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滇红玫瑰精油超临界ＣＯ２萃取工艺、挥发性成分及

抗氧化活性研究
ＳｔｕｄｙｏｎｓｕｐｅｒｃｒｉｔｉｃａｌＣＯ２ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ，ｖｏｌａｔｉｌｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓａｎｄ

ａｎｔｉｏｘｉｄａｎｔａｃｔｉｖｉｔｙｏｆｒｏｓｅｏｉｌｆｒｏｍＤｉａｎｈｏｎｇｒｏｓｅ

刘劲芸

犔犐犝犑犻狀狔狌狀
　

常　健

犆犎犃犖犌犑犻犪狀
　

蒋卓芳

犑犐犃犖犌犣犺狌狅犳犪狀犵

徐重军

犡犝犆犺狅狀犵犼狌狀
　

陈　婉

犆犎犈犖犌犠犪狀
　

吴　恒

犠犝犎犲狀犵

（云南中烟新材料科技有限公司，云南 昆明　６５０１０６）

（犢狌狀狀犪狀犜狅犫犪犮犮狅犐狀犱狌狊狋狉犻犪犾犎犻犜犲犮犺犕犪狋犲狉犻犪犾犆狅．，犔狋犱．，犓狌狀犿犻狀犵，犢狌狀狀犪狀６５０１０６，犆犺犻狀犪）

摘要：目的：综合利用云产滇红玫瑰花资源，提高产品附

加值。方法：以玫瑰花精油得率为判别指标，通过单因素

试验和响应面试验优化超临界ＣＯ２萃取玫瑰花精油的提

取工艺；通过气相色谱—质谱技术分析不同精油的成分

及相对含量，并评价不同玫瑰精油的抗氧化活性。结果：

超临界ＣＯ２萃取玫瑰花精油的最佳工艺参数为：玫瑰花

粉末颗粒４０目，萃取压力２５．５ＭＰａ、萃取温度４５．５℃、萃

取时间１２３ｍｉｎ，ＣＯ２流量２０Ｌ／ｈ，该工艺条件下玫瑰花

精油得率为１．１８５％；不同产地滇红玫瑰精油中共鉴定出

７４种挥发性成分，安宁产的滇红玫瑰花精油挥发性物质

总量最高；不同产地滇红玫瑰花精油均具有较好的自由

基清除能力，但不同产地的抗氧化能力存在明显差异。

结论：超临界ＣＯ２萃取的滇红玫瑰花精油品质较好，可作

为一种天然抗氧化剂应用。
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滇红玫瑰是云南食用玫瑰中用量最大的品种，属于

法国蔷薇的变种，以其为原材料可制作成花茶、鲜花饼、

玫瑰糖、玫瑰饮料、玫瑰酸奶、玫瑰保健品等产品［１－２］。

云南种植滇红的历史已近２０年，栽培面积数百公顷，开

发的相关产品生产规模日益扩大，广受市场青睐［３］。

滇红玫瑰挥发性成分主要由醇类、醛类、酯类、烷烃

类、酮类等多种化合物组成［４－５］。目前，玫瑰精油常见的

提取方法———蒸馏法和溶剂提取法，都存在挥发性成分

得率低、高温加热时间长、头香物质损失、有效成分被破

坏等问题。超临界ＣＯ２萃取技术具备安全性高，萃取效
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果好，低温下操作，不使用有机溶剂等优点，用于名贵香

