1 N/C2

1No detectable, 2no cuantificable.
Nota: Fuente propia de la investigación.
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Tampoco se detectaron señales cuan-
do se realizó la extracción por el método 
A, indicando que esta metodología no es la 
más idónea por utilizar con las muestras que 
se tienen, ya que la eficiencia de la extrac-
ción es baja. Lo anterior se confirma con los 
resultados de la tabla 5, para las muestras 
inyectadas con un estándar interno, con el 
fin de medir el porcentaje de recuperación 
de aloína. Se observa que la extracción de 
aloína en este tipo de matrices es más efi-
ciente con el método B.

Tabla 5 
Concentración de aloína con la adición de un estándar interno de (5,00 ± 0,05) mg/L de 

aloína y su respectivo porcentaje de recuperación
Código de muestra Concentración de aloína (mg/L), 

método A
Concentración de aloína (mg/L), 

método B
RU/BT1/68A, repetición 1 N. D.1 4,8 ± 0,1 (82,8 %)
RU/BT1/68A, repetición 2 N. D.1 4,9 ± 0,1 (86,0 %)
RU/BT1/68A, repetición 3 N. D.1 5,2 ± 0,1 (86,7 %)
RU/BT1/68B, repetición 1 0,4 ± 0,1 (8,0 %) 4,9 ± 0,1 (98,0 %)
RU/BT1/68B, repetición 2 0,4 ± 0,1 (8,0 %) 5,0 ± 0,1 (100,0 %)
RU/BT1/68B, repetición 3 0,4 ± 0,1 (8,0 %) 4,9 ± 0,1 (98,0 %)

1No detectable.
Nota: Fuente propia de la investigación.

Concentración de aloína en produc-
tos elaborados a base de sábila (Aloe vera)

Los productos fueron procesados y 
analizados según el protocolo implemen-
tado de extracción y análisis. Los resulta-
dos para las muestras se observan en la ta-
bla 6. Dos productos (RU/BT1/39A y RU/
BT1/45B) presentaron valores mayores a 
los 10 mg/L, límite máximo de concentra-
ción de aloína permitido por el International 
Aloe Science Counsil (IASC, 2010). Una 
de las muestras no presentó concentración 
cuantificable (RU/BT1/68A) y otra reporta 
una no detectable (RU/BT1/68C).

Tabla 6
Determinación de la concentración de aloína (mg/L) por HPLC en productos alimenticios

Código (mg/L) DesvEst
(mg/L)

Código (mg/L) DesvEst
(mg/L)

RU/BT1/39A 14,21 1,305 RU/BT1/67A 1,8 0,733
RU/BT1/45A 0,2 0,049 RU/BT1/67B 4,8 0,103
RU/BT1/45B 19,01 0,820 RU/BT1/68A N. C.2 -
RU/BT1/46A 3,1 0,359 RU/BT1/68B 0,4 0,046
RU/BT1/64A 0,7 0,191 RU/BT1/68C N. D.3 -
RU/BT1/65A 0,8 1,015 RU/BT1/117A 0,7 0,028
RU/BT1/66A 4,0 0,240 RU/BT1/117B 0,7 0,022

1Valores por encima del mínimo aceptado por el IASC (˂ 10 mg/L). 2No cuantificable. 3 No detectable.
Nota: Fuente propia de la investigación.
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En algunos casos, fue posible encon-
trar productos en los cuales el lavado del 
gel y el tratamiento con carbón activado 
era lo bastante eficaz para eliminar el látex 
que contiene la mayor proporción de aloína 
(Quesada Espinoza, 2006). En el nivel in-
ternacional, las productoras de las bebidas 
deben cumplir con los diversos estándares 
para exportar, pero, en cuanto a aloína se 
refiere, Costa Rica no realiza un análisis de 
concentración para productos de consumo 
humano, ya que no hay un laboratorio de 
control de calidad que certifique los conteni-
dos del metabolito. Debido a lo anterior, no 
es posible, por el momento, determinar que 
los productos comercializados se encuentren 
dentro de los estándares internacionales para 
la seguridad del consumidor. La presente in-
vestigación podría ser una herramienta meto-
dológica para implementar de los controles 
fitosanitarios respecto al contenido de aloína 
en alimentos de consumo humano.

