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GARDENIAE FRUCTUS
Owoc gardenii jaśminowatej
Cape jasmine fruit; Jasmin du Cap (fruit de)

DEFINICJA

Cały lub połamany, dojrzały owoc Gardenia jasminoides J.Ellis, pozbawiony szypułki, poddany działaniu pary wodnej lub wrzącej wody, a następnie wysuszony.
Zawartość: nie mniej niż 2,0% genipozydu (C17H24O10; m.cz. 388,4) (wysuszona substancja roślinna). 
TOŻSAMOŚĆ
A. Cała substancja roślinna. Owoc jest jajowaty lub eliptyczny; może być wydłużony lub bardziej zaokrąglony; długości ok. 1–5 cm (łącznie z pozostałościami działek kielicha) i 0,8–1,7 cm średnicy. Gładka lub delikatnie szorstka, żółtawa, czerwonawożółtawa lub brunatnawoczerwona zewnętrzna powierzchnia zwykle posiada 6 wzniesionych nad działkami kielicha, podłużnie oskrzydlonych żeberek; pomiędzy oskrzydlonymi żeberkami widoczny jest wyraźnie zaznaczony, podłużny i czasem rozgałęziony nerw; często na powierzchni owocu pomiędzy oskrzydlonymi żeberkami występują wypukłe żółtawobrunatne, ciemnobrunatne lub czarne brodawki. Pozostałości zrosłodziałkowego u podstawy kielicha są widoczne na górnym końcu owocu (zalążnia dolna); końce działek kielicha są wolne, szpiczaste ostro zakończone lub ułamane. W dolnej części owocu, 6 oskrzydlonych żeberek łączy się ze sobą przy szypułce. W środkowej części złączonych działek kielicha znajduje się widoczna blizna po szyjce słupka otoczona okrągłym miodnikiem. W przekroju poprzecznym owocu widoczna pojedyncza komora powstała z niepełnego zrośnięcia dwóch owocolistków; pozostałości niepełnej przegrody widoczne na wewnętrznej powierzchni ściany owocu; komora zawiera liczne skupione w grupy nasiona połączone z żółtawym, czerwonawożółtym lub rzadziej ciemnoczerwonym łożyskiem, wystającym między nasionami; kształt nasion jest zmienny – okrągławy, trójkątny lub nieregularnie kanciasty, nasiona są spłaszczone, brunatnawoczerwone lub żółtawoczerwone długości do 0,5 cm; zewnętrzna powierzchnia gęsto drobno brodawkowana. Owocnia jest krucha o gładkiej, lśniącej jasnożółtej lub brunatnawożółtej powierzchni wewnętrznej.
Substancja roślinna połamana. Fragmenty owocu złożone z cienkich, kruchych kawałków owocni, o gładkiej lub nieznacznie szorstkiej, żółtawej, czerwonawożółtej lub brunatnawoczerwonej powierzchni zewnętrznej niekiedy z wystającymi żółtawobrunatnymi, ciemnobrunatnymi lub czarnymi brodawkami lub poprzecznymi fragmentami oskrzydlonego żeberka i/lub nerwu; wewnętrzna powierzchnia gładka, błyszcząca i jasnożółta lub brunatnawożółta; ponadto mogą występować pozostałości kielicha lub szypułki; liczne nasiona, często w skupiskach – prawie okrągłe, trójkątne lub nieregularnie kanciaste, spłaszczone, o wymiarach do 0,5 cm wzdłuż długiej osi; ich brunatnawoczerwona lub żółtawoczerwona powierzchnia zewnętrzna jest gęsto pokryta drobnymi brodawkami. Razem z nasionami widoczne są pozostałości żółtawego, żółtawoczerwonego lub rzadziej ciemnoczerwonego łożyska.

