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　 　 现代月季(Ｒｏｓａ ｈｙｂｒｉｄａ)是传统月季与蔷薇属其他植

物通过人工杂交所获得的复杂类群ꎬ广泛应用于园林绿化和

家庭园艺中[１] ꎮ 藤本月季的抗逆性强ꎬ且生长旺盛ꎬ是公园、
庭院垂直绿化的优选植物[２] ꎮ 花卉的香气不仅可以使人身

心愉悦ꎬ其中一些成分还对人体健康具有积极作用[３] ꎬ培育

出花朵具有芳香气味的品种是观赏植物重要的育种目

标[４￣６] ꎮ 花朵的香气成分非常复杂ꎬ且多为相对分子质量较

小的易挥发物质ꎬ因此在对花朵香气成分进行研究时ꎬ香气

组分的收集和提取方法尤为重要ꎬ不同的提取方法对最终检

测结果有很大影响[４] ꎮ 目前ꎬ实验室提取植物挥发物的传统

方法主要为蒸馏法和溶剂法[７] ꎮ 固相微萃取(ＳＰＭＥ)法是

一种新型的挥发物收集方法ꎬ属于高分子材料吸附法[８] ꎮ
大花藤本月季香粉蝶的开花量大ꎬ并且香气浓郁ꎬ具备

良好的应用前景ꎬ不仅可以直接用于园林造景中ꎬ还可以作

为后续培育芳香型月季品种的育种材料[９￣１０] ꎮ 本研究拟通

过比较蒸馏法、溶剂法、ＳＰＭＥ 法对香粉蝶花朵香气组分的

提取效果ꎬ并对提取的香气组分进行气质联用(ＧＣ￣ＭＳ)分

析ꎬ确定芳香气味的主要成分及其相对含量ꎬ筛选适合月季

香气组分研究的样品前处理方法ꎬ以期为芳香型品种的选育

提供理论依据ꎮ

１　 材料与方法

１.１　 试验材料

供试材料大花藤本月季香粉蝶取自江苏省林业科学研究

院月季种质资源圃内ꎬ选取处于盛花期的新鲜花瓣ꎬ用去离子

水将花瓣洗净后再用吸水纸吸去表面水分ꎬ自然阴干备用ꎮ
１.２　 蒸馏法

准确称取 ５０ ｇ 香粉蝶花瓣ꎬ加入 １００ μｌ 正十二烷ꎬ置于

２ ０００ ｍｌ 烧瓶中蒸馏提取 ３ ｈꎬ随后将馏出物用 １０ ｍｌ 乙醚萃

取 １ ｈꎬ静置分液后加入无水硫酸钠充分涡旋干燥ꎬ过滤获得

纯净的乙醚萃取液ꎮ 重复上述操作 ４ 次ꎬ并将获得的萃取液

混合ꎬ于 ３６􀆰 ５ ℃下旋转蒸发ꎬ得到挥发油ꎮ
因为获得的挥发油为高浓度易挥发混合物ꎬＧＣ￣ＭＳ 仪

器为高灵敏度检测仪器ꎬ所以检测时需要进行稀释ꎮ 本试验

将挥发油用正己烷分别稀释至５ ０００倍、１０ ０００倍、２０ ０００倍、
５０ ０００倍、１００ ０００倍ꎬ然后取 ２ ｍｌ 加入离心管中ꎬ分别取 １
μｌ 进样ꎬ分流比为１ ∶ ４０ꎬ进样后设置 ５ ｍｉｎ 的溶剂延迟ꎮ
１.３　 溶剂法

称取 １００ ｇ 香粉蝶花瓣ꎬ剪碎至０.５~ １􀆰 ０ ｃｍ 小片ꎬ并加

入 ２００ μｌ 正十二烷ꎬ在 ２００ ｍｌ 的非极性溶剂正己烷和极性

溶剂甲醇中分别提取 ２４ ｈꎬ随后过滤以去除残渣得到浸提

液ꎮ 提取过程中每 ３ ｈ 进行一次振荡混匀ꎬ全程在避光条件

下进行ꎬ温度为室温ꎬ检测时分别取 １ μｌ 进样ꎬ分流比为
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１ ∶ ４０ꎬ进样后设置 ５ ｍｉｎ 的溶剂延迟ꎮ
１.４　 ＳＰＭＥ 法

取 ２ ｇ 香粉蝶完整花瓣ꎬ置于 ４０ ｍｌ 棕色螺口顶空瓶中ꎬ
并加入 ４ μｌ 正十二烷ꎬ棕色螺口顶空瓶盖内含聚四氟乙烯

垫片ꎮ 萃取头选用 １００ μｍ 聚二甲基硅氧烷(ＰＤＭＳ)涂层ꎬ
在 ６０ ℃水浴条件下萃取 １５ ｍｉｎ 后立即进样解析ꎬ解析时间

为 ３ ｍｉｎꎬ进样后不设置溶剂延迟ꎮ
１.５　 质谱条件与气相色谱升温程序

选用 ４５０￣ＧＣ / ３２０￣ＭＳ 气质联用仪(布鲁克公司产品)ꎬ
色谱柱为 ＨＰ￣５ 毛细管柱ꎬ载气为氦气(纯度 ９９􀆰 ９９９％)ꎬ流
速设置为 １ ｍｌ / ｍｉｎꎬ进样口温度设置为 ２５０ ℃ꎮ