Conclusiones

Se implementó satisfactoriamente un 
método de extracción y análisis de la aloína 
en productos alimenticios por HPLC, tanto 
para sólidos como para líquidos elaborados 
a partir de sábila. La evaluación de la cali-
dad analítica del método demostró valores 
aceptables, tomando como referencia los 
reportados por otros autores. El cambio de 
columnas en el análisis no varía la estabi-
lidad del método, lo que aumenta el nivel 
de confianza que se puede tener en los re-
sultados obtenidos, ya que se comprobó la 
estabilidad de los datos.

Resulta importante la implementa-
ción de métodos de control, tanto en el nivel 
gubernamental como en el privado, la cual 
permita evaluar la calidad de los productos, 
de una manera más específica, para lograr 

tener un control de aquellos que se ofrecen 
en el mercado costarricense.

Agradecimientos

Al Laboratorio de Productos Natura-
les de la Universidad EARTH, ubicado en 
Las Mercedes de Guácimo, Limón (Costa 
Rica), por todo el soporte instrumental de 
laboratorio y cooperación en el manejo y la 
custodia de las muestras.

Referencias

Brown, P. N.; Yu, R.; Kuan, C. H.; Finley, J.; Mu-
dge, E. M. y Dentali, S. (2014). Determina-
tion of Aloin A and Aloin B in Aloe vera raw 
materials and finished products by high-per-
formance liquid chromatography: single-lab-
oratory validation. Journal of AOAC Inter-
national, 97(5), 1323-1328. Doi: https://doi.
org/10.5740/jaoacint.13-028

Buenz, E. J. (2008). Aloin induces apoptosis in Jur-
kat cells. Toxicology in Vitro, 22(2), 422-429. 
Doi: https://doi.org/10.1016/j.tiv.2007.10.013

Bustamante Botero, J. E. y Carrascal, L. M. (2010). 
Estandarización de la técnica espectrofo-
tométrica (UV-VIS) para la cuantificación 
de antraquinonas presentes en productos a 
base de Aloe vera (pp. 44-47). Tecnólogo en 
Química, Universidad Tecnológica de Perei-
ra, Colombia. Recuperado de http://reposito-
rio.utp.edu.co/dspace/handle/11059/1800

Celestino, V. R. L.; Maranhão, H. M. L.; Vasconce-
los, C. F. B.; Lima, C. R.; Medeiros, G. C. 
R.; Araújo, A. V. y Wanderley, A. G. (2013). 
Acute toxicity and laxative activity of Aloe 
ferox resin. Revista Brasileira de Farma-
cognosia, 23(2), 279-283. Doi: http://dx.doi.
org/10.1590/S0102-695X2013005000009

Chiang, H.; Lin, Y.; Hsiao, P.; Su, Y.; Tsao, H. y Wen, 
K. (2012). Determination of marked com-
ponents —aloin and aloe-emodin— in Aloe 
vera before and after hydrolysis. Journal of 
Food and Drug Analysis, 20(3), 646-652. 
Doi:10.6227/jfda.2012200311

El Sohly, M. A.; Gul, W. y Murphy, T. P. (2004). 
Analysis of the anthraquinones aloe-emo-
din and aloin by gas chromatography/mass 

http://dx.doi.org/10.15359/ru.33-2.2
http://www.revistas.una.ac.cr/uniciencia
mailto:revistauniciencia%40una.cr?subject=Uniciencia
https://doi.org/10.5740/jaoacint.13-028
https://doi.org/10.5740/jaoacint.13-028
https://doi.org/10.1016/j.tiv.2007.10.013
http://repositorio.utp.edu.co/dspace/handle/11059/1800
http://repositorio.utp.edu.co/dspace/handle/11059/1800
http://dx.doi.org/10.1590/S0102-695X2013005000009
http://dx.doi.org/10.1590/S0102-695X2013005000009