B. Badanie mikroskopowe (2.8.23). Proszek jest pomarańczowobrunatny lub pomarańczowoczerwony. Obserwować pod mikroskopem używając roztworu wodzianu chloralu OD. Proszek wykazuje następujące cechy diagnostyczne (ryc. 2565.-1): fragmenty owocni zewnętrznej (widziane z powierzchni [G]) składające się z wielościennych komórek; fragmenty owocni (w przekroju poprzecznym [D]) zbudowane z cienkościennych komórek miękiszowych [Da]; fragmenty owocni zewnętrznej oskrzydlonych żeberek lub kielicha (widziane z powierzchni [F, J]) złożone z wielościennych komórek, blizny po włoskach okrywowych [Ja] i rzadko, zwykle krótkie (do 380 µm) lub rzadziej dłuższe, ostro zakończone jednokomórkowe włoski okrywowe o gładkich zgrubiałych ścianach [Fa]; fragmenty śródowocni [A, B] o cienkościennych komórkach miękiszu [Aa, Ba] z towarzyszącymi włóknami i żółtawymi spiralnymi lub pierścieniowatymi naczyniami z drewna średnicy do 12 µm [Bb]; miękisz niekiedy zawierający kropelki oleju [Dc] lub gruzły [Ab, Db, Bf] lub jedynce [Ac, Be] szczawianu wapnia; włókna wrzecionowate [Bd] lub prostokątne [Bc] o zgrubiałych, jamkowanych ścianach średnicy ok. 10 µm i długości do 100 µm; komórkom miękiszu mogą również towarzyszyć niewielkie skupiska półokrągłych, wielokątnych lub niemal prostokątnych sklereid o równomiernie zgrubiałych, jamkowanych ścianach, długości 15–57 µm i średnicy 11–30 µm [Ad]; fragmenty owocni wewnętrznej [C] wypełnione zwartymi masami ułożonych mozaikowato włókien nałożonych lub krzyżujących się ze sklereidami wypełnionymi jedyńcami szczawianu wapnia długości 4–14 µm [Ca, Cb] wyraźnie widocznych w świetle spolaryzowanym; długie i cienkie włókna owocni wewnętrznej ok. 10 µm średnicy i do 100 µm długości [Cc]; fragmenty łupiny nasiennej [H] zbudowane z dużych nieregularnych sklereid średnicy 58–150 µm i długości do 260 µm o nieregularnie zgrubiałych, żółtawych ścianach, szerokich jamkach, wypełnionych czerwonawobrunatną treścią; fragmenty komórek owocni wewnętrznej (endosperm) wypełnionych ziarnami aleuronu [K]; jedynce szczawianu wapnia lub gruzły poza komórkami [E].

Ryc. 2565-1. Rysunek do badania B tożsamości sproszkowanej

substancji roślinnej owocu gardenii jaśminowatej
C. Chromatografia cienkowarstwowa (2.2.27).
Roztwór badany. Do 1 g sproszkowanej substancji roślinnej (355) (2.9.12) dodać 10 mL 50% (V/V) metanolu OD. Poddawać 10 min działaniu ultradźwięków. Odwirować i użyć nadsączu. 
Roztwór porównawczy. Rozpuścić 6 mg escyny OD i 5 mg genipozydu OD w 1 mL metanolu OD.
Płytka: płytka TLC z żelem krzemionkowym OD (5–40 µm) [lub płytka TLC z żelem krzemionkowym OD (2–10 µm)].
Faza ruchoma: bezwodny kwas mrówkowy OD, woda OD, aceton OD, octan etylu OD (8:8:42:42 V/V/V/V).

Naniesienie: 10 µL [lub 2 µL] w postaci pasm 15 mm [lub 8 mm].
Rozwijanie: na odległość 15 cm [lub 6 cm].

Suszenie: na powietrzu.
Detekcja: poddać działaniu roztworu aldehydu anyżowego OD i ogrzewać 2 min w temp. 100–105°C; obejrzeć w świetle dziennym. 
Wyniki: poniżej podano kolejność pasm obecnych na chromatogramach roztworu porównawczego i roztworu badanego. Ponadto, na chromatogramie roztworu badanego mogą być obecne inne słabe pasma.