精的提取，能有效萃取得到高品质产品［６－７］。但目前关

于滇红玫瑰的超临界ＣＯ２萃取工艺及其精油成分和活性

研究还鲜见报道。

研究拟优化超临界ＣＯ２萃取滇红玫瑰精油的提取工

艺，并对昆明、曲靖、安宁３个产地滇红玫瑰精油的挥发

性成分及抗氧化活性进行分析比较，以期为云产滇红玫

瑰的综合开发利用提供科学依据。

１　材料与方法

１．１　材料与试剂

玫瑰花：采于云南昆明、曲靖、安宁，经鉴定为蔷薇科

蔷薇属“滇红”玫瑰品种，将其花瓣阴干后粉碎过筛，

备用；

ＣＯ２气体（纯度≥９９．０％）、Ｈｅ（纯度＞９９．９９９％）：广

州市谱源气体有限公司；

无水乙醇、石油醚（９０～１２０℃）：西陇科学股份有限

公司；

无水硫酸钠：分析纯，潍坊达康化工有限公司；

抗坏血酸：上海阿拉丁生化科技股份有限公司；

２，２联苯基１苦基肼基（ＤＰＰＨ）、２，２联氨双（３乙

基苯并噻唑６磺酸）二胺盐（ＡＢＴＳ）：美国Ｓｉｇｍａ公司；

ＤＢ５ＭＳ毛细管柱：３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ，美国

ＡＧＩＬＥＮＴ公司。

１．２　仪器与设备

超临界ＣＯ２流体萃取仪：ＮＰ５０００型，美国 Ｎｅｗｐｏｒｔ

公司；

气相／质 谱 联 用 仪：Ａｇｉｌｅｎｔ８８６０５９７７Ｂ 型，美 国

Ａｇｉｌｅｎｔ公司；

旋转蒸发仪：Ｒ２１０型，德国Ｂｕｃｈ公司；

电子分析天平：ＪＥ２０３Ｇ型，瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ公司；

紫外可见分光光度计：ＵＶ２６００型，日本岛津公司。

１．３　方法

１．３．１　超临界ＣＯ２萃取单因素试验　以昆明滇红玫瑰作

为试验对象，称取干燥的昆明滇红玫瑰花瓣粉末５００．００ｇ

装入萃取釜中，开启 ＣＯ２，萃取时设置分离釜Ⅰ压力

９．０ＭＰａ、分离温度２９℃，分离釜Ⅱ压力６．０ＭＰａ、分离温度

２５℃，夹带剂使用１０％无水乙醇。工艺参数分别到达设

定值时，开始连续萃取。以玫瑰精油得率为考察指标，固

定粒度为４０目、萃取温度４５℃、萃取压力２０ＭＰａ、萃取

时间１５０ｍｉｎ、ＣＯ２流量１５Ｌ／ｈ，研究不同参数：原料粒度

（未粉碎及２０，４０，６０，８０目样品）、时间（６０，９０，１２０，１５０，

１８０ｍｉｎ）、压力（１５，２０，２５，３０，３５ＭＰａ）、温度（３５，４０，４５，

５０，５５ＭＰａ）和ＣＯ２流量（１０，１５，２０，２５，３０Ｌ／ｈ）对玫瑰精

油得率的影响。待萃取完成后从分离釜底部收集玫瑰精

油，４℃冷藏１２ｈ后过滤称量，并按式（１）计算得率。

犢＝
犕２

犕１

×１００％， （１）

式中：

犢———得率，％；

犕１———玫瑰花精油的质量，ｇ；

犕２———玫瑰花的质量，ｇ。

１．３．２　响应面试验设计　基于单因素试验结果，根据不

同因素对精油萃取得率影响变化趋势大小，选取萃取压

力、萃取温度和萃取时间３个主要影响因素，以玫瑰花精

油得率为响应值，通过 ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ１２．０提供的Ｂｏｘ

Ｂｅｈｎｋｅｎ方法设计响应面试验来优化超临界 ＣＯ２萃取

条件。

１．３．３　ＧＣＭＳ检测条件　采用响应面试验优化出的超

临界ＣＯ２萃取参数对３个产地的滇红玫瑰进行萃取，分

别得到不同产地的玫瑰精油用无水硫酸钠干燥，经有机

相针式滤头过滤，进行ＧＣＭＳ分析。

（１）气相色谱条件：色谱柱为 ＤＢ５ＭＳ（３０ ｍ×

０．２５ｍｍ，０．２５μｍ）；进样口温度为２２０℃；载气为高纯氦

气，流速为１ｍＬ／ｍｉｎ；分流比为５∶１，进样量１μＬ；溶剂

延迟２ｍｉｎ；进样口温度２００℃；程序升温：起始柱温为

６０℃，保持１ｍｉｎ，以８℃／ｍｉｎ的速率升至１７０℃，保持

３ｍｉｎ，以１２℃／ｍｉｎ的速率升至２６０℃，保持１８ｍｉｎ。

（２）质谱条件：电子轰击离子源；电子能量为７０ｅＶ；

离子源温度为２２０℃；传输线温度为２２０℃；扫描范围为

３０～５００ａｍｕ，溶剂延迟２ｍｉｎ。

１．３．４　定性、定量分析

（１）定性分析：通过 ＭａｓｓＬｙｎｘＶ４．１化学工作站数

据处理系统，在Ｎｉｓｔ２００８和 ＷＩＬＥＹ标准谱库中检索，结