Ricardo Ulate-Molina, Henry Borbón-Alpízar, José Pablo Sibaja-Brenes, Ilena Vega-Guzmán y Maricruz Arguedas-González. 
Artículo protegido por licencia Creative Commons: BY-NC-ND / Protected by Creative Commons: BY-NC-ND. 
Uniciencia es una revista de acceso abierto/ Uniciencia is an Open Access Journal.

ISSN Electrónico: 2215-3470
DOI: http://dx.doi.org/10.15359/ru.33-2.2

U
N

IC
IEN

C
IA

 Vol. 33, N
°. 2, pp. 13-26. Julio-D

iciem
bre, 2019 • U

RL: w
w

w.revistas.una.ac.cr/uniciencia • C
orreo electrónico: revistauniciencia@

una.cr

25

spectrometry. International Immunopharma-
cology, 4(14), 1739-1744. Doi: https://doi.
org/10.1016/j.intimp.2004.07.005

El Sohly, M. A.; Gul, W.; Avula, B. y Khan, I. A. 
(2007). Determination of the anthraquinones 
aloe-emodin and aloin-A by liquid chroma-
tography with mass spectrometric and diode 
array detection. Journal of AOAC Interna-
tional, 90(1), 28-42. Recuperado de https://
www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/17373434

Femenia, A.; Sánchez, E. S.; Simal, S. y Roselló, 
C. (1999). Compositional features of poly-
saccharides from Aloe vera (Aloe barbaden-
sis Miller) plant tissues. Carbohydrates 
Polymers, 39(2), 109-117. Doi: https://doi.
org/10.1016/S0144-8617(98)00163-5

Food and Agriculture Organization of the United 
Nations. (1991). Report of the Nineteenth ses-
sion of the Codex Alimentarius Commission. 
Recuperado de http://www.fao.org/docrep/
meeting/005/t0490e/t0490e00.htm

Genovese, S.; Tammaro, F.; Menghini, L.; Carlucci, G.; 
Epifano, F. y Locatelli, M. (2010). Comparison 
of three different extraction methods and HPLC 
determination of anthraquinones aloe-emodine, 
emodine, rheine, chrysophanol and physcione 
in the bark of Rhamnusalpinus L. (Rhamnace-
ae). Phytochemical Analysis, 21(3), 261-267. 
Doi: https://doi.org/10.1002/pca.1195

Hamman, J. H. (2008). Composition and applications 
of Aloe vera leaf gel. Molecules, 13(8), 1599-
1616. Doi:10.3390/molecules13081599

Integrated Taxonomic Information Systems. (2017). 
ITIS (on-line database), https://www.itis.gov

International Aloe Science Council. (2010). IASC 
Provides Information on NTP Study Targeted 
for Consumers. Recuperado de http://www.
iasc.org/News/NewsArchives.aspx

Joseph, B. y Raj, S. J. (2010). Pharmacognostic and 
phytochemical properties of Aloe vera Linn – 
An overview. International Journal of Phar-
maceutical Science Review and Research, 
4(2), 106-110. Recuperado de http://globalre-
searchonline.net/journalcontents/volume4is-
sue2/Article%20017.pdf

Mandrioli, R.; Mercolini, L.; Ferranti, A.; Fanali, S. 
y Raggi, M. A. (2011). Determination of aloe 
emodin in Aloe vera extracts and commer-
cial formulations by HPLC with tandem UV 
absorption and fluorescence detection. Food 
Chemistry, 126(1), 387-393. Doi: https://doi.
org/10.1016/j.foodchem.2010.10.112

Meier, P. C. y Zünd, R. E. (2000). Statistical 
methods in analytical chemistry (2nd ed.). 
USA: Wiley & Sons. Doi: https://doi.
org/10.1002/0471728411

Metcalfe, C. (2002). Trace HPLC analysis of aloin. 
Custom Analytics LLC: CA.