色谱柱升温程序:５０ ℃保持 ３ ｍｉｎꎬ随后以 ５ ℃ / ｍｉｎ的
速度升至 １８０ ℃ꎬ再以 １０ ℃ / ｍｉｎ的速度升至 ２７０ ℃ꎬ保持 ６
ｍｉｎꎮ 离子源为电子电离(ＥＩ)ꎬ温度设定为 ２３０ ℃ꎬ轰击电压

７０ ｅＶꎬ扫描范围４０~５００ ａｍｕꎮ
１.６　 数据处理与分析

由布鲁克公司色谱工作站完成总离子流图峰面积的计

算ꎬ使用 ＳＰＳＳ 软件进行数据分析ꎮ

２　 结果与分析

２.１　 蒸馏法产物获得与稀释倍数确定

采用蒸馏法提取香粉蝶花瓣的香气组分ꎬ本试验共消耗

新鲜香粉蝶花瓣 ２００ ｇꎬ获得香粉蝶花瓣挥发油 １􀆰 ８ ｇꎬ出油

率为 ０􀆰 ９％ꎬ挥发油芳香气味浓郁ꎬ嗅觉感官佳ꎮ
将挥发油按照不同稀释倍数进行稀释ꎬ进样后的结果表

明ꎬ当样品稀释５ ０００倍和１０ ０００倍时ꎬ离子流的信号超出质

谱检测器的检测限度ꎬ当稀释２０ ０００倍时ꎬ可在仪器检测限

范围内获得最大的信号强度ꎮ
２.２　 香粉蝶花瓣香气成分收集效果的比对

本试验采用正十二烷作为不同提取方法比对的内标物ꎮ
在不同提取方法中ꎬ花瓣的使用量与添加内标物量的比值恒

定ꎬ即每 １ ｇ 花瓣对应 ２ μｌ 的正十二烷ꎮ 对香气组分进行

ＧＣ￣ＭＳ 检测ꎬ并对总离子流图进行修正ꎬ使得内标物对应的

峰面积一致ꎬ并将总离子流图进行堆叠ꎬ堆叠结果(图 １)显
示ꎬ４ 份样品中内标物的出峰时间一致ꎬ峰形为对称峰ꎬ内标

物峰面积与总峰面积的比值在合理范围内ꎮ

Ａ:溶剂法(正己烷)ꎻＢ:溶剂法(甲醇)ꎻＣ:固相微萃取法ꎻＤ:蒸馏法ꎮ
图 １　 香粉蝶花瓣香气组分总离子流堆叠图

Ｆｉｇ.１　 Ｔｏｔａｌ ｉｏｎ ｆｌｏｗ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｐｅｔａｌｓ ｖｏｌａｔｉｌｅｓ ｆｒｏｍ Ｒｏｓａ ｈｙｂｒｉｄａ Ｘｉａｎｇｆｅｎｄｉｅ

　 　 在内标物信号强度一致的情况下ꎬ蒸馏法检测的信号强

度最高ꎬＳＰＭＥ 法次之ꎬ溶剂法较差ꎮ 信号密度方面ꎬ蒸馏法

和 ＳＰＭＥ 法均有较高的信号密度ꎬ溶剂法的信号密度较低ꎬ
并且用甲醇作为溶剂获得的信号密度明显低于用正己烷作

为溶剂获得的信号密度ꎮ
蒸馏法处理下样品的出峰时间集中在８~ １３ ｍｉｎ、１８~ ３２

ｍｉｎꎬ该方法所获得的花瓣香气成分最多ꎬ高达 ４３ 种ꎬ其中鉴

定出的成分有 ３２ 种ꎮ ＳＰＭＥ 法处理下样品的出峰时间集中

在１８~３５ ｍｉｎꎬ该方法共获得 ４０ 种成分ꎬ其中鉴定出 ３１ 种ꎬ
与蒸馏法的提取效果接近ꎮ 甲醇作为溶剂的溶剂法处理的

样品出峰时间集中在６~１４ ｍｉｎ、１８~３０ ｍｉｎꎬ正己烷作为溶剂

的溶剂法处理的样品出峰时间集中在１８~ ３５ ｍｉｎꎮ 基于甲醇

作为溶剂的溶剂法和正己烷作为溶剂的溶剂法分别获得了

３５ 种和 ２９ 种成分ꎬ分别鉴定出 ２２ 种和 ２１ 种ꎮ
在正己烷和甲醇的浸提液中共检测到 ２４ 种相同的成分ꎬ

其中可以鉴定出的成分有 １７ 种ꎬ另外 ７ 种成分虽然未能成功

鉴定ꎬ但在质谱仪中的离子碎片信号特征一致ꎬ可视为同一种

成分ꎮ 综合 ２ 种溶剂的提取结果ꎬ溶剂法共获得 ４０ 种成分ꎬ其
中鉴定出 ２６ 种ꎮ 溶剂法处理下获得的香气成分数量与 ＳＰＭＥ
法相同ꎬ但鉴定出的成分数量低于蒸馏法和 ＳＰＭＥ 法ꎮ
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基于 ＳＰＭＥ 法鉴定出成分的相对含量为 ９８􀆰 １９％ꎬ在 ３
种提取方法中最高ꎬ其次为以甲醇作为溶剂的溶剂法