合相关文献进行谱图解析，进行定性分析。

（２）定量分析：采用峰面积归一化法，通过各挥发性

成分的峰面积占总峰面积之比值计算各挥发性成分的相

对含量。按式（２）计算玫瑰精油样品中挥发性成分的相

对含量。

犡＝
犃ｓ

犃ｉ
×１００％， （２）

式中：

犡———每个化合物的相对含量，％；

犃ｓ———每个化合物的积分峰面积；

犃ｉ———总峰面积。

１．３．５　抗氧化活性测定

（１）ＤＰＰＨ自由基清除率：将不同玫瑰精油分别用乙

醇稀释成体积分数为０．１％，０．２％，０．４％，１．０％，２．０％，

５．０％，１０．０％的样液，参考文献［８］的试验方案，取不同体

积分数精油样液５０μＬ与１５０μＬ的０．１ｍｍｏｌ／ＬＤＰＰＨ
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溶液，于９６微孔板中混合均匀。避光常温反应３０ｍｉｎ，

在５１７ｎｍ处检测吸光度犃１。同时测定ＤＰＰＨ溶液与无

水乙醇混合后的吸光度犃０，以１０μｇ／ｍＬ抗坏血酸为阳

性对照，用同样方法测定抗坏血酸对ＤＰＰＨ 自由基的抑

制率。按式（３）计算ＤＰＰＨ自由基清除率。

犚ｆｒｓ＝
犃０－犃１

犃０
×１００％， （３）

式中：

犚ｆｒｓ———自由基清除率，％；

犃０———ＤＰＰＨ溶液或ＡＢＴＳ溶液与无水乙醇混匀后

的吸光度；

犃１———玫瑰精油与 ＤＰＰＨ 溶液或 ＡＢＴＳ溶液混匀

后的吸光度。

（２）ＡＢＴＳ自由基清除率：参考文献［９］的试验方案，

配制ＡＢＴＳ反应液。制备 ＡＢＴＳ（７ｍｍｏｌ／Ｌ）和 Ｋ２Ｓ２Ｏ８

溶液（２．６ｍｍｏｌ／Ｌ）。混匀后避光，在常温下保存１２～

１６ｈ，检测时将上述溶液稀释到吸光值０．７±０．０２，备用。

将不同玫瑰精油分别用乙醇稀释成０．１％，０．２％，０．４％，

１．０％，２．０％，５．０％，１０．０％（体积比）样液，取５０μＬ不同

浓度精油样液与１５０μＬＡＢＴＳ反应液混合，反应３０ｍｉｎ，

在７３４ｎｍ处检测吸光度犃１，同时测定 ＡＢＴＳ与无水乙

醇混合后的吸光度犃０，以５０μｇ／ｍＬ抗坏血酸为阳性对

照，用同样方法测定抗坏血酸对ＡＢＴＳ自由基的抑制率。

按式（３）计算ＡＢＴＳ自由基清除率。

１．３．６　 统 计 分 析 　 采 用 Ｅｘｃｅｌ、ＳＰＳＳＳｔａｔｉｓｔｉｃｓ２６、

ＧｒａｐｈＰａｄＰｒｉｓｍ软件进行统计分析。不同产地玫瑰精油

的挥发性成分和自由基清除率分别进行独立样本狋检验。

２　结果与讨论

２．１　单因素试验

２．１．１　原料粒度对玫瑰精油得率的影响　由图１可知，

玫瑰粉粒度为４０目时，萃取效率较好。原料粒度过大，

图１　原料粒度对精油得率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ１　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｒａｗｍａｔｅｒｉａｌｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｎｔｈｅ

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｙｉｅｌｄｏｆｅｓｓｅｎｔｉａｌｏｉｌ

ＣＯ２与玫瑰花接触不充分，精油的溶解度降低。而玫瑰花

粒度较小，流体扩散系数减小，ＣＯ２流体受阻，还容易造成

原料淤积在萃取釜的底部［１０］。所以，将玫瑰花瓣粉碎到

４０目开展后续萃取试验。

２．１．２　萃取时间对玫瑰精油得率的影响　由图２可知，

当萃取时间为６０～１２０ｍｉｎ时玫瑰精油得率逐渐增大，且

１２０ｍｉｎ时达最大，再继续延长萃取时间，精油得率略有

下降。其原因可能是，刚开始萃取时ＣＯ２流体与玫瑰花

接触不充分，得率较小；萃取时间增加后，得率逐渐增大；

当萃取时间超过１２０ｍｉｎ后，大部精油已被萃取出来，再

继续延长时间，可能萃取出蜡质、色素等大分子杂质类成

分，在冷藏过滤去除杂质的过程中会损失部分精油，造成

最终得到的玫瑰花精油的质量有所降低［１１］。因此，萃取

时间选择１２０ｍｉｎ左右为宜。

图２　萃取时间对精油得率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｙｉｅｌｄｏｆｅｓｓｅｎｔｉａｌｏｉｌ