Miller J. N. y Miller J. C. (2002). Estadística y qui-
miometría para química analítica (4.a ed.). 
España: Pearson Educación.

Morales, J. F. (2001). Implementación de un método 
analítico para la extracción y análisis de residuos 
de piretroides en aguas por cromatografía de 
gases y su aplicación en el área forense. (Tesis de 
licenciatura). Universidad Nacional, Costa Rica.

National Toxicology Program. (2001). NTP toxicol-
ogy and carcinogenesis studies of EMODIN 
(Cas N° 518-82-1) feed studies in F344/N 
Rats and B6C3F1 Mice. National Toxicolo-
gy Program Technical Report Series, 493, 
1-278. Recuperado de https://www.ncbi.nlm.
nih.gov/pubmed/12563347

Natural Aloe. (2017). Naturaloe Costa Rica (sitio 
web), https://naturalaloecostarica.com/

Ni, Y.; Turner, D.; Yates, K. M. y Tizard, I. (2004). 
Isolation and characterization of structural 
components of Aloe vera L. leaf pulp. In-
ternational Immunopharmacology, 4(14), 
1745-1755. Doi: https://doi.org/10.1016/j.
intimp.2004.07.006

Peters, F. T. y Maurer, H. H. (2002). Bioanalyti-
cal method validation and its implications 
for forensic and clinical toxicology – A re-
view. Accreditation and Quality Assurance, 
7(11), 441-449. Doi: https://doi.org/10.1007/
s00769-002-0516-5 

Quesada Espinoza, F. (2006). Estudio de factibilidad 
de una planta de procesamiento de sábila 
(Aloe barbadensis) en la zona norte de Cos-
ta Rica. (Tesis de maestría). Universidad de 
Costa Rica, Costa Rica.

Ramírez Durón, R.; Ceniceros Almaguer, L.; Cavazos 
Rocha, N. C.; Silva Flores, P. G. y De Torres, 
N. W. (2008). Comparison of high-perfor-
mance liquid chromatographic and thin-layer 
chromatographic methods for determination 
of aloin in herbal products containing Aloe 
vera. Journal of AOAC International, 91(6), 
1265-1270. Recuperado de http://aoac.pu-
blisher.ingentaconnect.com/contentone/aoac/
jaoac/2008/00000091/00000006/art00003

Schörkhuber, M.; Richter, M.; Dutter, A.; Son-
tag, G. y Marian, B. (1998). Effect of the 

http://dx.doi.org/10.15359/ru.33-2.2
http://www.revistas.una.ac.cr/uniciencia
mailto:revistauniciencia%40una.cr?subject=Uniciencia
https://doi.org/10.1016/j.intimp.2004.07.005
https://doi.org/10.1016/j.intimp.2004.07.005
https://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/17373434
https://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/17373434
https://doi.org/10.1016/S0144-8617(98)00163-5
https://doi.org/10.1016/S0144-8617(98)00163-5
http://www.fao.org/docrep/meeting/005/t0490e/t0490e00.htm
http://www.fao.org/docrep/meeting/005/t0490e/t0490e00.htm
https://doi.org/10.1002/pca.1195
https://www.itis.gov
http://www.iasc.org/News/NewsArchives.aspx
http://www.iasc.org/News/NewsArchives.aspx
http://globalresearchonline.net/journalcontents/volume4issue2/Article 017.pdf
http://globalresearchonline.net/journalcontents/volume4issue2/Article 017.pdf
http://globalresearchonline.net/journalcontents/volume4issue2/Article 017.pdf
https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2010.10.112
https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2010.10.112
https://doi.org/10.1002/0471728411
https://doi.org/10.1002/0471728411
https://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/12563347
https://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/12563347
https://naturalaloecostarica.com/
https://doi.org/10.1016/j.intimp.2004.07.006
https://doi.org/10.1016/j.intimp.2004.07.006
https://doi.org/10.1007/s00769-002-0516-
https://doi.org/10.1007/s00769-002-0516-