	Górna część chromatogramu

	____________

Genipozyd: wyraźne brunatne pasmo

____________

Escyna: fioletowe pasmo
	 ___________

Wyraźne brunatne pasmo (genipozyd)

Niebieskie pasmo

Czerwonawe pasmo

                                      ___________

Brunatne pasmo

Niebieskie pasmo  

	Roztwór porównawczy
	Roztwór badany


BADANIA

Strata masy po suszeniu (2.2.32): nie więcej niż 8,5%; po suszeniu 1,000 g sproszkowanej substancji roślinnej (355) (2.9.12) 2 h w suszarce w temp. 105°C.

Popiół całkowity (2.4.16): nie więcej niż 6,0%.

ZAWARTOŚĆ

Chromatografia cieczowa (2.2.29).

Roztwór badany. Rozproszyć 0,500 g sproszkowanej substancji roślinnej (355) (2.9.12) w 50 mL 50% (V/V) metanolu OD i poddawać 40 min działaniu ultradźwięków. Odwirować i przenieść nadsącz do kolby miarowej poj. 200 mL. Powtórzyć postępowanie i uzupełnić 50% (V/V) metanolem OD do 200,0 mL. 
Roztwór porównawczy (a). Rozpuścić 5,0 mg genipozydu CSP w metanolu OD i uzupełnić takim samym rozpuszczalnikiem do 25,0 mL. 
Roztwór porównawczy (b). Rozproszyć 0,250 g owocu gardenii jaśminowatej do przydatności układu RWP w 25 mL 50% (V/V) metanolu OD i poddawać 40 min działaniu ultradźwięków. Odwirować i przenieść nadsącz do kolby miarowej poj. 100 mL. Powtórzyć postępowanie i uzupełnić 50% (V/V) metanolem OD do 100,0 mL. 
Kolumna:
· wymiary: długość 0,25 m, średnica wewnętrzna 4,6 mm;

· faza nieruchoma: żel krzemionkowy do chromatografii z grupami oktadecylosililowymi, związanymi na końcu OD (5 µm).

Faza ruchoma:
· faza ruchoma A: woda OD doprowadzona do pH 3,2 bezwodnym kwasem mrówkowym OD;
· faza ruchoma B: metanol OD;
	Czas

(min)
	Faza ruchoma A

(% V/V)
	Faza ruchoma B

(% V/V)

	0 – 4

4 – 40
	80

80 → 20
	20

20 → 80


Szybkość przepływu: 1,0 mL/min.

Detekcja: spektrofotometr przy 240 nm.

Wprowadzenie: 20 μL.

Identyfikacja pików: do identyfikacji piku genipozydu użyć chromatogramu roztworu porównawczego (a); do identyfikacji piku gentiobiozydu genipiny użyć chromatogramu dostarczonego z owocem gardenii jaśminowatej do przydatności układu RWP i chromatogramu roztworu porównawczego (b).
Czas retencji: gentiobiozyd genipiny = ok. 14 min; genipozyd = ok. 16 min.

Przydatność układu: roztwór porównawczy (b):

· rozdzielczość: nie mniej niż 5,0 pomiędzy pikami gentiobiozydu genipiny i genipozydem.

Obliczyć procentową zawartość genipozydu wg poniższego wzoru:
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A1
=
powierzchnia piku genipozydu na chromatogramie roztworu badanego;

A2
=
powierzchnia piku genipozydu na chromatogramie roztworu porównawczego (a);

m1
=
masa badanej substancji roślinnej użyta do przygotowania roztworu badanego, 
w gramach;

m2
=
masa genipozydu CSP użyta do przygotowania roztworu porównawczego (a), 
w gramach;

p
=
procentowa zawartość genipozydu w genipozydzie CSP.
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