２．１．３　萃取压力对玫瑰精油得率的影响　由图３可知，

在萃取压力为１５～２５ＭＰａ时精油得率与压力呈正相关

性。当萃取压力＞２５ＭＰａ时，得率呈缓慢下降趋势，而

且玫瑰精油中杂质增多。因为压力较低时萃取出的多为

挥发性成分，而压力过大后，一些大分子物质也被萃取出

图３　萃取压力对精油得率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ３　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｐｒｅｓｓｕｒｅｏｎｔｈｅ

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｙｉｅｌｄｏｆｅｓｓｅｎｔｉａｌｏｉｌ
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来。而且随着压力的进一步增大，ＣＯ２流体传质速率和扩

散能力有所降低［１２］。考虑到玫瑰精油品质和安全性等因

素，选择最适萃取压力为２５ＭＰａ。

２．１．４　萃取温度对玫瑰精油得率的影响　由图４可知，

玫瑰精油得率随温度的升高先不断提高，当温度超过

４５℃ 后得率逐渐降低。温度增高ＣＯ２流体蒸气压增大，

使精油的溶解度增大。但温度超过最佳值后会导致流体

密度下降，影响精油在ＣＯ２中的溶解，导致得率下降，而

且温度过高会造成热敏性成分变质，影响玫瑰精油品

质［１３］。所以萃取温度选择４５℃左右为宜。

图４　萃取温度对精油得率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ４　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅ

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｙｉｅｌｄｏｆｅｓｓｅｎｔｉａｌｏｉｌ

２．１．５　ＣＯ２流量对玫瑰精油得率的影响　从图５可知，

在１０～２０Ｌ／ｈ时ＣＯ２流量增加，萃取溶剂与玫瑰粉料液

比升高，有利于ＣＯ２溶剂扩散，玫瑰精油得率也升高。当

ＣＯ２流量超过２０Ｌ／ｈ后，过大的流量使ＣＯ２溶剂与玫瑰

粉接触不充分，精油得率逐渐降低。而且持续增加ＣＯ２

流量会使得ＣＯ２消耗过大，增加了生产能耗，因此优选

ＣＯ２流量为２０Ｌ／ｈ。

２．２　响应面优化试验

根据单因素试验得出的结果，以萃取压力、萃取温度

图５　ＣＯ２流量对精油得率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ５　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｃａｒｂｏｎｄｉｏｘｉｄｅｆｌｏｗｒａｔｅｏｎｔｈｅ