Ricardo Ulate-Molina, Henry Borbón-Alpízar, José Pablo Sibaja-Brenes, Ilena Vega-Guzmán y Maricruz Arguedas-González. 
Artículo protegido por licencia Creative Commons: BY-NC-ND / Protected by Creative Commons: BY-NC-ND. 
Uniciencia es una revista de acceso abierto/ Uniciencia is an Open Access Journal.

ISSN Electrónico: 2215-3470
DOI: http://dx.doi.org/10.15359/ru.33-2.2

U
N

IC
IEN

C
IA

 Vol. 33, N
°. 2, pp. 13-26. Julio-D

iciem
bre, 2019 • U

RL: w
w

w.revistas.una.ac.cr/uniciencia • C
orreo electrónico: revistauniciencia@

una.cr

26

anthraquinone-laxatives on the prolifer-
ation and urokinase secretion of normal, 
pre-malignant and malignant colonic epi-
thelial cells. European Journal of Cancer, 
34(7), 1091-1098. Recuperado de https://
www.sciencedirect.com/science/article/pii/
S0959804998000379

Shariff, M. (2010). Aloe vera chemicals and usag-
es. Advances in Environmental Biology, 4(3), 
464-468. Recuperado de https://www.resear-
chgate.net/publication/265009522_Aloe_
Vera_Chemicals_and_Usages

Van Gorkom, B. A.; de Vries, E. G.; Karrenbeld, A. 
y Kleibeuker, J. H. (1999). Review article: 
Anthranoid laxatives and their potential car-
cinogenic effects. Alimentary Pharmacology 
and Therapy, 13(4), 443-452. Doi: https://
doi.org/10.1046/j.1365-2036.1999.00468.x

Vega, I. (2009). Aplicación de la microextracción 
en fase sólida y de la cromatografía de 
gases-FID para la evaluación de la con-
centración del éter metilterc-butílico 
(MTBE) en agua de lluvia y subterránea. 
(Tesis de licenciatura). Universidad Na-
cional, Costa Rica.

Yang, H. N.; Kim, D. J.; Kim, Y. M.; Kim, B. H.; 
Sohn, K. M.; Choi, M. J. y Choi, Y. H. (2010). 
Aloe-induced toxic hepatitis. Journal of Ko-
rean Medical Science, 25(3), 492-495. Doi: 
10.3346/jkms.2010.25.3.492

Validación de un método de detección mediante cromatografía líquida (HPLC-DAD) 
para la determinación de aloína en productos alimenticios elaborados a partir de sábila (Aloe 
vera) (Ricardo Ulate Molina y otros) por Revista Uniciencia se encuentra bajo una Licencia 

CreativeCommons Atribución-NoComercial-SinDerivadas 3.0 Unported. 

http://dx.doi.org/10.15359/ru.33-2.2
http://www.revistas.una.ac.cr/uniciencia
mailto:revistauniciencia%40una.cr?subject=Uniciencia
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0959804998000379
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0959804998000379
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0959804998000379
https://www.researchgate.net/publication/265009522_Aloe_Vera_Chemicals_and_Usages
https://www.researchgate.net/publication/265009522_Aloe_Vera_Chemicals_and_Usages
https://www.researchgate.net/publication/265009522_Aloe_Vera_Chemicals_and_Usages
https://doi.org/10.1046/j.1365-2036.1999.00468.x
https://doi.org/10.1046/j.1365-2036.1999.00468.x
https://dx.doi.org/10.3346%2Fjkms.2010.25.3.492
http://www.revistas.una.ac.cr/index.php/uniciencia
http://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/3.0/deed.es
http://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/3.0/deed.es