(９７􀆰 ２４％)ꎬ蒸馏法和以正己烷作为溶剂的溶剂法鉴定出成

分的相对含量较低ꎬ分别为 ９６􀆰 ０４％、９６􀆰 ００％ꎮ 基于蒸馏法

和 ＳＰＭＥ 法获得的可鉴定含量小于 １􀆰 ００％的成分数量分别

为 １１ 个和 １２ 个ꎬ远高于溶剂法[以甲醇作为溶剂的溶剂法 ５
个ꎬ以正己烷作为溶剂的溶剂法 ４ 个]ꎮ
２.３　 香粉蝶花瓣香气主要成分的鉴定

将含量高于 ５􀆰 ００％的成分视为香粉蝶花瓣香气的主要成

分ꎬ分别为香叶醇、１ꎬ３ꎬ５￣三甲氧基苯、大根香叶烯￣Ｄ、丁香酚、别
香橙烯、苯乙醇、３ꎬ５￣二甲氧基苯ꎮ 其中ꎬ３ꎬ５￣二甲氧基苯和苯乙

醇的含量明显高于其他成分ꎮ 基于蒸馏法和 ＳＰＭＥ 法提取的 ３ꎬ
５￣二甲氧基苯分别占总组分的 ５６􀆰 ４７％、３１􀆰 ０３％ꎬ基于溶剂法提

取的 ３ꎬ５￣二甲氧基苯在总组分中的占比高于 ２０􀆰 ００％ꎮ 基于

ＳＰＭＥ 法和溶剂法提取的苯乙醇在总组分中的占比高于

１０􀆰 ００％ꎬ基于蒸馏法提取的苯乙醇占总组分的 ６􀆰 ７５％ꎮ

３　 讨 论

在 ３ 种提取方法中ꎬ溶剂法处理的样品在检测过程中获

得的信号强度较弱ꎬ并且鉴定出的香气成分数量最少ꎻ蒸馏

法处理下样品所获得的检测信号强度最强ꎬ且鉴定出的香气

成分最多ꎻＳＰＭＥ 法处理的样品虽然在检测信号强度方面介

于蒸馏法与溶剂法之间ꎬ但鉴定出的香气成分种类与蒸馏法

接近ꎬ且鉴定出的香气成分的相对含量最高ꎮ
除了本研究提到的方法外ꎬ挥发物的收集方法还有超临

界萃取法、吸附￣热脱附法等ꎬ但所需设备的体积较大ꎬ且价

格较为昂贵ꎬ不适合在一般实验室中进行花朵香气分析试

验[１１￣１２] ꎮ ＳＰＭＥ 法作为一种新型的挥发物收集方法ꎬ具有设

备小巧、操作简便、重复性高等特点[１３￣１５] ꎮ 本试验中ꎬＳＰＭＥ
法对样品的需求量最小ꎬ操作简便ꎬ且有较高的检测效率ꎮ

香粉蝶花瓣的香气成分中ꎬ最主要的 ２ 种成分是 ３ꎬ５￣二
甲氧基苯和苯乙醇ꎮ 蒸馏法提取的苯乙醇在总组分中的占比

低于 ＳＰＭＥ 法和溶剂法ꎬ可能是因为苯乙醇的相对分子质量

较小ꎬ沸点较低ꎬ在蒸馏的高温环境下流失严重[１２]ꎬ也可能是

因为蒸馏法处理下 ３ꎬ５￣二甲氧基苯的提取效率较高ꎬ该成分

在总组分中占比过高ꎬ导致其他成分的相对含量较低[１６]ꎮ
３ꎬ５￣二甲氧基苯和 １ꎬ３ꎬ５￣三甲氧基苯是众多香水月季

花朵香气中共有的成分ꎬ也是香水月季清新香气的主要成

分ꎬ香粉蝶花朵的气味与传统香水月季类似[１７￣１８] ꎮ 香粉蝶花

朵香气的主要成分中有香叶醇ꎬ而香叶醇多为原产于欧洲的

蔷薇属花朵香气中的主要成分ꎬ说明在香粉蝶的育种过程中

可能有欧洲蔷薇属植物的基因掺入[１７ꎬ１９] ꎮ
本研究综合比较了 ３ 种提取方法处理下香粉蝶花朵香

气成分的收集效果ꎬ并确定了大花藤本月季香粉蝶花朵香气

的主要成分ꎬ可以为今后月季芳香型品种的选育以及香气合

成机制的研究提供理论指导ꎮ
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