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｙｉｅｌｄｏｆｅｓｓｅｎｔｉａｌｏｉｌ

和萃取时间为响应变量，进行响应面试验，因素水平取值

见表１，试验结果见表２。

　　对试验结果（表２）进行多元回归分析，对各因素开展

回归拟合，得到回归方程为：

犢＝１．１８＋０．０４５０犃 ＋０．０３８８犅＋０．１１８８犆－

０．０１２５犃犅－０．０２７５犃犆＋０．０３００犅犆－０．２１０５犃２ －

０．１９８０犅２－０．５１８０犆２。 （４）

由表３可知，模型犘＜０．０００１，回归模型的犚２＝

０．９９９５，犚２ａｄｊ＝０．９９９０，表明该二次方程模型高度显著，方

程对试验拟合良好，试验设计可靠。失拟项值为０．０５０４

（犘＞０．０５），不显著，说明该方程的精确性和可靠性都良

好，能用此回归方程模型来取代真实试验，并对试验的精

油得率进行预测和分析。变异系数 （ＣＶ）为 １．４４％

（＜５％），表明试验模型具有重复性。由回归方程中的犉

检验数值可知，各因素对滇红玫瑰精油得率影响的顺序

依次为时间＞压力＞温度。

表１　响应面设计因素与水平表

Ｔａｂｌｅ１　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｉｎｔｈｅｒｅｓｐｏｎｓｅ

ｓｕｒｆａｃｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ

水平 Ａ萃取压力／ＭＰａＢ萃取温度／℃ Ｃ萃取时间／ｍｉｎ

１ ２０ ４０ ９０

０ ２５ ４５ １２０

－１ ３０ ５０ １５０

表２　响应面试验方案与结果

Ｔａｂｌｅ２　Ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓｃｈｅｍｅ

ａｎｄｒｅｓｕｌｔｓ

水平 Ａ Ｂ Ｃ 得率／％

１ ０ ０ ０ １．１８

２ １ －１ ０ ０．７７

３ ０ ０ ０ １．１７

４ ０ ０ ０ １．１７

５ １ ０ １ ０．２６

６ ０ －１ １ ０．３５

７ ０ ０ ０ １．１８

８ －１ １ ０ ０．７９

９ －１ ０ １ ０．４１

１０ １ ０ －１ ０．５４

１１ －１ ０ －１ ０．５８

１２ －１ －１ ０ ０．８３

１３ １ １ ０ ０．６８

１４ ０ １ －１ ０．５１

１５ ０ １ １ ０．３２

１６ ０ －１ －１ ０．６６

１７ ０ ０ ０ １．１８

８７１

开发应用ＤＥＶＥＬＯＰＭＥＮＴ＆ ＡＰＰＬＩＣＡＴＩＯＮ 总第２５７期｜２０２３年３月｜



表３　响应面试验回归模型方差分析


Ｔａｂｌｅ３　Ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ

ｍｏｄｅｌａｎａｌｙｓｉｓｏｆｖａｒｉａｎｃｅ

项目 方差和 自由度 方差 犉 值 犘 值 显著性

模型 １．７６００ ９ ０．１９５３ １７１９．５３ ＜０．０００１ 

Ａ ０．０１６２ １ ０．０１６２ １４２．６４ ＜０．０００１ 

Ｂ ０．０１２０ １ ０．０１２０ １０５．７７ ＜０．０００１ 

Ｃ ０．１１２８ １ ０．１１２８ ９９３．３２ ＜０．０００１ 

ＡＢ ０．０００６ １ ０．０００６ ５．５０ ０．０５１４

ＡＣ ０．００３０ １ ０．００３０ ２６．６４ ０．００１３ 

ＢＣ ０．００３６ １ ０．００３６ ３１．７０ ０．０００８ 

Ａ２ ０．１８６６ １ ０．１８６６ １６４２．７５ ＜０．０００１ 

Ｂ２ ０．１６５１ １ ０．１６５１ １４５３．４４ ＜０．０００１ 

Ｃ２ １．１３００ １ １．１３００ ９９４７．７９ ＜０．０００１ 

残差 ０．０００８ ７ ０．０００１


失拟项 ０．０００７ ３ ０．０００２ ７．５０ ０．０５０４

纯误差 ０．０００１ ４ ０．００００

总和 １．７６００ １６

　　为显著，犘＜０．０５；为中度显著，犘＜０．０１；为

高度显著，犘＜０．００１。

　　３个因素之间交互作用的三维空间响应面图，如图６

所示，图６（ｂ）和图６（ｃ）中响应面曲线坡度较陡，表明时间

和压力以及时间和温度的交互影响显著；而图６（ａ）响应

面曲线坡度较平，表明温度和压力之间交互影响不显著。

　　通过软件ＤｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔＶ１２．０．３分析得到优化后的

预测条件：提取压力２５．４８ＭＰａ，萃取温度４５．５２℃，动态

萃取时间１２３．４７ｍｉｎ，在此条件下，玫瑰精油得率的预测

值为１．１８７％。考虑到试验的可操作性，调整参数为萃取

压力 ２５．５ ＭＰａ、萃 取 温 度 ４５．５ ℃、动 态 萃 取 时 间

１２３ｍｉｎ，并在此条件下进行３次平行验证实验，所测得昆

明滇红玫瑰花精油得率的平均值为１．１８５％，与软件模型

预测的最佳值（１．１８７％）十分接近，进一步说明了响应模

型的准确性和可行性。根据优化后的参数对安宁、曲靖

的滇红玫瑰进行超临界ＣＯ２萃取，玫瑰精油得率分别为

１．１９８％和１．１７６％。

２．３　玫瑰花精油挥发性成分分析

按１．３．３的检测条件对３个产地滇红玫瑰精油进行

化学成分分析，采用峰面积归一化法，计算出玫瑰精油中

各挥发性成分的相对含量，分析鉴定结果见表４。

　　从不同产地滇红玫瑰精油中共鉴定了７４种挥发性

成分，其中，昆明、曲靖、安宁产的精油中分别鉴定出了

６６，６７，６９种挥发性成分。３个产地滇红玫瑰精油共有挥

发性成分为香茅醇、正二十一烷、香叶醇、苯乙醇、芳樟

醇、正二十三烷、法尼醇、乙酸香叶酯、乙酸橙花酯、丁香

酚等６０种，这些挥发性成分构成了云产滇红玫瑰花香气

的主要成分，与相关文献报道［４，１４－１５］相符。同一种挥发

性成分在不同产地精油中的相对含量差异显著性分析如

表４所示，其中，产地间存在显著差异有５５种成分，这些

差异可能是因地理位置和气候环境的不同造成的。昆

明、安宁滇红玫瑰精油含量最高的挥发性成分为香茅醇，

分别为１８．２７８％和２１．１６０％。而曲靖滇红玫瑰花精油中

含量最多的为正二十一烷（１４．５３８％），其次为香茅醇

（１３．３１３％）。香茅醇、香叶醇、苯乙醇、玫瑰醚等在玫瑰精

油的香气成分中起主要作用；橙花醇及其类似物带来橘

子和柠檬香韵；芳樟醇及其氧化物形成了滇红玫瑰的清

新头香；丁香酚及甲基丁香酚具有明显的辛香，对玫瑰的

特征花香有促进作用，让香气更加浓烈；还有相对含量较

高的直链烷烃能起到定香作用，使香气持久［１６－１８］。

２．４　玫瑰花精油抗氧化活性

２．４．１　清除ＤＰＰＨ自由基能力　由图７可知，不同产地

滇红玫瑰花精油的ＤＰＰＨ自由基清除能力均随精油浓度

的增加而逐渐增强。当玫瑰精油体积分数从０．１％递增

到１０％时，昆明滇红玫瑰花精油对ＤＰＰＨ自由基的清除

能力从６６．９５％上升至９９．５４％，玫瑰精油体积分数为１％

图６　萃取压力、萃取温度和萃取时间对玫瑰精油得率的响应面图

Ｆｉｇｕｒｅ６　Ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｐｌｏｔｓｏｆｔｈｅｒｏｓｅｅｓｓｅｎｔｉａｌｙｉｅｌｄｓａｆｆｅｃｔｅｄｂｙｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｐｒｅｓｓｕｒｅ，

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ
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表４　不同玫瑰花精油挥发性成分及相对含量比较


Ｔａｂｌｅ４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｖｏｌａｔｉｌｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓａｎｄｒｅｌａｔｉｖｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｅｓｓｅｎｔｉａｌｏｉｌｓ

ｆｒｏｍｔｈｒｅｅｖａｒｉｅｔｉｅｓｏｆＤｉａｎｈｏｎｇｒｏｓｅ

保留时

间／ｍｉｎ
化合物名称

相对含量／％

昆明 曲靖 安宁

保留时

间／ｍｉｎ
化合物名称

相对含量／％

昆明 曲靖 安宁

２．８２３ 戊醛 ０．０２２ ０．００９ ０．０１４ １４．６５４ β波旁烯 ０．０５８ ０．０９９ ０．１１０

４．００９ 己醛 ０．０１５ ０．０１９ ０．００９ １４．７８２ β榄香烯 ０．０３１ ０．０３４ ０．１１３

４．８７７ 叶醇 ０．０１９ ０．０１７ ０．０１４ １４．９０９ 甲基丁香酚 ０．８４６ ０．７６８ １．４４８

５．０９０ 正己醇 ０．０８５ ０．０４４ ０．０６２ １５．４６２ β石竹烯 ０．５２５ ０．８３７ ０．３８９

５．６７８ 庚醛 ０．０９７ ０．０５６ ０．０４８ １６．１５４ α石竹烯 ０．４４８ ０．７６７ ０．３９２

６．３４９ α蒎烯 ０．６３９ ０．６３１ ０．７８５ １６．８６４ 十五烷 ０．６５７ ０．８０４ －

６．４５８ 苯甲醛 ３．２９３ ４．０１７ ２．６１４ １６．９８５ α草烯 ０．１５３ ０．１７９ ０．２６３

６．７４５ 桧烯 ０．０３１ ０．０６６ ０．０４８ １７．１２９ 大根香叶烯Ｄ ０．２９７ － ０．３９１

６．９５５ 庚醇 ０．０１７ ０．００８ － １７．２５３ 法尼烯 － ０．０８７ ０．２０８

７．２１３ 左旋β蒎烯 ０．１６６ ０．４３５ ０．１３６ １７．３３５ α布藜烯 ０．１４６ ０．０９４ ０．２０２

７．３５３ 月桂烯 ０．４４２ ０．７９４ ０．４４６ １７．６２２ 十二酸 ０．０７７ ０．１６４ ０．１９６

７．５６４ 对伞花烃 ０．０１６ ０．０１８ ０．０３３ １８．１７９ 反式橙花叔醇 ０．２２２ ０．２５０ ０．０６８

７．９４５ γ松油烯 ０．０３６ ０．０８７ ０．０２２ １８．９２２ 十六烷 ０．１４６ ０．１７３ ０．０６８

８．０９５ 邻异丙基甲苯 ０．０１８ ０．０８７ － １９．４２６ 愈创醇 ０．０７７ ０．０６８ ０．０８０

８．１５２ ３蒈烯 － ０．０１９ ０．０２４ １９．５０６ 十七烯 － － ０．２０８

８．１９１ 犇犔柠檬烯 ０．３４６ ０．２５０ － １９．６２４ 辛酸正丁酯 １．８９５ ０．８３６ １．３０７

８．２５３ 苯甲醇 ０．５５４ ０．８６７ ０．６３４ ２０．１５１ β桉叶醇 １．８１４ ０．９４４ ０．９８０

８．４６６ 罗勒烯 ０．０６７ ０．０８５ ０．０９５ ２０．２０５ α桉叶醇 １．８８８ １．２６８ １．３５０

８．７４５ α萜品油烯 ０．０５２ ０．１７３ ０．０４０ ２０．３５６ 正十七烷 １．８２７ ３．５９０ １．８９６

９．３４７ ３甲基６（１甲基亚乙基）

２环己烯１酮

０．０５８ ０．０４１ ０．０３８ ２１．０５７

２１．０５７

法尼醇

正十八烷

５．０８６

－

５．４８２

－

４．３８２

０．３１８

９．５３５ 芳樟醇 ２．８８４ ２．９０１ ３．７５８ ２２．２４５ 十九烯 ０．７３５ ０．８７２ １．００６

９．５９６ 壬醛 ０．０７７ ０．１９６ ０．１７３ ２３．０４４ 正十九烷 ５．８２７ ６．７３４ ５．０３２

９．７３４ 芳樟醇氧化物 ０．３８０ ０．４９７ － ２３．５２７ 正二十一烷 １０．６８１ １４．５３８ ８．４０８

９．８３１ 苯乙醇 ６．６９２ ６．７１８ ８．１２９ ２３．９６２ 棕榈酸 ０．０７７ ０．０３３ ０．０６９

１０．０５２ 玫瑰醚 ０．０５９ ０．０９６ ０．１１３ ２４．１５６ 癸酸乙酯 ４．９５６ ５．５８０ ４．３９１

１０．４０１ 香茅醛 ０．０１７ ０．０２９ ０．０３４ ２５．２３０ 正癸酸β苯乙酯 １．００３ ０．８８９ １．６５５

１０．５０５ 橙花醚 ０．０５９ ０．０８０ ０．０５９ ２６．１５０ 二十三烯 ０．７５０ ０．８４４ ０．２０９

１０．７６８ 甲酸苯乙酯 ０．１４６ ０．０６７ ０．１２９ ２６．３５１ 正二十三烷 ７．００６ ７．５１２ ５．７０４

１１．１４３ ４萜烯醇 ０．１６６ ０．３３６ ０．１９７ ２６．５３８ 丁酸香叶酯 － － ０．０６８

１１．４１３ 松油醇 ０．７５７ ０．５０７ ０．７６９ ２７．０５６ 亚油酸乙酯 ０．０４４ ０．００９ ０．０７５

１２．０４８ 香茅醇 １８．２７８ １３．３１３ ２１．１６０ ２７．４９６ 丙酸香茅酯 １．２８１ ０．６８７ １．６８７

１２．１７５ （犣）橙花醛 ０．４７７ ０．３５１ ０．２７０ ２８．４５８ 亚麻酸乙酯 ０．１２７ ０．０４１ ０．０２２

１２．４７５ 香叶醇 ９．００１ ７．８８４ ９．２７２ ３１．４５３ 二十四烯 － － ０．５１３

１２．６８６ （犈）橙花醛 ０．４５８ ０．４３１ ０．３４３ ３１．８５３ 正二十四烷 － － ０．６５３

１４．０３３ 乙酸橙花酯 ２．４３６ ２．０９４ ２．９３０ ３４．５０７ 正二十五烷 ０．８６６ ０．４０４ ０．３３８

１４．１８７ 丁香酚 １．２９０ １．５６１ １．６９３ ３５．４３２ 正二十六烷 － － ０．３２５

１４．５２１ 乙酸香叶酯 ２．４９７ １．２６７ ３．２９８

　　－为未检出。

时ＤＰＰＨ自由基清除率已超过９０％。曲靖滇红玫瑰花精

油对ＤＰＰＨ自由基的清除能力相对较弱，玫瑰精油体积分

数为１０％时ＤＰＰＨ自由基清除率达到约９０％。安宁滇红

玫瑰花精油具有较强抗氧化能力，玫瑰精油体积分数为

０．２％时ＤＰＰＨ自由基清除率已达到约９０％，随着精油体

积分数持续增加，ＤＰＰＨ 自由基清除率趋向于１００％。

方差分析表明：不同体积分数曲靖滇红玫瑰花精油的

ＤＰＰＨ自由基清除能力均呈高度显著性差异（犘＜０．００１），

０８１
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小写字母不同表示相同体积分数不同产地之间的差异显著（犘＜

０．００１）；大写字母不同表示相同产地不同体积分数之间的差异显

著（犘＜０．００１）

图７　不同玫瑰花精油对ＤＰＰＨ自由基的清除能力

Ｆｉｇｕｒｅ７　ＤＰＰＨｒａｄｉｃａｌｓｃａｖｅｎｇｉｎｇａｂｉｌｉｔｙｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｒｏｓｅｅｓｓｅｎｔｉａｌｏｉｌｓ

而昆明滇红精油在体积分数为０．１％～２．０％时ＤＰＰＨ自

由基清除能力呈高度显著性差异（犘＜０．００１），安宁滇红

精油在体积分数为０．１％～１．０％时ＤＰＰＨ自由基清除能

力呈高度显著性差异（犘＜０．００１）；在体积分数为０．１％～

１．０％时，相同体积分数不同产地玫瑰花精油的ＤＰＰＨ自

由基清除能力呈高度显著性差异（犘＜０．００１）。

２．４．２　清除 ＡＢＴＳ自由基能力　由图８可知，试验范围

内，３个产地滇红玫瑰花精油对ＡＢＴＳ自由基都有不同程

度的清除作用，且变化规律与ＤＰＰＨ 自由基清除能力结

果相似。方差分析结果也与ＤＰＰＨ自由基清除能力方差

分析结果相似。因此可认为：当体积分数为０．１％～１．０％

时，不同产地滇红玫瑰花精油自由基清除能力存在明显

小写字母不同表示相同体积分数不同产地之间的差异显著（犘＜

０．００１）；大写字母不同表示相同产地不同体积分数之间的差异显

著（犘＜０．００１）

图８　不同玫瑰花精油对ＡＢＴＳ自由基的清除能力

Ｆｉｇｕｒｅ８　ＡＢＴＳｒａｄｉｃａｌｓｃａｖｅｎｇｉｎｇａｂｉｌｉｔｙｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｒｏｓｅｅｓｓｅｎｔｉａｌｏｉｌｓ

差异，抗氧化能力强弱依次为安宁、昆明、曲靖产精油。

安宁滇红玫瑰精油中含量较高的香茅醇（１８．２７８％）、香叶

醇（９．００１％）和丁香酚（１．２９０％）已被研究证实具有一定

的抗氧化活性［１９－２１］，可能是滇红玫瑰精油发挥抗氧化作

用的主要物质，还有待进一步研究验证。

３　结论
研究通过超临界流体萃取法对云南不同产地的滇红

玫瑰花进行萃取，考察了原料颗粒大小、萃取时间、萃取

压力、萃取温度和二氧化碳流量对玫瑰花精油得率的影

响，并采用ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ试验设计优化精油的提取工艺

条件。以ＧＣＭＳ气相色谱质谱联用技术对不同精油进

行定性、半定量分析，比较了不同滇红玫瑰精油挥发性成

分和相对含量的差异。进一步利用ＤＰＰＨ 法和ＡＢＴＳ法

评价了不同玫瑰精油的抗氧化活性。结果表明，超临界

ＣＯ２萃取滇红玫瑰花精油的最优工艺参数为：玫瑰花粉末

颗粒大小为４０目，萃取压力２５．５ＭＰａ、萃取温度４５．５℃、

萃取时间１２３ｍｉｎ，ＣＯ２流量２０Ｌ／ｈ。从不同滇红玫瑰精

油中共鉴定出７４种挥发性成分，其中安宁滇红玫瑰花精

油挥发性物质总量最高，达到１６４６．８９１ｍｇ／ｇ，含量最高

的成分为香茅醇。３种云产滇红玫瑰花精油都具有较好

的ＤＰＰＨ自由基、ＡＢＴＳ自由基清除能力，且不同产地精

油抗氧化能力存在明显差异。超临界ＣＯ２萃取法能有效

萃取滇红玫瑰精油，采用该法萃取的玫瑰精油品质较好，

可作为一种天然香料和抗氧化剂应用在食品、药品、保健

品、护肤品等方面。然而滇红玫瑰精油抗氧化的主要成

分还需要进一步研究。
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